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Tema: Metalurgia fisica e comportamento de materiais em temperaturas elevadas
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Resumo

Neste trabalho estudou-se a influéncia dos diversos aglomerantes nas propiedades
mecéanicas e no processo de redugdo das pelotas auto-redutoras de cromita com o objetivo
de obter uma boa resisténcia mecénica a quente, medidas apds serem submetidas as
temperaturas de 1173, 1273, 1373, 1473 e 1573K. Os aglomerantes ensaiados foram:
bentonita, cal hidratada, melaco, carboxi-metil-celulose (CMC) e silicato de sédio.
Inicialmente os materiais (cromita, ferro-silicio, coque de petréleo e aglomerantes), foram
caracterizados por analise quimica e granulométrica. Apds isto, os materiais, foram
aglomerados na forma de pelotas (P1 a P15), contendo teores variaveis de aglomerantes.
Ap6s a fabricacdo das pelotas, procedeu-se aos ensaios de laboratério; medindo-se a
resisténcia a compressao da pelota verde, ao longo do tempo (por 28 dias), da pelota seca e
apoés os ensaios de ciclos térmicos. Foram realizados também ensaios de crepitacdo e
avaliacdo da reducdo a temperatura de 1773K. Apds 0s ensaios ciclos térmicos e de
reducdo, os produtos obtidos (escéria e metal) foram analisados por MEV e EDS. A pelota
P15 (4% de silicato de s6dio como aglomerante) apresentou uma resisténcia a compressao,
de pelota seca, de 5 kg-f/pelota, e apds tratamento térmico as temperaturas de 1173 e
1273K, apresentou uma resisténcia a compressao de 15 e 15,5 kg-f/pelota,
respectivamente. Nenhuma das pelotas ensaiadas apresentaram crepitacdo. A pelota P15
atingiu fragédo de reacao unitaria aos 10 minutos, a 1773K. Verificou-se também para estas
condi¢cbes a formacao de escéria, aos 3,5 minutos, prejudicando a reagdo CO/cromita.
Palavras-chaves: Ferro-cromo; Auto-reducéo; Aglomerados auto-redutores; Cromita.

INFLUENCE OF THE BINDER ON THE MECHANICAL PROPERTIES AND ON THE
REDUCTION PROCESS OF THE CHROMITE SELF-REDUCING PELLETS

Abstract
In this work the influence of the binders on the mechanical properties at high temperatures and
on the reduction process of the chromite self-reducing pellets were studied. Compression
strength were evaluated at room temperature after submmitting them to the temperatures of
1173, 1273, 1373, 1473 and 1573K. Bentonite, hydrated lime, molasses, carboxymethyl cellulose
(CMC) and sodium silicate were tested with different contents. Initially, all the materials
(chromite, ferrosilicon, petroleum coke and binder) were characterized by chemical analysis and
particle size. After this, the materials were agglomerated as 15 pellets (P1 to P15) The
compressiion strength were measured for green pellets, during curing period for 28 days, after
drying and after submmitting at high temperatures profiles, Decrepitation tests were also done.
After reduction experiments, at 1773K, the products obtained (slag and metal) were analyzed by
SEM and EDS. The best perfomance was obtained by the pellet P15 (4 % sodium silicate as
binder): it reached a compression strength of 5 kg-f/pellet (dry pellet) and of 15 and 15.5 kg-
f/pellet, after heat treatment at 1173 and 1273K, respectively. None of tested pellets present
decrepitaion. The pellet P15 achieved unitary reaction fraction, after 10 minutes at 1773K. It was
observed slag formation after 3.5 minutes, harming the reaction CO/chromite.
Keywords: Ferrochromium; Self-reduction; Self-reducing pellets; Chromite.
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1 INTRODUCAO

Segundo Mantovani [1], Marcheze [2], Zambrano [3-7], a produgédo de ferro-cromo
alto carbono utilizando pelotas auto-redutoras pelo processo de auto-reducéo a nivel
laboratério é um processo que apresenta vantagens tecnoldgicas devido a utilizacédo
na forma aglomerada de finos de minério de cromita e de redutor, assim como
eficiéncia e alta produtividade devido a sua alta velocidade de reacao pela mistura
intima entre 6xido e redutor, atingindo fracdo de reac&o proxima a unitaria a 1500°C
em 5 minutos. No processo convencional o rendimento de recuperacédo de Cr é da
ordem de 90%.

Os processos de auto-reducdo ndo sdo novos e atualmente muitos dos processos
para fabricacdo de ferro primario estdo baseados neste principio, tais como:
Processo PTC, Processo Tecnored, Itmk3, Fasmet, Inmetco e outros. Nesses
processos, tem-se duas caracteristicas que devem ser satisfeitas: Segundo
Zambrano [3-7], a primeira é a transferéncia de calor ao aglomerado, pois a reagao
global € bastante endotérmica, havendo diferenca quanto a evolucdo da reducao
das particulas de cromita na parte externa e interna do aglomerado (pelota auto-
redutora). A segunda é que as pelotas auto-redutoras devem ser aglomeradas com
aglomerantes de cura a frio, que resultem em elevada resisténcia mecénica a frio e a
guente sem necessidade de queima.

A fabricacdo de pelotas auto-redutoras de cromita utilizando como aglomerante o
cimento Portland necessita de altos teores de aglomerantes (mais de 10% de
cimento Portland), para se atingir resisténcia a frio compativel para a carga nos
fornos de cuba. Outro ponto critico € a sua perda de resisténcia mecanica a quente.
Isto ocorre porque as reacdes de hidratacdo, que ocorrem durante a cura a frio,
sofrem desidratacdo na faixa de temperatura de 873-1173K (600-900°C). Nessa
faixa ocorre a decomposicao por calcinacdo, com perdas das ligacées quimicas
devidas a hidratagéo e com isso diminuindo a resisténcia a quente.

A identificacdo de parametros que caracterizam as propriedades das pelotas, séo
objetos de intensivos estudos desde o principio dos trabalhos de producédo das
pelotas, j& que as pelotas necessitam resistir as degradacdes, durante o manuseio e
durante o processamento a quente, fazendo com que muita atencdo seja dada para
a resisténcia fisica destes aglomerados. A forca de compressao € importante para
avaliar o efeito do aglomerante, na resisténcia da pelota. A necessidade de
resisténcia a quente significa que, um aglomerante com caracteristicas satisfatorias,
devera manter a pelota integra durante o processo de reducéo.

A avaliacdo das propriedades das pelotas é extremamente importante, visto que
pelotas auto-redutoras de minério de cromo de alta qualidade e alto teor aumentam
significativamente a producdo do forno, portanto se faz necessario ensaios para
avaliacdo dos aglomerantes e o0 seu comportamento quanto ao processo de reducéo
destes.

1.1 Ensaios de Caracterizacéo das Pelotas

Os ensaios de caracterizacdo das pelotas visam fornecer parametros que permitam
prever o comportamento do aglomerante quando usado em escala industrial e tentar
prever o comportamento das pelotas obtidas com o minério ou concentrado, no que
se refere ao manuseio, e seu comportamento no forno de reducao.

Dado que as pelotas devem ser transportadas do local de sua producéo até o forno
de reducdo, elas devem apresentar resisténcia adequada ao manuseio, destacando-
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se como principais caracteristicas fisicas a granulometria e resisténcia a
compressao a frio e a quente. Portanto adotou-se 0s ensaios pesquisados pela Vale
do Rio Doce (CVRD), para avaliagédo destes.

1.2 Aglomerantes Utilizados na Producé&o de Pelotas Convencionais de Minerio
de Ferro

A bentonita, € atualmente o aglomerante mais usado na pelotizacdo de minério de
ferro, ja que as argilas tem capacidade de absorver agua, através de suas camadas
estruturais, expandindo-se e formando géis que se liguefazem quando agitados, e
gelatinizam-se quando em repouso (tixotropia), conferindo-lhes poder aglomerante.
A cal, € um importante aglomerante na pelotizacdo contribuindo para a melhora da
resisténcia das pelotas a verde e a seco, devido a presenca dos cétions magnésio e
calcio, formando produtos que aumentam a resisténcia das pelotas queimadas.
Tanto a cal magnesiana como a calcitica apresentam aplicacdo como aglomerante
na pelotizacao.

O silicato de sédio é bastante utilizado como ligante das areias de fundicdo. O
endurecimento dos silicatos de sodio corresponde a aumento de viscosidade. Além
da cal e das argilas, diversos outros compostos se utilizaram como aglomerantes
para pelotizacdo como cloreto de magnésio hidratado, 6xido de magnésio e cloreto
de célcio.

A principal razdo da busca de reagentes organicos decorre do fato de que apoés a
queima da pelota, esses reagentes sao oxidados sem deixar residuos apreciaveis.
Isso pode ser de fundamental importancia na producéo de alguns tipos de aco, onde
a quantidade de impurezas presentes deve ser minima. Além disso, obviamente,
buscam-se novos reagentes que possam tornar o processo mais econdmico. De
fato, embora, regra geral, o custo dos aglomerantes organicos por unidade de
massa seja muito mais elevado que os inorganicos como a bentonita, a quantidade
adicionada € muito menor, o que implica economia, seja na adicdo do reagente, seja
no transporte e manuseio; um destes, é o reagente derivado da celulose, que
consiste de uma longa cadeia de moléculas, com muitos radicais hidroxila e
carboxilas, na qual o agente aglomerante € o carboxi-metil-celulose de sédio, tendo-
se como principal caracteristica a sua alta viscosidade e alta capacidade de
absorcdo de agua. Esses produtos ndo contem silica e suas adicfes nédo dilui a
quantidade de ferro pois, ap0s a queima das pelotas, estes reagentes ndo deixam
residuos. Apresenta grande homogeneidade, observando-se diminuicdo na energia
necessaria a reducao, ja que as pelotas apresentam uma redutibilidade superior a
obtida com as pelotas feitas com bentonita, sendo eliminada este, apds a queima
das pelotas, observando-se um aumento na porosidade das pelotas. Como
principais desvantagens, além do elevado custo, os reagentes sdo altamente
higroscépicos, polimerizando-se facilmente em agua, e produz pelotas com menor
resisténcia a compressao, tanto a verde como a seco.

As propriedades a frio e a quente das pelotas auto-redutoras de cromita, sao
funcbes de diversas varidveis. Entre as principais destacam-se: composi¢céo
granulométrica das matérias primas (minérios ou residuos, carvdo ou coque,
aglomerantes e fundentes); porosidade das matérias primas; composi¢cdes quimicas
das matérias primas; composicdo da pelota propriamente dita; processo de
pelotizacdo e tamanho das pelotas. Exige-se, atualmente, que 90% das pelotas
estejam compreendidos entre 9 e 16 mm de diametro e no maximo 5% abaixo de
Smm.

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
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Neste trabalho estudar-se-4 o comportamento da pelota auto-redutora de cromita
com necessidade minima de aglomerantes e a sua influencia no processo de
reducdo, obtendo-se pelotas com boas propriedades a frio, a quente,

suficientemente resistentes ao manuseio e transporte.
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2 MATERIAIS E METODOS

Os materiais utilizados foram finos de cromita brasileira; finos de coque de petroleo;
finos de ferro-silicio e como aglomerantes bentonita, melaco, cal virgem e silicato de
sédio. Os materiais foram misturados e pelotizados. A tabela 1 mostra a composicao
quimica e a tabela 2 a analise granulometrica dos materiais, ja a tabela 3 a
composicdo das pelotas auto-redutoras, utilizando-se pelotas de tamanho padrdo
(15 mm) passadas por um gabarito de ago para que apresentem forma padronizada
e peso constante. Tendo-se o melaco uma perda por calcinacédo ao ar (~1000°C) de
88-92%. Residuo apos calcinacdo de 8-12%, mostrando-se a composi¢cao quimica
media do residuo na tabela 1. O carboximetilcelulose (CMC) é um composto
organico derivado da celulose de alta solubilidade e viscosidade em é&gua e é
bastante utilizado como estabilizante e ligante. Apos cura e secagem, as pelotas
foram submetidas aos ensaios do comportamento a frio, a quente, crepitacdo e
guedas sucessivas.

Tabela 1. Composicao quimica dos materiais (%)

Componentes | Cromita | Coque de | Fe-Si | Silicato | Bentonita | Melago Cal
petroleo de sédio virgem
neutro
Cr20s 41,2
FeO 16,9 7,29 0,6-2,0
SiO, 57 27,6 55,72 27,6 1,9
Al2O3 17,3 28,41 0,2-1,0
MgO 15,6 2,85 4-8 0,5
CaO 0,4 1,04 60-70 90
Material 10,8
volatil
Fe total 13,1 25,0
P 0,007
C fixo 88,8
Cinzas 0,4
S 0,8
Si 4,16
Ca 0,14
ZnO 2,75
Na.O 8,6
H20 63,5
Outros 0,6-1,2 7,6

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
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Analise granulométrica dos materiais (% de massa passante)
malha Abertura | Cromita Coque | Bentonita Fe-Si CMC Cal
(um) petréleo Hidratada
100 147 100 100 100 100 100
150 104 99,25 80,77 100
200 74 79,04 25,96
270 53 26,61 3,96
400 38 2,82 1,37
-400 0,00 0,00
Tabela 3. Composicdo das pelotas ensaiadas (% massa)
Componentes | Cromita| Coque Fe- | Silicato de | Bentonita | Melago Cal CMC
de 75%Si sédio virgem
petréleo (hidratado) hidratada
(20%
excesso)
P1 80,08 17,92 2 - 0,0 - - 0,0
P2 79,88 17,87 2 - 0,25 - - 0,0
P3 79,67 17,83 2 - 0,50 - - 0,0
P4 79,47 17,78 2 - 0,75 - - 0,0
P5 79,26 17,74 2 - 1,0 - - 0,0
P6 79,10 17,70 2 - 1,0 - - 0,2
P7 70,28 | 15,72 2 - 0,0 - 12,0
P8 70,08 | 15,67 2 - 0,25 - 12,0
P9 69,87 15,63 2 - 0,50 - 12,0 -
P10 69,66 15,59 2 - 0,75 - 12,0 -
P11 69,47 15,53 2 - 1,0 - 12,0 -
P12 71,90 16,10 2 - - 2,0 8,0 -
P13 79,26 17,74 2 1(2,74) - - - -
P14 78,45 17,55 2 2 (5,48) - - - -
P15 76,81 17,19 2 4 (10,96) - - - -

A figura 2 mostra o cadinho de alumina, utilizado nos

quente.

(a)

Figura 2. Cadinho de alumina, (a) vista superior (b) vista lateral.

(b)

A figura 3 mostra o equipamento (forno) utilizado para submeter as pelotas a ciclos
isotérmicos (1173, 1273, 1373, 1473 e 1573K).

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
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Figura 3. (a) Representacédo esquematica do forno de resisténcias. (b) Vista do forno de resisténcias
e seus equipamentos auxiliares.

Os equipamentos utilizados para os ensaios de resisténcia das pelotas, 0s ensaios
de crepitacdo e os ensaios de quedas repetidas esta mostrado na figura 4 a, b e c,
respectivamente.

(a) (b) (©)

Figura 4. a. Prensa EMIC, b. forno de resistencias, c. equipamento para ensaios a quedas repetidas

Para avaliacdo do desempenho de um aglomerante na composicdo das pelotas
auto-redutoras adotou-se os ensaios pesquisados pela Vale do Rio Doce (CVRD)
para avaliacdo destes:

2.1 Ensaios de Compresséao das Pelotas Auto-Redutoras a Verde

Estas foram realizadas logo apds a pelotizacédo e variando-se o tempo de cura, de
tempos em tempos (cada 4 dias) por até o 28° dia (curadas). Estes ensaios seguirdo
0 seguinte procedimento: De um lote de pelotas, tomam-se 15 ao acaso com
diametro de 15 mm. Uma a uma sédo submetidas a compressao até o surgimento de
fissura em uma prensa apropriada, registrando-se a carga de ruptura. A média
aritmética dos valores encontrados representa o resultado do ensaio.

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
Nacional de Estudantes de Engenharia Metalurgiga, de Materiais e de Minas, 21 a 25 de julho de
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2.2 Ensaios de Comportamento Mecéanico a Altas Temperaturas

As pelotas auto-redutoras de cromita previamente secas a 393K, durante 3 horas,
foram submetidas a ensaios de ciclos térmicos nas temperaturas de 1173, 1273,
1373, 1473 e 1573K, para avaliar a resisténcia a compressao das pelotas apds seu
resfriamento a temperatura ambiente.

Estes ensaios seguirdo o seguinte procedimento: De um lote de pelotas previamente
tratadas como foi dito acima, tomam-se 15 ao acaso, com diametro de 15 mm. Uma
a uma séo submetidas a compressao até o surgimento de fissura em uma prensa
apropriada, registrando-se a carga de ruptura. A média aritmética dos valores
encontrados representa o resultado do ensaio.

2.3 Ensaios de Crepitacéo

As pelotas passaram por ensaios de crepitacdo, seguindo o seguinte procedimento:
32 pelotas séo secas a 413K por 4 horas, sendo em seguida submetidas a um
choque térmico, ou seja, a pelota é levada da temperatura ambiente até as de
ensaios, por exemplo, a 1273K, rapidamente, passados 5 minutos nessa
temperatura, se retiram as pelotas para ver e calcular o indice de crepitacao.
Calculo do indice de crepitacao:

IC = N° de pelotas crepitadas x 100/32

2.4 Ensaios a Quedas Repetidas

As pelotas passaram por ensaios de quedas repetidas, seguindo o seguinte
procedimento: Prepara-se um lote de pelotas. Sdo tomadas ao acaso 15, e uma a
uma, € deixado cair de uma altura de 45 cm sobre uma espessa chapa de aco
repetidamente, até o aparecimento de fissuras.

Conta-se o numero de quedas de cada pelota até a fissura, ndo inclusa a queda
onde esta ocorreu. A média aritmética desses valores expressa o resultado do
ensaio em numero de quedas por pelota.

2.5 Resisténcia a Compresséo das Pelotas Secas

De um lote de pelotas, tomam-se 15 ao acaso, que sédo secadas a uma temperatura
de 393K, durante 3 horas. ApGs o resfriamento ao ar, uma a uma é submetida a
compressdo até a ruptura, em prensa apropriada. Nesse momento € anotada a
carga. A média aritmética dos valores encontrados representa o resultado do ensaio.

3 RESULTADOS E DISCUSSOES
3.1 Resisténcia a Compresséo das Pelotas Secas

As pelotas auto-redutoras (P1 — P15) foram secas na temperatura de 393K durante
3 horas medindo-se a sua resisténcia a compressdo, como mostrado na figura 5,
observando-se que a P15 com 4% de silicato de sodio como aglomerante, tem a
maior resisténcia a compressao, de 5 kg-f/pelota.

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
Nacional de Estudantes de Engenharia Metalurgiga, de Materiais e de Minas, 21 a 25 de julho de
2014, Séo Paulo, SP, Brasil.
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Figura 5. Resistencia a compressdo das pelotas, apds secas na temperatura de 393K durante 3
horas.

3.2 Ensaios de Compresséo das Pelotas Auto-Redutoras a Verde

As figuras 6-8 mostra a resisténcia a compressao das pelotas auto-redutoras de cura
a frio, ensaiados de quatro em quatro dias até o dia 28.

45
| |
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Figura 6. Resistencia a compressao das pelotas auto-redutoras de cromita (P1, P2, P3, P4, P5 e P6),
aglomeradas com 0, 0,25, 0,5, 0,75 e 1% de bentonita, respectivamente e 1% de bentonita com 0,2%
de CMC.
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Figura 7. Ensaios de compressdo das pelotas auto-redutoras de cromita (P7, P8, P9, P10, P11 e
P12), aglomeradas com 0, 0,25, 0,5, 0,75 e 1% de bentonita mas 12% de cal hidratada,
respectivamente e 2% de melaco, com 8% de cal hidratada.
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Figura 8. Ensaios de compressdo das pelotas auto-redutoras de cromita (P13, P14 e P15),
aglomeradas com 1, 2 e 4% de silicato de sédio.

A figura 6 mostra a resisténcia das pelotas com adi¢bes de bentonita (0 - 1%) n&o
apresentando grande diferenca quanto a resisténcia, estas ficaram na faixa de 1-2
kg-f/pelota, ja as pelotas com adi¢cbes de 1% de bentonita e 0,2% de CMC atingiu
resisténcia na faixa de 3-4 kg-f/pelota, provavelmente devido a um aumento da
viscosidade da mistura, aumentando a sua resisténcia a compressao.

A figura 7 mostra a resisténcia das pelotas com adi¢c6es de bentonita (0 até 1%)
mais adi¢bes de 12% de cal hidratada nas pelotas auto-redutoras P7, P8, P9, P10 e
P11, apresentando um aumento de resisténcia com o decorrer do tempo, atingindo
uma resisténcia de 2,6 kg-f/pelota na pelota 11 (1% de bentonita, 12% de cal
hidratada) no dia 20. Comparando-se a pelota P12 (2% de melaco e 8% de cal
hidratada) com as outras (P7, P8, P9, P10 e P11) esta tem uma resisténcia a
compressdo de 5,5 kg-f/pelota no dia 28. Acontece isso porque a adicdo de cal
hidratada provavelmente reage com o meio ambiente formando um carbonato e o
melaco é um aglomerante bastante viscoso conferindo maior resisténcia a
compressao.

A figura 8 apresenta o ensaio de compressao nas pelotas auto-redutoras de cromita
P13, P14 e P15 com adi¢Bes de 1, 2 e 4% de silicato de sédio, respectivamente,
observando-se um decréscimo na resisténcia a compressdo nas trés pelotas
estudadas com o decorrer dos dias e obtendo-se uma maior resisténcia a frio na
pelota com adicdo de 4% de silicato de sddio apos 24 horas de serem fabricadas.
Acontece isso provavelmente porque o silicato de sodio por ser um material bastante
higroscopico, absorve a umidade do ar, prejudicando a sua resisténcia a
compressédo. Diante deste fato € melhor manter secas as pelotas e guardar a vacuo
num dissecador antes e apés de realizados os demais ensaios.

3.3 Ensaios de Comportamento Mecanico a Altas Temperaturas

3.3.1 Influéncia do aglomerante

As figuras 9 a 13 mostra a resisténcia a compressao das pelotas auto-redutoras
P1 - P15, nas temperaturas de 1173, 1273, 1373, 1473 e 1573K, observando a
influencia do aglomerante. Na figura 9 observa-se que a pelota P15 atinge uma
resistencia a compressao de 15 kg-f/pelota em duas horas a 1173K.

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
Nacional de Estudantes de Engenharia MetalUrgica, de Materiais e de Minas, 21 a 25 de julho de
2014, Séo Paulo, SP, Brasil.
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Figura 9. Resisténcia a compressao das pelotas (P1- P15) na temperatura de 1173K.
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Mesmo comportamento pode-se verificar nas temperaturas de 1273, 1373, 1473 e
1573K das pelotas auto-redutoras P1 a P15, atingindo-se resistencia a compressao
de 15,5, 17, 17,5 e 19 kg-f/pelota respectivamente, da composi¢cao da pelota P15,
como mostrado nas figuras 10, 11, 12 e 13.
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Figura 10. Resisténcia a compresséo das pelotas (P1 a P15) na temperatura de 1273K.
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Figura 11. Resisténcia a compresséo das pelotas (P1 a P15) na temperatura de 1373K.
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Figura 12. Resisténcia a compresséo das pelotas (P1 a P15) na temperatura de 1473K.
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Figura 13. Resisténcia a compresséo das pelotas (P1 a P15) na temperatura de 1573K.
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Acontece isso porque o silicato de sédio perde agua na sua composi¢ao, por ser
submetida a tratamento térmico 1173 — 1573K, formando-se nessas temperaturas a
fase fundida (silicatos)), que aglomera os finos da composicéo da pelota, conferindo-
Ihe maior resisténcia a compressao. Entdo a pelota auto-redutora com 4% de silicato
* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
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de sédio (P15) deu o melhor resultado, nas resisténcias a compressao a frio e a
qguente, obtendo-se 15 kg-f/pelota a 1173K. Tendo-se o melhor resultado com a
pelota P15, procedeu-se a uma anélise microestrutura por EDS, para verificar o fato
da melhora, da sua resisténcia mecanica a quente.

A figura 14 apresenta a parte central das pelotas apds os ensaios a 1573K, durante
120 minutos. Pode-se observar uma fase incipiente de escéria formado basicamente
por silica (SiO2) dissolvendo as particulas de cromita (indicacdo 1, figura 14a)
formando um silicato com 6xidos de aluminio, magnésio, cromo e ferro (indicacao 4,
figura 14Db).

. v d L 4 o o3
AccV Spot Magn  Det ) }—i 100 |_|m Lo N BAccV  Spot Magn  Det WD
20.0kV 49 500x BSE 104 i g™ 200 KV 4.9 9()0()x BSE 10.4

@ - o (b)
Figura 14. Elétrons retro-espalhados da pelota P15 (4% silicato de sédio), apés 1573K, 120 min. (a)
500X, (b) 2000X

Tabela 4. Composicdo quimica do centro da pelota P15, analisada por EDS no MEV. Temperatura de
1573K (120 minutos). Figura 14.

% massa ®) Mg Al Si Ca Cr Fe
1 14,62 16,66 15,57 0,27 0,31 41,40 11,16
2 26,40 26,98 1,22 40,08 0,20 1,49 3,63
3 14,40 13,98 14,22 0,08 0,20 41,49 15,63
4 20,26 23,10 3,33 43,14 2,51 2,09 5,58
5 Resina de embutimento

Observando a micrografia atinge-se uma resistencia a quente da pelota P15 de 20
kg-flpelota a 1573K, pela formacédo incipiente de escoria exclusivamente pela
presenca do aglomerante (silicato de sodio), jA que para uma boa sinterizacao, as
pelotas auto-redutoras de cromita precisariam ser submetidas minimo a 1773K.
Porém € mais conveniente reduzir nesta temperatura (1773K) e logo fazer fusdo
para a separacao do metal/escoéria.

3.3.2 Ensaio de reducéao

Tendo-se que a composicdo da pelota P15 é o melhor resultado nos ensaios de
compressdo de cura a frio e ap6s de serem submetidos a altas temperaturas,
procedeu-se aos ensaios de reducado com esta.

A figura 15 mostra a evolucdo da reducéo ao longo do tempo da pelota P15 com 4%
de silicato de sé6dio na temperatura de 1773K, atingindo-se fragédo de reag&o unitaria
nos 10 minutos de ensaio.

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
Nacional de Estudantes de Engenharia MetalUrgica, de Materiais e de Minas, 21 a 25 de julho de
2014, Séo Paulo, SP, Brasil.
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Figura 15. Evolucao da reducéo ao longo do tempo, a 1773K, para pelota P15.

Apébs os ensaios de reducdo, as pelotas foram examinadas metalograficamente em
microscopio eletronico de varredura, com o objetivo de observar a evolucdo da
reducdo ao longo do tempo e das reacdes para a pelota ensaiada na temperatura de
1773K, fazendo-se a analise dos produtos de reacdo no centro das pelotas, apds o
embutimento a frio, tomando-se sempre a fracdo de reagdo da pelota como uma
media da evolucdo da reducdo, ja que existe diferenca morfoldgica entre o centro e
a superficie da pelota auto-redutora, segundo Zambrano [3]. As figuras 16 a 21, com
aumento de 500 vezes, mostram a evolu¢do com o tempo da reducéo da pelota P15,
contendo na sua composicao 4% de silicato de sédio. Na figura 16 observa-se que a
reducdo sO ocorreu em particulas de cromita bastante finas (indicacdo 1 da figura
16), apresenta formacéo incipiente de fase escoria (indicacdo 3 da figura 16) com
uma pequena dissolucdo das particulas grandes de cromita (indicacdo 2 da figura
16) pela presenca de 6xidos de Al, Si, Mg e Cr (indicacao 3, tabela 5). Na figura 17
ha um enriguecimento dos nédulos metélicos (indicacdo 1, tabela 6) se
compararmos o nédulo metdlico da figura 15 (indicacdo 1, tabela 5), tem formacao
ainda incipiente de fase escoria (indicacdo 3 da figura 17) com menores teores de
Cr e Fe (indicacdo 3, tabela 6) se compararmos a escoria da figura 16 (indicagéo 3,
tabela 5). Na figura 18, observa-se nddulos metalicos maiores com 64 e 26,5% de Cr
e Fe respectivamente (indicacdo 1 da tabela 7) tém formacdo de fase escoéria
(indicacdo 3 da figura 18) com menores teores de Cr e Fe dissolvidos nela
(indicacédo 3, tabela 7). Entdo, pode-se dizer que a reducdo é decorrente, nesse
estagio, de diversos mecanismos simultaneos, tais como: i) reducéo via CO/cromita;
i) reducdo C/cromita; iii) reducdo via C dissolvido na fase metalica/cromita; iv)
reducdo do CrO dissolvido pelo carbono da fase metalica e v) reacdo de Boudouard
com carbono da fase metalica. Na figura 19, observa-se a dissolucdo das particulas
grandes de cromita numa fase escéria semi-viscosa (indicacédo 2 da figura 19) pela
presenca de 6xidos de Al e Mg de alto ponto de fusdo, tém formacédo de uma fase
metalica coalescida, com altos teores de Cr e Fe (indicagdo 1 da figura 19)
provocando a reducao das particulas de cromita mais perto a ele pela presenca de
trincas e pontos metéalicos nas suas superficies. Neste estagio provavelmente a

reducdo via CO/cromita foi prejudicada, mas 0s outros mecanismos descritos
anteriormente, estdo presentes simultaneamente. Na figura 20, observa-se
dissolucéo e reducdo das particulas grandes de cromita numa fase escoria viscosa
(indicacéo 2 e 3 da figura 20) pela presenca de oxidos de Al, Mg e Si de alto ponto
de fusdo, tém formacgéo de uma fase metalica coalescida com altos teores de Cr e

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
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Fe (indicacdo 1 da figura 20) provocando a reducdo das particulas de cromita mais
longes a ela, pela presenca de trincas e pontos metalicos nas suas superficies.
Neste estagio provavelmente por ser uma escOria mais viscosa e porosa a reducao
via COl/cromita pode estar presente junto aos outros mecanismos descritos
anteriormente. A presenca de sodio na fase escoria € pela adicdo do silicato de
sédio com teores abaixo de 4%, tendo-se cuidado de conservar este teor, ja que
este é corrosivo aos refratarios do forno. Na figura 21, observa-se formacgéo de duas
fases escoria e metal (indicacdes 1 e 2 da figura 21) com altos teores de Cr e Fe
(indicacdo 1 da tabela 10) e baixos teores metalicos abaixo de 1% na escoria
(indicacdo 2 da tabela 10). A pelota conserva a sua porosidade, a escoéria € mais
viscosa pela presenca de oOxidos de Al e Mg de alto ponto de fusdo vindos
diretamente da reducdo das particulas maiores de cromita, melhorando
possivelmente a redugdo CO/cromita e produzindo-se a reducgdo junto aos outros
mecanismos ja descritos.

..4 “: ‘ﬁ 3 s
~AccV Spot Magn
200k\(bA4‘ 500x > 00» . ;
Figura 16. Elétrons retro-espalhados da pelota P15 (4% silicato de sédio) na temperatura de 1773K.
Fracdo de reacdo media de 0,54, com 0,5 minutos de ensaio.
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Figura 17. Elétrons retro—espalhado'éi da‘ pelota Pl1>5'a(4% silicto de ééio) na temperatura de 1773K.

Fracao de reacdo media de 0,60, com 1 minuto de ensaio.
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Figura 18. Elétrons retro-espalhados da pelota P15 (4% silicato de séio)' na temperatura de 1773K.
Fracéo de reacdo media de 0,75, com 2 minutos de ensaio.
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Figura 19. Elétrons retro—espalados da pelota P15 (4% silicato de sédio) na temperatura de 1773K.
Fracdo de reacdo media de 0,86, com 3,5 minutos de ensaio.

Figura 20. Elétrons retro-espalhados da pelota P15 (4% silicato de sédio) na temperatura de 1773K.
Fracao de reacdo media de 0,91, com 5 minutos de ensaio.

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
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Figura 21. Elétrons retro-espalhados da pelota P15 (4% silicat

Fracao de reacdo media de 0,99 com 10 min

Tabela 5. Composi¢édo quimica do centro da
1773K e 0,5 minutos de ensaio. Figura 16

utos de ensaio.

pelota P15 analisada por EDS no MEV. Temperatura de

% massa ®) C Mg Al Si Ca P S Cr Fe
1 - 7,63 - - 0,72 - 0,34 | 0,38 | 46,18 | 44,75
2 Cromita
3 2697 | - [1555]1449 [3475]019] - | - | 715 | 0,9
4 Coque de petroleo
5 Resina de embutimento

Tabela 6. Composi¢édo quimica do centro da
1773K com 1 minuto de ensaio. Figura 17

pelota P15 analisada por EDS no MEV. Temperatura de

% massa ®) C Mg Al Si Ca P S Cr Fe
1 - 7,65 - - 0,38 - 0,21 | 0,14 | 68,14 | 23,48
2 Cromita
3 2688 | - [1130] 1788|3779 ]016] - | - | 534 | 0,66
4 Cogue de petroleo
5 Resina de embutimento

Tabela 7. Composi¢édo quimica do centro da
1773K com 2 minutos de ensaio. Figura 18

pelota P15 analisada por EDS no MEV. Temperatura de

% massa 0] C Na Mg Al Si Ca P S Cr Fe
- 1812 - - - [ 055 ] - |021[0,18] 64,37 | 26,57
Cromita
2485| - [310]2484[859[3426]015] - | - | 360 | 061

Coque de petroleo

G WIN|F

Resina de embutimento

Tabela 8. Composi¢édo quimica do centro da
1773K com 3,5 minutos de ensaio. Figura 19

pelota P15 analisada por EDS no MEV. Temperatura de

% massa ®) C Na Mg Al Si Ca P S Cr Fe
1 - 8,58 - - - 0,59 - 0,06 | 0,08 | 64,41 | 26,28
2 27,32 - 2,88 | 13,35 | 18,78 | 35,93 | 0,25 - - 1,24 | 0,26
3 Cromita
4 Resina de embutimento

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
Nacional de Estudantes de Engenharia MetalUrgica, de Materiais e de Minas, 21 a 25 de julho de
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Tabela 9. Composigéo quimica do centro da pelota P15 analisada por EDS no MEV. Temperatura de
1773K com 5 minutos de ensaio. Figura 20

e Qi T, TMS DM 57 ee

% massa ®) C Na Mg Al Si Ca P S Cr Fe
1 - 8,29 - - - 0,57 - 0,51 |0,20 | 62,92 | 27,51
2 17,92 - 2,01 | 17,05 | 23,13 | 38,27 | 0,06 - - 0,95 | 0,60
3 20,41 - 1,50 | 31,96 | 4,59 | 39,43 | 0,34 - - 1,26 | 0,51
4 Resina de embutimento

Tabela 10. Composicdo quimica do centro da pelota P15 analisada por EDS no MEV. Temperatura
de 1773K com 10 minutos de ensaio. Figura 21

% massa| O C Na Mg Al Si Ca P S Cr Fe
1 - 8,38 | - - - 048] - |0,26[0,19 61,23 | 29,45
2 2551 | - 11,08]2456|3842|9,37[020]| - - 0,70 | 0,16
3 Resina de embutimento

3.3.3 Ensaios de crepitacao
As pelotas P1 a P15, foram ensaiadas nas temperaturas de 1173, 1273, 1373, 1473,
1573K, durante 5 minutos obtendo-se como resultados um indice de crepitacdo (IC)
igual a zero, conferindo que as pelotas auto-redutoras ndo apresentam crepitacao
nas temperaturas de ensaio.

3.3.4 Ensaios a quedas repetidas

As pelotas P1 a P15 passaram por ensaios a quedas repetidas, obtendo-se
melhores resultados de queda (uma media de 5,1), nas pelotas P15 com
aglomerante de 4% de silicato de sédio, apds de serem secadas.

4 CONCLUSOES

Para as condicdes e pelos dados experimentais obtidos no presente trabalho,

podem-se extrair as seguintes conclusdes:

1. Comparando-se as pelotas auto-redutoras (P1-P15) quanto a resisténcia a
compressédo das pelotas secas, a verde, e ap0s tratamento térmico, os melhores
resultados foram:

e Resisténcia a compressao da pelota seca: 5 kg-f/pelota da pelota P15 (4%
silicato de sédio).

e Resisténcia a compressdo a verde apos 28 dias de cura: 5,5 kg-f/pelota da
pelota P12 (2% melaco e 8% de cal hidratada).

e Resisténcia a compressado apos tratamento térmico: 15 e 15,5 kg-f/pelota para
as temperaturas de 1173 e 1273K respectivamente da pelota P15 (4% silicato de
sodio).

2. As pelotas auto-redutoras (P2-P15) ap0s secas, ndo apresentaram crepitacdo nas
temperaturas de 1173, 1273, 1373, 1473 e 1573K.

3. A pelota P15 atingiu fragdo de reacdo unitaria em 10 minutos de ensaio a
temperatura de 1773K.

4. A formacdo de escoria aos 3,5 minutos de ensaio da pelota P15, a 1773K,
prejudicou a reacéo de reducao via CO/cromita.

5. Os mecanismos: i) reducao via CO/cromita; ii) reducdo C/cromita; iii) reducéo via
C dissolvido na fase metalica/cromita iv) reducéo do CrO dissolvido pelo carbono
da fase metalica e v) reacdo de Boudouard com carbono da fase metélica, estéo
presentes ao longo da evolucdo da reducéo.

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
Nacional de Estudantes de Engenharia MetalUrgica, de Materiais e de Minas, 21 a 25 de julho de
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6. Os resultados indicam que com o aglomerante silicato de sodio obteve-se
resultados razoaveis com énfase na resisténcia a quente.
7. O controle da umidade das pelotas pela utilizacdo do silicato de sodio € um
parametro critico e fundamental para a resisténcia mecéanica das pelotas tanto a
frio como a quente.
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