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Resumo
A coesao entre os graos de ferro em pelotas queimadas é afetada por mecanismos
difusionais dependentes de tempo e temperatura de sinterizacdo e do tipo de
elementos presentes na escoria. Oxidos presentes nos iNsumos e no minério
exercem influéncia significativa no processo de difusdo das particulas de ferro e na
formacdo de escoéria, composta principalmente por CaO, SiO,, Al20z e MgO. O
estudo da influéncia da escéria na microestrutura de pelotas de minério de ferro
permite um maior entendimento das principais caracteristicas relacionadas as fases
formadas, que afetardo diretamente sua resisténcia fisica e comportamento
metalargico. Neste trabalho abordamos a influéncia da variagdo nos teores de CaO
e SiO2 na estrutura das pelotas com o objetivo de verificar a interferéncia desses
compostos na diminuicdo da energia livre superficial e crescimento de grdo bem
como na distribuicdo de porosidade e formacéo de fases como hematita, silicatos,
ferritos e, eventualmente, a magnetita. Para tal avaliacdo, pelotas com diferentes
teores de escoéria passaram por caracterizacdo quimica, andlises em Microscépio
Optico e analises em Microscépio Eletrdnico de Varredura.
Palavras-chave: Pelotas; Escoria; Microestrutura.

EVALUATION OF THE INFLUENCE OF THE KEY ELEMENTS IN SLAG FORMERS
MICROSTRUCTURES IRON ORE PELLETS WITH DIFFERENT BASICITIES
BINARIAS

Abstract

Cohesion between the grains of iron in fired pellets is affected by diffusional mechanisms
dependent on time and temperature of sintering and the type of elements present in the
slag. Oxides present in the ore inputs and exert significant influence on the diffusion
process of particles of iron and slag formation, composed mainly of CaO, SiO;, Al203
and MgO. The influence of slag on the microstructure of iron ore pellets allows a greater
understanding of the main features related to phase formation, which will directly affect
your stamina and metallurgical behavior. In this paper we discuss the influence of
variation in CaO and SiO: in the structure of the pellets in order to evaluate the influence
of these compounds in reducing the surface free energy and grain growth as well as the
distribution of porosity and formation of phases such as hematite, silicates, ferritos and
possibly magnetite. For such an assessment, pellets containing different amounts of slag
underwent chemical characterization, analysis on Optical Microscope and analysis in
Scanning Electron Microscope.

Keywords: Pellets; Slag; Microstructure.
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1 INTRODUCAO

Durante os processos de aquecimento e queima das pelotas segue-se uma
sequéncia de alteracbes na estrutura destes aglomerados. Até 650°C ocorre
perda de agua absorvida ou capilar e da dgua combinada. Em seguida ocorre a
decomposicao térmica de fundentes e de impureza minerais bem como o ataque
quimico do CaO sobre a hematita, na faixa de 650°C a 1000°C, seguido pela
conversdo gradual da hematita para magnetita, acima de 1350°C. Na estapa
final de queima, o processo de difusdo € interrompido e ocorre a retirada forcada
de calor das pelotas de 1350°C até a temperatura ambiente [1].

1.1 Efeitos do CaO nas Pelotas

O calcéario adicionado a pelota visando neutralizacdo da ganga acida tem
influéncia na temperatura de formacédo das fases liquidas e forte efeito sobre o
comportamento fisico e metallrgico das pelotas. Durante o aguecimento, ocorre
calcinacdo do calcério (CaCOzgs), através da reacdo CaCOs — CaO + COg,
liberando dioxido de carbono (CO3), que possibilita a geragéo de trincas devido a
expansao volumétrica deste gés, Lingstan et al [2].

O monoxido de calcio formado (CaO) reage com o minério de ferro (Fez203),
formando compostos denominados ferritos de célcio, de baixo ponto de fusédo, os
quais se mantém liquidos nas temperaturas de queima, fluindo imediatamente
pelos capilares existentes no interior das pelotas, devido a tensao superficial
elou forcas de capilaridade, para a superficie do CaO, para as superficies em
torno das particulas de minério de ferro, para os vazios e para o interior das
particulas de minério, através de poros abertos [3]. A calcio diferrita
(Ca0.2Fe203) durante o resfriamento decompdem-se em célcio ferrita e
hematita (hematita secundaria). Tais reacfes afetam o coalescimento das
particulas de minério de ferro favorecendo o processo de difusdo, o crescimento
dos gréos de ferro e a densificacdo da estrutura.

A Figura 1 mostra a influéncia da temperatura e do tempo de queima na
resisténcia a compressao de pelotas para diferentes adicbes de calcario e
temperaturas de queima.
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Figura 1 — Efeito da adicdo de calcério na resisténcia a compressao de pelotas de minério de
ferro para diferentes temperaturas de queima.

* Contribuicao técnica ao 44° Seminario de Reducdo de Minério de Ferro e Matérias-primas,
15° Simposio Brasileiro de Minério de Ferro e 2° Simpésio Brasileiro de Aglomeracdo de Minério
de Ferro, 15 a 18 de setembro de 2014, Belo Horizonte, MG, Brasil.

492



ISSN 2176-3135

Redugao de Minério de Ferro
& Tecnologia Mineral

e

1.2 Fontes de Energia no Coalescimento das Pelotas

Em minérios hematiticos, sdo adicionadas fontes térmicas para que ocorram as
reacoes de sinterizacdo dos gréos, como carvao. Alguns exemplos de fontes de
energia que podem contribuir para a sinterizagéo séo citados abaixo.
e A energia fornecida pelos gases do processo da queima das pelotas;
e A energia fornecida pelas rea¢fes exotérmicas da formacéo de ferritos e
oxidacao/reoxidacdo da magnetita;
e A energia fornecida pela queima de particulas de carvdo dentro das
pelotas.
Formacdo da ferrita: O calor exotérmico causado pela formacdo deste
constituinte pode levar a um superaquecimento e amolecimento do nucleo da
pelota e a formagéo de uma estrutura vitrea por onde, durante o resfriamento, a
reoxidacao € impedida. A tendéncia de formacdo de magnetita das pelotas que
contém elevado valor de CaO pode ser reduzida através do abaixamento da
temperatura de queima Meyer [4].

1.3 Reducéo da Hematita pelo CO do Carvéo

Durante a combustdo do carbono no interior da pelota ocorre um aumento de
temperatura e uma reducdo na pressdo parcial de oxigénio. Estes dois fatores
favorecem a reducdo de hematita para magnetita. Como esta reducdo envolve
uma mudanca de estrutura cristalina, hd uma geracédo de tensées que conduzem
ao enfraquecimento das pelotas, conforme constatou Simdes et al [5].

1.4 Formacéao de silicatos nas pelotas

Particulas de CaO e SiO: estdo cercadas por oxidos de ferro nas pelotas,
fazendo com que, durante a queima em forno industrial, ocorram reacdes entre
graos de ferro e os principais elementos da escoria.

A formacéo de silicatos de calcio se d& através de uma reacdo secundaria entre
a fase liquida composta de CaO, Fe203 e SiO2 . A fase liquida flui através dos
poros devido a forcas de tensao interfacial e entra em contato com SiO2. Nesse
contato a SiOz € dissolvida e ha a formacdo de silicato de calcio com
precipitacdo de Fe203 (hematita secundaria). A extensdo dessa substituicdo, do
Fe20s3 por SiO2,depende da quantidade de fase liquida presente e do tempo de
reacdo, ou seja, quanto maior for a temperatura e tempo de queima maior sera
essa substituicao [6].

1.5 Sinterizacao e Crescimento dos Grédos de Hematita.

A sinterizacd@o pode ser definida como um processo fisico, ativado termicamente,
de densificacdo e obtencao de resisténcia mecéanica de uma estrutura composta
por particulas em contato matuo. A diminuicdo da energia livre superficial das
particulas é a forca motriz para que a sinterizacdo ocorra, diminuindo a
ocorréncia de espacos vazios entre as particulas e aumentando a densidade.
Wynnyckyj e Fahidy [7], Monjardim [8] e German [9] descrevem a eficiéncia de
sinterizacdo em pelotas de minério de ferro, como sendo funcédo: (i) da
recristalizacdo e crescimento dos graos de hematita submetida a um
determinado perfil de temperatura de queima; (ii) do tempo de permanéncia em
cada temperatura e (iii) do crescimento do pescoco na interface entre os gréos,
decorrente da mobilidade atbmica do processo de difusdo superficial e
volumeétrica.

* Contribuicao técnica ao 44° Seminario de Reducdo de Minério de Ferro e Matérias-primas,
15° Simposio Brasileiro de Minério de Ferro e 2° Simpésio Brasileiro de Aglomeracdo de Minério
de Ferro, 15 a 18 de setembro de 2014, Belo Horizonte, MG, Brasil.
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German [9] estudou dois tipos de sinterizacdo, denominados sinterizacdo por
fase sélida e sinterizagcdo por fase liquida e concluiu que, embora ambas atuem
no sentido de densificar a estrutura, os mecanismos que produzem tal
densificacdo sdo totalmente distintos. Esses dois tipos basicos de sinterizagdo
sdo capazes de densificar total ou parcialmente a estrutura, sendo que com o
primeiro tipo € possivel se obter uma estrutura com porosidade controlada. Por
sua vez, o fechamento total da porosidade € mais facilmente obtido através da
sinterizacdo por fase liquida.
Meyer [4], concluiu que ha dois tipos de ligacdes térmicas que sao decisivas
para as propriedades das pelotas hematiticas:
1 - Mudanca da estrutura cristalina durante a queima, por transformacdo ou
crescimento dos cristais;
2 - Reacdo dos constituintes da escoéria formada que estdo presentes como
ganga nos minérios ou concentrados, ou adicionados antes da formacédo das
pelotas, tais como bentonita, quartzo ou aditivos basicos.
Os componentes béasicos reagem com o0s componentes 4cidos e, sob certas
condicBes, também com o Oxido de ferro. Visto que 0s minérios ou concentrados
sempre tém certa quantidade de ganga e que aditivos também s&do usualmente
utilizados na producao das pelotas, ambos os mecanismos de ligacdo ocorrem
simultaneamente sob condi¢cbes normais de operacéo.
Batterham [10] descreveu que em pelotas com adicdo de fundentes, fases
liquidas aparecem durante o aquecimento e o aumento na densidade pode
ocorrer muito mais rapidamente. O reagrupamento das particulas pode levar a
uma grande reducdo na area superficial e retracéo.

2 MATERIAIS E METODOS

Para estudo do feito da escéria sobre a estrutura e consequentes propriedades
das pelotas foram produzidas, em laboratorio, pelotas do tipo Alto-forno a partir
de um minério com teor normal de silica e pelotas com o dobro de silica
encontrada no minério. Variou-se a basicidade em dois niveis (0,50 e 1,0) para
0s dois tipos de minério, 0 que permitiu uma avaliacdo também da influéncia dos
niveis de basicidade sobre as caracteristicas das pelotas. Os parametros
temperatura do forno e percentual de carbono utilizado foram os mesmos para a
producdo de todas as pelotas.

Tabela 1 — Dados do Experimento
Dados do experimento

Tipo de Minério  (Basicidade Bindria

Minério com teor 0,5
normal de silica 1,0
Minério com teor 0,5
dobrado de silica 1,0

As pelotas foram embutidas em resina acrilica e polidas para posterior avaliagcao
em microscopia optica e microscopia Eletronica de varredura.

Utilizou-se, para a aquisicdo de imagens, um microscopio optico de luz refletida
modelo Imager M.2m com platina motorizada e dotado de camera, com auxilio
do software de analise de imagens AxioVision 4.8. Foi utilizado também um

* Contribuicao técnica ao 44° Seminario de Reducdo de Minério de Ferro e Matérias-primas,
15° Simposio Brasileiro de Minério de Ferro e 2° Simpésio Brasileiro de Aglomeracdo de Minério
de Ferro, 15 a 18 de setembro de 2014, Belo Horizonte, MG, Brasil.
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microscopio eletrénico de varredura Jeol modelo JSM-6360, com espectrometro
por dispersao de raio-X (EDS) acoplado.

3 RESULTADOS E DISCUSSOES

A tabela 2 mostra o impacto da variacdo do teor de silica do minério e do indice
de basicidade na resisténcia fisica e formaco de fases que compodem a

estrutura da pelota.
Tabela 2 — Resultados

Resultados
Variagdo na Resisténcia Avaliagao Microestrutural
Basicidade| a Compressdo com Percentual de fases
Binari - =
fnaria el e el Poros |Hematita [Magnetita| Silicatos | Ferritos
Samarco
Minério com teor 0,5 0% 41,39 48,00 8,51 1,77 0,33
normal de silica 1,0 7% 46,80 36,22 13,72 2,69 0,55
Minério com teor 0,5 -9% 31,17 47,01 16,33 4,57 0,91
dobrado de silica 1,0 -25% 37,09 27,87 26,72 7,19 1,11

Para o minério com teor normal de silica a elevacado no indice de basicidade
elevou a resisténcia fisica da pelota, isto porque, em teores controlados, a
presenca de maior quantidade de escéria aumenta a resisténcia fisica do
aglomerado.

As pelotas produzidas com o dobro do teor de silica no minério, para os niveis
de basicidade binaria estudados, apresentaram queda na resisténcia fisica,
principalmente quando a basicidade binaria foi aumentada para 1,0.

Diferencas significativas na estrutura das pelotas foram observadas quando se
variou o teor de silica do minério e a basicidade binéaria (0,50 e 1,0). A figura 3
mostra mosaicos das pelotas que passaram por avaliacdo macro e
microestrutural. E possivel observar variacdo de macroporosidade entre as
amostras.

Teor Normal Dobro do Teor
Normal de Silica - B, = 0,50

de Silica - B, = 0,50

Dobro do Teor
Normal de Silica -B,=1,0
5% Prs .

Figura 2. Mosaicos de pelotas selecionadas para avaliagdo macro e microestrutural.

* Contribuicdo técnica ao 44° Seminario de Reducdo de Minério de Ferro e Matérias-primas,
15° Simposio Brasileiro de Minério de Ferro e 2° Simpdsio Brasileiro de Aglomeracédo de Minério
de Ferro, 15 a 18 de setembro de 2014, Belo Horizonte, MG, Brasil.
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A figura 4 mostra a microestrutura das pelotas em microscopio oOptico com
magnificacao de 500x onde é possivel observar maior porosidade nas pelotas
produzidas com teor normal de silica. Em contrapartida, na microestrutura das
pelotas com teor de silica aumentado, observam-se gréos de elevado tamanho,
confirmando o favorecimento das reacdes de coalescimento dos grdos em
presenca de elevada quantidade de escéria. A escoria que estava liquida
durante os estagios finais da sinterizacao preencheu os poros e alterou o
tamanho de grédo. Todas as pelotas apresentaram magnetita em sua estrutura.
Os teores de silicatos, ferritos e magnetita foram maiores em pelotas com teor
mais elevado de silica e com maior basicidade.
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Figura 3. Microestruturas com magnificacdo de 500x. Observa-se a diferenca na porosidade e formacao de
magnetita nas amostras.

Utilizou-se neste trabalho uma metodologia para quantificacdo do tamanho de
grdos desenvolvida por Simbes et al [5]. A figura 4 mostra gréficos dos
resultados obtidos. Quanto a contagem de graos, verificou-se uma menor
quantidade de graos para pelotas produzidas a partir de minério com teor de
silica aumentado. Isto se deve ao fato de existirem grdos maiores ocasionados
pelas condicdes fisico quimicas propiciadas por maior disponibilidade de CaO
nestas amostras.
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Figura 4. Gréaficos mostrando a contagem de graos e tamanho dos grdos microestruturais encontrados nas
pelotas.

* Contribuicdo técnica ao 44° Seminario de Reducdo de Minério de Ferro e Matérias-primas,
15° Simposio Brasileiro de Minério de Ferro e 2° Simpdsio Brasileiro de Aglomeracédo de Minério
de Ferro, 15 a 18 de setembro de 2014, Belo Horizonte, MG, Brasil.
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O tamanho dos gréos nas pelotas com maior teor de escoria tende a diminuir da
extremidade para a o centro da pelota indicando que a sinterizagdo foi mais
eficiente na extremidade destas pelotas. Esta diferenca indica que os gases
aguecidos do forno tiveram dificuldades de chegar ao centro da pelota, devido a
grande quantidade de silicatos que preenchem os poros durante o processo de
sinterizacao.

Durante a sinterizacao, ocorrem ligacdes do tipo sélido-soélido entre particulas de
ferro. A auséncia da fase liquida (silicatos) nestas ligacdes resulta em menor
crescimento de grao propiciando maior permeabilidade aos gases aquecidos do
forno pela pelota. A figura 5 mostra este tipo de ligagdo em pelotas de baixo teor
de escoria.

28kU  X9,808  Zum 28kU Zhm X2 B

Figura 5. Ligacdes entre gréos de hematita, do tipo sélido-sélido, em pelotas de minério de ferro.

Nas pelotas deste experimento houve maior incidéncia de ligacbes do tipo
sélido-liquido durante a sinterizacdo. A interacao entre a fase solida (ferro) e a
liquida (silicatos) provoca alteragdo no tamanho dos gréos de ferro envolvidos
por elementos que auxiliam no processo de difusdo como, por exemplo, o calcio.
A figura 6 mostra ligacdes do tipo solido-liquido em pelotas de alta basicidade.

Figura 6. Ligacbes entre graos de hematita esilicatos, do tipo sélido-liquido, em pelotas de
minério de ferro.

A figura 7 mostra imagens de pelotas com teor normal de silica obtidas em
microscopio eletrénico de varredura com diferentes magnificacdes. E possivel
notar maior tamanho de gréo e quantidade de escéria entre os grdos da amostra
com basicidade de 1,0.

* Contribuicdo técnica ao 44° Seminario de Reducdo de Minério de Ferro e Matérias-primas,
15° Simposio Brasileiro de Minério de Ferro e 2° Simpdsio Brasileiro de Aglomeracédo de Minério
de Ferro, 15 a 18 de setembro de 2014, Belo Horizonte, MG, Brasil.
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Figura 7. Imans obtidas. em isci eItrﬁnic de arre mtr tnosré das
pelotas com teor de silica normal e basicidade binaria de 0,50 e 1,00.

Para as pelotas com o dobro do teor de silica, evidenciou-se que a formacao de
altos niveis de escoria impacta de forma diferente na microestrutura. Para uma
mesma basicidade, quando amentado o percentual de silica € demanda uma
elevada quantidade de CaO. Como consequéncia, eleva-se o teor de escoria,
afetando a difuséo.

Ha um elevado tamanho do grdo nas regides de extremidade e intermediaria da
pelota. Em contrapartida, os grdos da regido central da pelota sdo menores,
como pode ser observado na figura 8, onde as regides sdo comparadas na
magnificacao de 2500x.

5.0 k 51 l»xm.n Be: pia U
Figura 8. Imagens obtidas em microscopio eletrénico de varredura mostr
regides de extremidade, intermediaria e centro de pelotas com teor normal de silica.
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Além do elevado crescimento de gréao, foram identificadas estruturas tipicas de
ocorréncia do processo de recristalizacdo no centro da pelota, caracterizadas
pela morfologia dos graos que aparecem surgindo de dentro dos silicatos.

A figura 9, na magnificacdo de 1000x em microscépio G6tico mostra estrutura rica
em magnetita com silicatos portadores de pequenos gréos de ferro diluidos
indicando que o processo de recristalizacao esta ocorrendo nesta pelota.

A Figura 8B, na magnificacdo de 5000x em microscopio eletrdnico de varredura
mostra a morfologia da magnetita formada na mesma regiao.

* Contribuicdo técnica ao 44° Seminario de Reducdo de Minério de Ferro e Matérias-primas,
15° Simposio Brasileiro de Minério de Ferro e 2° Simpésio Brasileiro de Aglomeracdo de Minério
de Ferro, 15 a 18 de setembro de 2014, Belo Horizonte, MG, Brasil.
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Figura 9. Imagem A mostra pelota polida com estrutura rica em magnetita e silicatos portadores de gréos
de ferro em processo de recristaliza¢éo. Imagem B nédo polida mostra morfologia da magnetita encontrada.

A figura 10 A e B, obtida em microscopio eletrdnico de varredura mostra cristais
de ferro emergindo da escaria fluida.

Seguindo uma sequéncia no processo de sinterizacdo, depois da recristalizacéao
ocorre 0 crescimento de grdo e consequente densificacdo da estrutura, o que
ocorreu de forma diferente nas pelotas com teor de silica aumentado.

No centro da pelota impermeabilizada pelo elevado tamanho de gréos e
quantidade de silicatos que cobriram 0s poros, a energia para as reagoes foi
obtida pela queima do carvao, ndo havendo oxigénio necessario para a oxidacao
da magnetita, nem temperatura adequada para o crescimento de grdo, como
ocorreu na extremidade das pelotas. A figura 11 mostra poros
impermeabilizados pelo elevado teor de escéria.

Figura 11. Poro de pelota impermeabilizada por elevada quantidade de escéria e com magnetita
em seu interior.

A falta de permeabilidade também impactou na manutencdo da fase magnetita
desde o centro da pelota até a regido intermediaria devido a dificil difusdo e
propagacao de calor para o interior das pelotas.

* Contribuicdo técnica ao 44° Seminario de Reducdo de Minério de Ferro e Matérias-primas,
15° Simposio Brasileiro de Minério de Ferro e 2° Simpésio Brasileiro de Aglomeracdo de Minério
de Ferro, 15 a 18 de setembro de 2014, Belo Horizonte, MG, Brasil.
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No centro da pelota mais rica em escoéria foram encontrados grados pequenos
envolvidos pela escoria fluida em estrutura fechada. As figuras 12 A e B
mostram microestrutura densificada onde néao é possivel a passagem de gases
aguecidos para o interior da pelota. As figuras 12 C e D mostram graos de
magnetita e trincas na regiao avaliada.

CFC) da magnetita, caracterizada por octaedros, nos gréos envolvidos pela escoria.

A microestrutura das pelotas indicou que havia excesso de energia na producéo
do aglomerado. Este fato foi evidenciado pelo tensionamento da estrutura e por
trincas.

As figuras 13 A, B e C foram obtidas em microscopio 6tico e mostram estrutura
com magnetita e trincas. A figura 13 D, obtida em microscoépio eletrbnico de
varredura, mostra estrutura rica em silicatos e muito tensionada apresentando
trincas. Estes fatores levaram a perda de resisténcia fisica do material.

e C) e imagem em Microscopio eletrénico de varredura mostrando estrutura fechada, rica em escoria e com
trincas (D).

* Contribuicdo técnica ao 44° Seminario de Reducdo de Minério de Ferro e Matérias-primas,
15° Simposio Brasileiro de Minério de Ferro e 2° Simpésio Brasileiro de Aglomeracdo de Minério
de Ferro, 15 a 18 de setembro de 2014, Belo Horizonte, MG, Brasil.
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4 CONCLUSOES
A avaliacdo de pelotas com diferentes teores de escoria e niveis de basicidade
binaria mostrou a forte influéncia destes parametros sobre a microestrutura e
resisténcia fisica das pelotas.

Para teores normais de silica foi observada uma melhora nas propriedades
fisicas das pelotas ao se elevar o nivel de basicidade binaria.

Para pelotas com teor de silica aumentado o comportamento foi contrario quanto
a qualidade fisica. A elevacéo da basicidade binaria (de 0,5 para 1,0) em pelotas
Samarco tipo Alto-forno produzidas com minério de teor normal de silica
acarretou na elevacao da resisténcia fisica. Ao elevar-se a basicidade (de 0,5
para 1,0) de pelotas produzidas com o dobro do teor de silica no minério,
obteve-se queda na resisténcia fisica.

A identificacdo de estruturas de recristalizacdo, manutencdo da magnetita no
interior das pelotas e a impermeabilizacdo do aglomerado com alto teor de
escéria, denota a falta de condi¢des termodinamicas ideais para densificacado da
estrutura da pelota. O teor das principais fases constituintes da microestrutura
das pelotas variou no experimento realizado, e refletiu as caracteristicas fisicas
do aglomerado quanto a resisténcia a compressdao. O tamanho dos graos de

hematita e a quantidade de poros, silicatos e ferritos teve a influéncia da
variacdo de basicidade das pelotas.
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