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Resumo

A determinagao do ferro metalico apds reducéo € imprescindivel para avaliacdo de
desempenho da carga no processo a ser simulado. Os briquetes autorredutores de
minério de ferro sdo matérias-primas para novas tecnologias de autorreducdo. O
conhecimento deste material se faz necessario, uma vez que existem poucos
estudos acerca da caracterizacdo e dindamica de redugao. Para tal, o trabalho
objetivou desenvolver uma rotina automatica de aquisicdo de imagens por
microscopia oOtica e avaliagcdo de ferro metalico por andlise de imagens. Como
resultado, tem-se um mapa de distribuicdo de ferro metalico em uma determinada
secao do briquete, cujo objetivo é indicar a densidade espacial de ferro metalico ao
longo da secgdo. Esta analise qualitativa pode ser correlacionada com resultados
quantitativos de analise quimica via umida. O procedimento foi aplicado para
diferentes tempos de ensaio com o objetivo de identificar como ocorre a dindmica de
reducdo. A metodologia apresentou-se viavel e demonstrou robustez em uma
avaliagcao qualitativa de ferro metalico em briquetes autorredutores, informagao nao
disponivel por meio da tradicional analise quimica.
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DETERMINATION OF METALLIC IRON DISTRIBUTION IN SELF-REDUCING
BRIQUETTES BY DIGITAL OPTICAL MICROSCOPY
Abstract
The determination of metallic iron after reduction is the main tool to evaluate the
burden performance in simulated reactors. The evaluation of self-reducing briquettes
is fundamental to some self-reducing technologies. Research applied to this material
is necessary, due to the lack of knowledge and characterization in these systems.
The main goal of this study was to develop an alternative methodology to extract
qualitative information from self-reducing briquettes. An automatic image acquisition
routine based on optical microscopy was developed to allow an automatic evaluation
of metallic iron in a cross-section by image analysis. As a result a distribution map is
automatically created revealing the local density of metallic iron in any given cross-
section of the self-reducing briquette. Furthermore, this qualitative analysis can be
correlated to quantitative chemical analysis. The developed procedure was applied
for different reduction times to try to identify the changes in reduction dynamics. This
methodology proved to be viable and can provide a robust qualitative analysis of
metallic iron in self-reducing briquettes, information that cannot be feasibly extracted
from traditional chemical analysis.
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1 INTRODUCAO

A determinacgao do ferro metalico apds reducao é imprescindivel para avaliacdo de
desempenho da carga no processo a ser simulado. Mais especificamente para
tecnologias de autorredugdo, um dos aglomerados utilizados é o briquete
autorredutor de minério de ferro. Este precisa ser estudado tanto do ponto de vista
quantitativo quanto qualitativo, com o objetivo de entender as dinamicas de redugao
e obter uma caracterizagdo mais completa do produto final. A busca pelo
conhecimento relativo aos materiais utilizados em processos de autorreducao se faz
necessaria devido aos poucos estudos existentes relacionados ao tema. Grupos,
como o de D’Abreu, Kohler e Noldin,") desenvolveram modelos matematicos de
tecnologias que fazem uso da autorredu¢do. O conhecimento mais profundo do
desempenho do material utilizado nos processos de autorreducéo poderiam ajudar a
aprimorar estes trabalhos.

O ferro metalico, apés reducdo, usualmente é quantificado por analise quimica via
umida. O resultado é fundamental para a avaliagdo do comportamento do briquete
autorredutor, mas nao responde aos questionamentos sobre a dinamica de redugao
no aglomerado. Para prover um maior conhecimento no ambito qualitativo, foi
proposto o desenvolvimento de uma metodologia avaliagdo qualitativa de ferro
metalico. Desta forma, uma rotina automatica de aquisicdo e processamento de
imagens de microscopia 6tica foi desenvolvida visando o mapeamento da densidade
de ferro metalico por meio de um mapa de distribuicdo com intensidade local. A
vantagem da utilizacdo desta nova metodologia, como suporte a analise quimica
tradicional, € a avaliacdo visual dos locais onde ocorreram preferencialmente a
autorreducao para diferentes materiais, em diferentes condicdes.

Trabalhos acerca do desenvolvimento de metodologias de avaliagdo qualitativa e
quantitativa por microscopia digital foram desenvolvidos por Gomes,>?) Wagner et
al.,”” Wagner®® e Alvarez,"® baseadas em processamento digital de imagens de
microestruturas, descritas por Paciornik e Mauricio.® Anteriormente, Martins'?
realizou analises qualitativas de morfologia em briquetes autorredutores de minério
de ferro para diferentes temperaturas de reducdo. Nao foram encontradas
referéncias de metodologias de analise de ferro metalico por microscopia digital em
aglomerados autorredutores de minério de ferro.

2 MATERIAIS E METODOS

O processo de desenvolvimento da metodologia para a anélise de ferro metalico em
briquetes autorredutores de minério de ferro seguiu o seguinte roteiro:

preparacao dos briquetes;

reducao dos briquetes;

preparacao das secdes polidas;

visualizagao e captura de imagens no microscépio 6ptico de luz refletida;
processamento digital de imagens; e

analises quimicas.

2.1 Preparacao de Briquetes

Os insumos para fabricacdo dos briquetes autorredutores de minério de ferro foram
preparados de modo a ajustar granulometria, umidade e composi¢ao. Um misturador
foi utilizado para garantir a homogeneidade da mistura que, em seguida, foi vertida



para a realizagcado da briquetagem em prensa de rolos com matriz caracteristica para
briquetes. Os briquetes produzidos foram secos e encaminhados para o processo de
reducgao.

2.2 Reducgéo de Briquetes

Os briquetes foram reduzidos em um forno elétrico, aquecido por resisténcia e com
perfil térmico conhecido, controle de atmosfera e pressao, a 1250°C, por tempos de
20 minutos (t1) e 40 minutos (t2). A atmosfera do forno era de 100% de Nitrogénio
(N2), com vazéao de 2,5NL/min.

Foi realizado um ciclo de aquecimento de 5 minutos a 200°C, 5 minutos a 700°C e t1
e t2 a 1250°C. O ciclo de resfriamento consistiu em 5 minutos a 700°C, 5 minutos a
200°C e, em seguida, temperatura ambiente. Os briquetes eram deslocados
longitudinalmente no forno até a zona de temperatura desejada para cada estagio do
ciclo.

2.3 Preparacao das Secdes Polidas

Os briquetes ja reduzidos foram encaminhados para a preparagao das segdes
polidas. Foi utilizada uma maquina de corte para realizagdo do corte lento a seco
das secodes. Devido a baixa resisténcia dos briquetes, foi utilizada uma fita adesiva
envolvendo o aglomerado, de modo a preservar a integridade de sua estrutura. Os
briquetes foram cortados em duas partes. Uma metade foi enviada para a realizacao
posterior de analise quimica, e a outra metade seguiu para a etapa de preparagao
da secao polida.

Os cortes foram impregnados de resina poliéster com catalisador e acelerador azul
de cobalto e expostos ao vacuo, com o objetivo de preencher os poros abertos e
prover uma melhor fixagdo da estrutura. Em seguida, os cortes foram embutidos
também em resina de poliéster com catalisador e acelerador azul de cobalto, e uma
etiqueta de identificacao foi aplicada.

Apos cura a frio, o material foi encaminhado para as etapas de lixamento e
polimento. Devido a fragilidade das amostras, realizou-se a sequéncia de lixamento
manual, em lixas d'agua de carbeto de silicio. O polimento das sec¢des foi realizado
na politriz semi-automatica, com o auxilio de uma solugdo com microparticulas de
diamante.

2.4 Visualizac&o e Captura de Imagens no Microscopio Optico de Luz Refletida

Foi utilizado um microscépio motorizado com camera digital, estagio motorizado,
sistema de polarizagdo e o programa para controlar o microscépio e adquirir as
imagens.

Para aquisicdo das imagens foi preciso assegurar as condigcbes de captura e
executar rotinas padrao. A iluminagdo do microscoépio foi mantida sempre constante
pelo controle digital da tensdo da lampada, fixada em 10 Volts. Utilizou-se um
padrao de reflexdo para corre¢cao da iluminagao e de possiveis sujeiras na lente ou
caminho 6tico do microscopio. Os parametros de ajuste da camera, como sua
sensibilidade, o tempo de exposicdo e o ajuste de branco foram otimizados
inicialmente para um campo representativo da amostra e entdo mantidos constantes.
Foram capturadas imagens em mosaico no modo de campo claro para analisar
qualitativamente as variagcdes espaciais de ferro metalico e poros na sec¢ao polida.



As imagens mosaico que cobriram toda a superficie da seg¢dao do briquete foram
compostas a partir de varias imagens de campos parcialmente sobrepostos, obtidas
com a lente objetiva de 5X (abertura numérica 0.13), com uma resolugao de 2,11
pm/pixel.

2.5 Processamento Digital de Imagens

As imagens mosaico capturadas foram processadas, de modo a extrair atributos
como mapa de ferro metalico. Para isso, as imagens seguiram uma rotina
estabelecida em um script, que continha uma sequencia de fungdes a serem
realizadas. Funcdes nao existentes no programa utilizado foram programadas, em
forma de macros, na linguagem Visual Basic for Applications (VBA) e inseridas no
script.
Segue resumidamente o processo utilizado para obtencdo do mapa de ferro
metalico:

e Os canais de cores vermelho, verde e azul foram separados da imagem

inicial (Figura 1);

Figura 1. Separagao dos canais de cores RGB (Vermelho, Verde e Azul).

e Apenas o canal vermelho foi utilizado para realizacdo do delineamento,
metodologia descrita por Paciornik e Mauricio,® com o objetivo de realgar as
bordas e diminuir o efeito de halo (Figura 2);
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Figura 2. Imagem, e respectivo histograma, antes e depois do processo de delineamento.

e A imagem delineada foi segmentada para discriminar as fases sodlidas
presentes no briquete (Figura 3);



Figura 3. Segmentagdo das fases solidas presentes no briquete, e discriminagdo das fases
presentes.

e O Ferro metalico foi segmentado a partir da imagem das fases solidas,
identificado por cor e separado das demais fases (Figura 4);
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Figura 4. Segmentacao do ferro metalico a partir da imagem das fases sélidas presentes no briquete.

e Foi aplicado um filtro passa-baixa na imagem do ferro metalico segmentada,
como apresentado na Figura 5. Este filtro borra a imagem de ferro metalico
gerando uma intensidade em cada ponto que corresponde ao valor médio
local de ferro. A area de calculo desta média é definida pelo tamanho do
“kernel” do filtro utilizado.

Figura 5. Imagens antes e depois do procedimento de borramento.

Foi realizada uma conversdo da escala de tons de cinza para uma escala de
pseudo-cores chamada Look-up Table (LUT), de forma a associar fragdes locais de
ferro a cores distintas em uma escala (Figura 6). A escala de cores utilizada nos
mapas de ferro metalico varia de 0 a 100%, de modo que a cor preta representa a
auséncia de ferro metdlico e a cor branca indica que a regido € composta, em sua
totalidade, de ferro metalico.
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Figura 6. Mapa de ferro metalico.

2.6 Analise Quimica

Analise quimica via umida € uma técnica de caracterizagdo bastante versatil e
precisa, havendo procedimentos especificos para cada tipo de material. Para
minério de ferro, essa técnica € util para determinar, apos a redugédo do aglomerado,
a fracao total de ferro — 6xidos de ferro e ferro metalico — presente no minério de
ferro, a fragcdo de ferro metalico e fragdo de outros constituintes. No entanto, tém-se
como resultado apenas valores globais representativos da amostra.

2.7 Validacéo da Metodologia Proposta

Para avaliacdo da metodologia proposta, foram realizados dois estudos de caso, de
modo que foram ensaiadas duas formulagcdes com redutores distintos — carvao
moido (CM) e coque verde de petroleo (CVP). Para cada formulagdo, foram
realizados testes com tempo de reducao de 20 minutos e 40 minutos.

Os mapas de ferro metélico gerados para cada condigdo foram correlacionados com
os resultados obtidos via analise quimica. A analise visual foi fundamental para
avaliagcdo da dindmica de reducdo, e aliada aos resultados de analise quimica,
complementaram as informagdes quantitativas.

3 RESULTADOS E DISCUSSOES

Os estudos de caso para validagao da metodologia proposta geraram os mapas de
ferro metalico apresentados nas Figuras 7 e 8.

E possivel perceber que, no mapa de ferro metalico, os testes com 40 minutos de
reducdo tendem a conter tons mais claros das cores azul e verde, se comparados
com os testes com 20 minutos de reducédo, indicando uma maior concentragao de
ferro metalico. Esta analise qualitativa confirma a constatacdo de que quanto maior o
tempo de reducdo, para uma mesma temperatura, maior a conversao dos oxidos de
ferro em ferro metalico. Nota-se também, que o ferro metalico se localiza,
preferencialmente, nas bordas da sec¢éao transversal.

Os resultados de analise quimica foram condizentes com o observado no mapa de
ferro metalico por analise de imagens.
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Figura 7. Mapa de ferro metalico do briquete com redutor CM, para tempos de 20 e 40 min.
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Figura 8. Mapa de ferro metalico do briquete com redutor CVP, para tempos de 20 e 40 min.

Na Tabela 1, nota-se o aumento do grau de metalizagédo, de acordo com o aumento
do tempo de reducdo. Os briquetes com redutor CM apresentam um grau de
metalizacdo maior do que com redutor CVP para o tempo de reducdo de 20 min,
tanto nos resultados de analise quimica quanto visualmente no mapa de ferro
metalico. Para o tempo de 40 min, observa-se que o briquete com redutor CM
também apresenta um grau de metalizagdo maior do que com CVP pela analise
quimica. Visualmente, o mapa de ferro metalico apresenta intensidades locais de
ferro metalico similares para ambos os redutores. No entanto, a massa total de fases
sélidas na sec¢do do briquete com redutor CM é ligeiramente menor do que do CVP,
confirmando o maior grau de redugao encontrado para CVP por analise quimica.

Tabela 1. Fragdo massica resultante da analise quimica via imida

. Tempo Grau de Metalizacéo
Briquete (min) (%)
20 47,91
CcM 40 54,03
20 37,94
cvp 40 49,89

Como esta nova metodologia permite avaliar a intensidade local de ferro metalico no
briquete, é possivel obter uma indicagdo de como ocorre a dindamica de reducgao.
Para os tempos de 20 minutos de reducédo nota-se que a metalizagdo ocorre de
forma homogénea ao longo da segéao transversal do briquete. Ja para o tempo de
40 minutos de reducéo, torna-se perceptivel a redugao preferencial topoquimica.

A metodologia se mostrou robusta para diferentes redutores, podendo ser aplicada
para composi¢cdes de briquetes autorredutores com caracteristicas semelhantes aos
estudados.



4 CONCLUSOES

Uma metodologia de avaliagao visual do mapa de ferro metalico proveniente de uma
secdo do briquete autorredutor de minério de ferro foi desenvolvida por analise de
imagens capturadas em microscopio 6tico de luz refletida.

Esta metodologia, se aliada com os resultados de analise quimica, € uma ferramenta
importante para avaliar a dinamica de redugcao dos briquetes autorredutores de
minério de ferro, uma vez que permite a andlise qualitativa visual da localizagao
espacial e intensidade local do ferro metalico.

Como estudos de caso para validagdo da metodologia proposta, diferentes tempos
de reducgao, para dois tipos de redutor, foram avaliados por analise de imagens e
analise quimica, e demonstraram que existe uma correlagdo entre os resultados
encontrados. Apesar dos redutores apresentarem caracteristicas distintas e,
consequentemente, dindmicas diferentes, a metodologia se aplicou as diferentes
formulacgoes.

A metodologia proposta se mostrou robusta quando testados os estudos de caso,
indicando a viabilidade de sua aplicagao em materiais semelhantes.
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