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Resumo

Visando minimizar o descarte de rejeitos industriais, a siderurgia reaproveita pos
ultrafinos ricos em ferro, gerados em fornos de arco elétrico (FAE) e conversor a
oxigénio (LD), para a producdo de pelotas auto-redutoras utilizadas como matéria-
prima de ferro gusa. A necessidade da compreensao do comportamento cinético e
termodinamico das fases presentes no produto exige um estudo aprofundado de sua
microestrutura. A distribuicdo de porosidades no interior destes aglomerados € de
fundamental importancia, pois determinam as taxas de reag¢des gas-soélido dentro
dos reatores. Neste trabalho apresentou-se uma metodologia de reconstrugao
tridimensional por seccionamento em série da microestrutura da pelota, obtendo os
parametros cinéticos, tortuosidade do poro e a forma geométrica da principal fase
presente (magnetita), visando adequar modelos descritivos do comportamento
cinético e termodinamico da pelota para seu posterior processamento. A
reconstrugdo 3D permitiu visualizar a morfologia cilindrica da maioria dos poros com
uma média de tortuosidade 0,84 e fator de forma 0,505. Obteve-se variados valores
de porosidade para os diferentes campos escolhidos.

Palavras-chave: Pelota; Microestrutura; Pés ultrafinos; Visualizagao 3D.

ESTIMATION OF KINETICS PARAMETERS OF THE SELF-REDUCING PELLETS
OF EAF BY 3D RECONSTRUCTION OF THE MICROSTRUCTURE BY SERIAL
SECTIONING

Abstract

Aiming to reduce the disposal of industrial wastes the steelmaking recycles the
ultrafine powders, rich in iron, generated in electric arc furnace (EAF) and oxygen
converter (LD) to produce self-reducing pellets used as raw of pig iron. It is
necessary a deep study of its microstructure for understanding the thermodynamic
and kinetic behavior of the phases present. The pores distribution in the inner of the
clusters is fundamental because it determines the rates of gas-solid reactions. This
work shows a methodology of 3D reconstruction by serial sectioning of the
microstructure of the pellet, obtaining relevant parameters such as tortuosity and
form factor of the magnetite present in the pellet to adapt models that describe the
kinetic and thermodynamic behavior of the pellet for posterior processing. The 3D
reconstruction allowed the visualization of the cylindrical morphology of the majority
pores and the average values of tortuosity about 0.84 and form factor 0.505. Different
values were found for porosity according the choice of field.
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1 INTRODUGAO

A presenca de grande quantidade de ferro em poeiras geradas em fornos de aciaria
elétrica (FEA) e conversor a oxigénio (LD) é de especial interesse para a industria
siderurgica o seu reaproveitamento na produgdo de aglomerados como pelotas e
sinters, retornando apds fabricagdo como matéria-prima de alimentacdo para a
producao de ferro gusa.!"?

A caracterizagdo microscopica, quimica, estrutural, mineraldgica e fisica, dara
informacgdes qualitativas e quantitativas das fases presentes nos aglomerados,
sendo possivel a escolha de um processo adequado para seu tratamento.®

Fatores importantes para o bom desempenho da pelota, como a resisténcia a
compressao e a cinética de reacdo sédo altamente dependentes de parametros como
a distribuicdo espacial das fases, fracdo de constituintes e sua porosidade. A
distribuicdo espacial destas fases em todo o volume do aglomerado ajudara a
compreender melhor a cinética de reacdo, pois esta é altamente dependente da
distribuicdo dos poros contidos no aglomerado. Estas caracterizagbes dos materiais
tém sido realizadas com a utilizagcdo de técnicas como a difracdo de raios X, e
microscopia 6tica e eletrdnica de varredura.®

Porém, estas técnicas limitam as informacdes precisas sobre a morfologia dos
componentes microestruturais pelas observagdes bidimensionais. Sd0 necessarios
parametros tridimensionais que quantifiquem de alguma maneira a microestrutura e
estes possam ser correlacionados com as propriedades do material.®®

Utilizando técnicas de trés dimensdes para a realizagdo da metalografia qualitativa e
quantitativa da pelota, € possivel a realizacdo de uma analise mais confiavel da
reconstrucdo de uma microestrutura e suas informacdes quantitativas e qualitativas,
obtendo entdo parametros mais ajustados para um possivel modelo cinético.

O método de seccionamento em série € uma técnica de reconstru¢ao 3D, a partir do
qual, sdo removidas camadas paralelas da superficie do material através do
polimento. O progresso nas técnicas de analise tridimensional tem resultado em uma
remocdo automatica de camadas do material, aquisicdo de imagem digital e
modelagem computacional da reconstrugao tridimensional.®

Este trabalho objetivou o calculo de parametros cinéticos, tais como, a tortuosidade
do poro e o fator de forma da principal fase identificada em imagens bidimensionais
obtidas em microscopio Optico, através da visualizagdo tridimensional por
seccionamento em série.

A tortuosidade tem grande importancia neste trabalho, durante a etapa de
transferéncia de massa. Caminhos tortuosos dos poros provocam uma desordem no
fluxo das moléculas do gas redutor (CO) quando estas se deparam com as
“paredes” curvas no interior da pelota. Este contato gera uma forga de friccdo e
provoca um processo de retardamento da passagem do fluido pelo caminho dos
poros, aumentando o tempo de residéncia do gas no interior da pelota e com isso
melhorando a eficiéncia da reagdo com uma maior geragao de produto.”)

Uma melhor compreensao dos fenbmenos que ocorrem na transferéncia de fluxo ao
longo dos poros pode permitir melhorias na eficiéncia e economia da operagao
unitaria de diversos processos industriais.

Os parametros cinéticos aqui determinados servirdo para adequar modelos
descritivos do comportamento cinético e termodinamico da pelota para seu posterior
processamento e recuperacdo dos metais valiosos.
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2 MATERIAIS E METODOS
2.1 Reconstrugao 3D por Seccionamento em Série

Pode-se dividir esta parte da metodologia, nos seguintes passos: preparagao
metalografica, aquisicdo de imagens e visualizagdo 3D dos poros e gréos
reconstruidos.

2.1.1 Preparagao metalografica

Devido a estrutura porosa e fragil da pelota, ndo foi conveniente o procedimento
tradicional de corte, embutimento e ataque quimico.

O lixamento foi realizado manualmente utilizando lixas de carbeto de silico (SiC) a
seco (para evitar a degradacdo do material), com a seguinte sequéncia de granas:
#220, #320, #500, #800, #1.000, #1.200, #1500, #2.500 e #4.000 em lixadeira
metalografica dupla Plozed.

A partir da obtenc&o da primeira imagem, utilizou-se apenas a lixa #4.000 durante
3 minutos e 30 segundos.

2.1.2 Aquisicao das imagens bidimensionais e reconstrug¢ao 3D

Para garantir a continuidade das imagens bidimensionais de um mesmo campo, foi
necessaria a realizagdo de microimpressbées Vickers em regides proximas a
estudada. O microdurémetro utilizado para a realizacdo das mirodurezas foi o HMV
Shmadzu composto por lentes 0.65 X M 40 e microimpressao Vickers.

Trés campos aleatérios da superficie da amostra foram reconsruidos
tridimensionalmente, portanto cada campo foi marcado com uma microimpressao.

A partir das medidas das diagonais das microimpressdes Vickers determinou-se a
espessura das secgdes removidas.

De acordo com a Equacao 1, obteve-se a espessura Ah da camada removida apés o
polimento.

_ (D1 -D2) (1)

Ah
@
2tan(7)
Onde D1 e D2 sao as médias das diagonais obtidas nas imagens antes e apds o
polimento e ¢ € o angulo formado entre a diagonal e altura da geometria da
microimpressao, que corresponde a 136°.
Para a realizagdo das microimpressdes utilizou-se um tempo de penetragao de
15 segundos e a carga de 2,942 N.
Apds a remocao da primeira camada por polimento, outras microimpressdes foram
feitas @ medida que as anteriores se tornaram visivelmente pequenas, para entéao
leva-la ao polimento novamente.
As imagens foram obtidas com o microscopio optico Leitz modelo Metallovert com
uma camera Evolution LC Color (Media Cybernetics) acoplada utilizando o programa
PixeLink Capture para a aquisicdo das imagens (dimensdes 1.280 x 1.024 pixels). A
magnitude utilizada para todos os campos foi de 5X, o suficiente para analisar uma
maior quantidade de poros.
Para o processo de reconstrucdo tridimensional das imagens foi utilizado o software
NIH ImageJ.®

1568



1“:1]["'ILJ Qs
oy

O processo de visualizagao tridimensional inclui os seguintes estagios exatamente
nesta ordem: segmentagcdo de imagens, alinhamento das imagens, reconstrucéo e
visualizagao tridimensional do sdlido.

A segmentacao de imagens é feita para a remogéo de artefatos que ndo precisam
ser reconstruidos e em seguida as seg¢des sédo alinhadas para remover pequenos
deslocamentos de translagdo e de rotagdo entre uma secgao e outra.®

Antes da segmentacao das imagens, alguns plugins disponiveis para melhoria das
imagens foram utilizados. Primeiramente a imagem foi transformada em imagem 8bit
em tom de escala cinza para diferenciar poros das outras fases. Entao foi aplicado o
recurso smooth para arredondamento das fases visualizadas na imagem, e em
seguida, enhanced image, filter fast plus e melhorias no contraste e brilho para
melhorar a diferenciagédo entre poros e matriz.

A faixa obtida em pixel para os poros foi de 0 a 25 e para os graos de magnetita de
245 a 255, adotadas para aplicacdo do threshold, que transformou a imagem em
binaria, evidenciando os poros da matriz.

Apoés a segmentagao das imagens, todas as imagens foram alinhadas em relagéo a
primeira foto, para garantir que a microestrutura reconstruida fosse verdadeira,
diminuindo, pequenos deslocamentos de translagao e rotacéo.'?

Para realizacdao deste procedimento, primeiramente realizou-se o0 alinhamento
manualmente, utilizando o plugin Align Slice,"'") desenvolvido por G. Landini para
posteriormente utilizar o plugin StackReg desenvolvido por Phelipe Thevanéz,'?
pois o plugin StackReg n&do demonstrou bons resultados quando utilizado com
imagens com grande deslocamento. o plugin StackReg, ¢ um alinhamento
automatico das imagens, onde a sequéncia utilizada foi: translagédo, rotacdo e
“affine”.

Com a ajuda do plugin Volume Viewer,'"™ desenvolvido por Kai Uwe Barthel, foi
possivel visualizar o volume reconstruido tanto com a matriz, quanto com a auséncia
desta, podendo analisar o interior da micorestrutura e consequentemente a
morfologia dos poros.

2.2 Calculo da Porosidade, Tortuosidade e Fator de Forma

A tortuosidade dos meios porosos € o unico parametro de composi¢cao dos meios
porosos capaz de refletir a anisotropia do material.®
A tortuosidade é definida conforme a Equacéo 2.

Lv 2 (2)

= (T)

Onde, 1 € a tortuosidade, Lv € o comprimento real do canal formado pelo poro e L &
o comprimento linear do poro da distancia inicial a final.
A tortuosidade foi calculada para 20 diferentes poros obtido na reconstru¢édo 3D com
a ajuda do software NIH ImagedJ para medir os valores de Lv e L.
Com a analisedos volumes reconstruidos foi possivel calcular o fator de forma da
fase observada, magnetita’® e a fracdo de poros em cada campo estudado
utilizando o plugin Voxel Counter, desenvolvido por Wayne Rasband,!"® para calculo
de volume.
Fator de forma ou esfericidade é definido como a relagao entre a area superficial da
esfera de mesmo volume que a particula, e a area superficial da particula, Esta
definicdo pode ser representada na Equacéao 3.

Ae (3)

(P=A—p
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Onde, A¢ é a area da esfera de volume igual ao da particula medida; e A, € a area
da particula.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Obtencao das Imagens e Segmentacao das Sec¢oes Bidimensionais

Pela Equacgao 1 foi possivel calcular a espessura removida a cada lixamento para
entdo obter a média. A média do material removido foi uma espessura de 2,82 um,
valor aceitavel segundo a literatura, que informa que acima de 3 ym de remogéo, a
perda de informagdes microestruturais pode prejudicar o andamento do estudo.'®

A primeira etapa foi a construgdo de um “stack” de todas as fotos sequenciais, pois
assim € possivel aplicar o pré-tratamento simultaneamente para todas as fotos.
Posteriormente as imagens foram transformadas para 8 bits em escala de cinza. E
para melhoria das imagens foi realizada a sequéncia na aplicagcdo dos plugins
citados na metodologia para todos os campos.

A Figura 1 mostra a sequéncia de tratamento para uma imagem.

da esquerda para a direita.

Na Figura 1 foram aplicados todos os plugins para melhoria da foto original a
esquerda até a aplicacdo do threshold a direita. E possivel observar a presenca de
poros grandes e pequenos. O mesmo processo foi realizado para a segmentacgao
dos graos de magnetita (graos brancos presentes na foto original) para o calculo do
fator de forma.

3.2 Reconstrucao Tridimensional dos Poros e Magnetita
Antes da reconstrucgao tridimensional foi necessario o alinhamento das imagens.
A Figura 2 mostra o alinhamento realizado para seis imagens sequenciais,

destacando os poros em preto, de um campo aleatério utilizando os dois plugins
anteriormente mencionados.
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Figura 2. Alinhamento de seis imagens 2D sequenciais.

Apods o alinhamento das 85 imagens deu-se inicio a reconstrugao tridimensional com
a ajuda do plugin Volume Viewer, que permitiu a visualizacdo 3D das imagens
sobrepostas.

Na Figura 3a é possivel a visualizagao tridimensional renderizada de um volume de
285 x 211 x 237 ym?®; na Figura 3b o mesmo volume da imagem anterior sem a
matriz. A imagem renderizada corresponde a uma visualizagdo mais solida do
volume, impedindo a observagao das informagdes microestruturais internas.

(a) : (b)
Figura 3. Renderizagéo 3D (a) das imagens bidimensionais para um campo da amostra. Em (b) o
mesmo campo, sem a presenga da matriz.

Com a exclusao total da matriz tornou-se possivel visualizar o interior da
microestrutura, e entdo obter maiores informagdes da morfologia e tortuosidade dos
poros. Nota-se na Figura 3 (b), que muito dos poros podem ser considerados
microporos, nao sendo possivel acompanhar a conectividade destes apds o
polimento.

As Figuras 4a, 4b e 4c, mostram a imagem renderizada de outro campo escolhido e
a mesma imagem em auséncia de matriz apos a utilizagcédo de recursos de ampliagao
disponiveis no plugin Volume Viewer.
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(a) (b)
Figura 4. (a) Imagem renderizada e (b) auséncia da matriz para um determinado campo da amostra.
(c) Vista de outro angulo da imagem (b).

Na Figura 4c é possivel observar que ndo € comum a interconectividade entre os
poros, 0 que € uma desvantagem para a cinética de redugdo, pois quanto maior a
conectividade entre eles, mais facil seria a passagem do gas redutor aumentando o
contato entre os reagentes e facilitando a transferéncia de massa e calor.

A presenca majoritaria de poros isolados em aglomerados de minério de ferro ocorre
no processo de sinterizagcdo, onde o crescimento dos grdos provoca o
distanciamento entre os poros e a origem da geometria esférica naqueles que
permanecem no interior do grao.""®)

Observou-se também, que os poros presentes em geral comegam com um menor
raio, aumentando no centro e novamente diminuindo no final.

Para os aglomerados de minério de ferro, a geometria dos poros varia em fungéo da
sua localizagdo; poros situados no interior dos grdos tendem a forma esférica,
situados nas arestas e nas faces dos graos tendem a forma lenticular e situados nos
cantos dos graos tendem a forma de tetraedros arredondados.'®

3.3 Calculo da Tortuosidade, Porosidade e Fator de Forma

A tortuosidade foi calculada para 20 poros reconstruidos no seccionamento em
série. A Figura 5 mostra como esse calculo foi realizado com a ajuda do software
ImagedJ.

L. (comprimento linear)

Figura 5. Célculo da tortuosidade.
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A tortuosidade é dada pelo quadrado da razao do comprimento linear entre inicio e
fim do poro, ou seja o comprimento na diregdo macroscopica do fluido, representado
pela linha laranja na Figura 5 e o comprimento real do poro, ou seja, aquele
realmente atravessado pelo fluido expresso pela linha amarela na Figura 5. Essa
definicdo é dada pela Equagao 2.

A Tabela 1 mostra os resultados de comprimento real (Lv) e linear (L) em ym, e
respectivas tortuosidades (z) para vinte diferentes poros reconstruidos.

Tabela 1. Valores para tortuosidade de diferentes poros reconstruidos

Poro| Lv L v |Poro| Ly L t |Poro| Ly L T |Poro| Ly L T

1 |109,65(100,22|0,84| 6 |21,60|17,90(0,69| 11 |42,75|40,31(0,89| 16 | 78,96 |67,46|0,73

2 |21,01|20,99|1,00f 7 |43,63|27,81|0,41| 12 |118,11{118,08{1,00| 17 | 72,05 |62,70|0,76

3 |27,18|27,12 1,00 8 |61,46|34,50|0,32| 13 | 39,52 | 36,22 |0,84| 18 | 84,08 [75,53|0,81

4 |7555|68,98(0,83] 9 |60,57|60,53 (1,00| 14 |104,35/100,28|0,92| 19 | 97,45 |96,13|0,97

5 |30,13|27,57|0,84| 10 |106,06/100,12|0,89| 15 | 58,95 | 48,68 [0,68| 20 (100,45/96,52|0,92

Os resultados na Tabela 1 mostram uma média de tortuosidade menores que 1, ou
seja, em geral os poros apresentam comprimentos maiores que o comprimento
linear direcional do fluxo do fluido.

A média para os 19 poros com excecao do poro 7, foi de 0,84, o que mostra que em
geral os poros apresentam geometria proxima da cilindrica. O poro 7 apresentou
valor de tortuosidade baixo, 0,41 e os poros 2, 3, 9 e 12, a maior tortuosidade, 1,00,
sugerindo geometria cilindrica.

O caélculo da porosidade foi realizado automaticamente com a ajuda do plugin Voxel
Counter. Este calculo é baseado na razao entre os voxels que representam os poros
de certo volume pelo numero total de voxels do campo especifico. A Tabela 2
mostra a fracdo de volume para 5 diferentes campos reconstruidos da amostra.

Tabela 2. Porosidade para 5 diferentes campos reconstruidos

Campo 1 | Campo 2 | Campo 3 | Campo 4 | Campo 5
Voxels ROI 110714 101256 115247 127953 85312
Voxels total 262144 262144 262144 262144 262144
Fragado de Volume (%) 42,23 38,63 43,96 48,81 32,54

O campo 4 foi o campo que apresentou maior distribuicdo de poros com 48,81% e o
campo 5 a menor fragcdo com 32,54%. Essa diferenga pode ser explicada pelo fato
do material ndo apresentar homogeneidade nas suas caracteristicas, bem como a
porosidade que aumenta da superficie da pelota para o centro.'"” Realmente o
campo 4 foi escolhido mais préximo do centro da pelota em relagdo ao campo 5.
Para realizar o calculo de fator de forma para a magnetita (grdos brancos presentes
na amostra), também utilizou-se da técnica de reconstrugcao para obter o volume do
grao. A Figura 6a mostra o grao destacado pela linha vermelha que foi reconstruido
para o calculo do volume demonstrado na Figura 6b.
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Figura 6. (a) Foto original destacando o ére;o reconstruido em (b). )
Utilizando o plug-in Voxel Counter calculou-se o volume de vinte diferentes graos de
magnetita e a area da esfera correspondente ao volume encontrado. Para encontrar
a area real dos graos, utilizou-se o recurso Analyze disponivel no software e pela

Equacao 3 obteve-se o valor do fator de forma (@) correspondente a cada grao.
A Tabela 3 mostra os valores de fator de forma encontrados para vinte grdos de
magnetita aleatérios.

Tabela 3. Fator de forma para 20 grédos de magnetita

grao (0) grao (0)
1 0,236 11 0,726
2 0,367 12 0,742
3 0,412 13 0,238
4 0,859 14 0,632
5 0,615 15 0,658
6 0,247 16 0,518
7 0,257 17 0,426
8 0,319 18 0,385
9 0,368 19 0,895
10 0,541 20 0,652

Pela Tabela 3 é possivel observar que os valores de fator de forma encontrados
apresentam grande variagdo. Apenas os graos 4 e 19 apresentaram valor de fator
de forma mais proximo de 1, sugerindo geometria quase esférica. A média dos
valores obtidos corresponde a 0,505, bem distante da forma esférica.

4 CONCLUSAO

Neste trabalho, calculou-se os valores dos parametros cinéticos tortuosidade dos
poros e fator de forma do grao de magnetita através da reconstrugao tridimensional
por seccionamento em série da pelota auto-redutora de PAE. Os valores médios
obtidos para a tortuosidade e fator de forma foram respectivamente 0,84 e 0,505,
sugerindo uma geometria estrutural para a maioria dos poros proxima da geometria
cilindrica e geometria disforme dos grdaos de magnetita, com esfericidade distante
de 1. Além disso, a fragdo de poros encontrada para diferentes campos
reconstruidos da amostra mostrou consideravel variagdo de valores, sendo o0 mais
baixo correspondente a 32,54% e o mais alto a 48,81%. Isto porque, alguns campos
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foram selecionados proximos da superficie da pelota e outros préoximos do centro
onde a porosidade € maior. Tanto a tortuosidade, quanto o fator de forma dos graos
presentes na pelota e sua porosidade sao fatores de forte influéncia na cinética de
reacdes que ocorrem no interior do reator. A estimativa precisa de seus valores,
garantira a otimizacdo de modelos cinéticos, que descrevem em escala
macroscopica o comportamento de fendmenos de transportes ocorridos no interior
do reator durante a formacéao do ferro gusa.
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