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Resumo

Visando atender a etapa de negociacdo de pelotas de minérios de ferro com
clientes, produtores de aco via alto forno em todo mundo, a VALE entendeu a
necessidade de realizar um programa interlaboratorial entre os seus laboratorios do
Departamento de Pelotizacdo — DIPE — E.S, e as empresas na qual toma parte
(Samarco Mineracdes e Ferteco Mineragfes), com o objetivo de avaliar, através de
ensaios de proficiéncia, as possiveis variacbes entre os resultados obtidos nos
ensaios metallurgicos das pelotas de minérios de ferro. O estudo também buscou
disponibilizar informacdes para que todos os laboratorios fossem capacitados a
possuir uma estrutura de equipamentos e procedimentos alinhados as normas
propostas pela ISO (International Organization for Standardization), bem como
avaliar as performances de cada laboratorio e definir acdes no sentido de nivelar os
mesmos visando a padronizacdo dos ensaios.
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PROFICIENCY STUDY ABOUT REHEARSALS FOR QUALITY CONT ROL OF THE
METAL WORKS OF PELLETS OF IRON ORES

Abstract

Seeking to assist the negotiation stage and commercialization of pellets of iron ores
with the customers, steel makers through blast furnace around of the world, the
VALE understood the need to accomplish a program interlaboratorial among their
laboratories of the Department of Pelletizing - DIPE - E.S, and of the companies in
the which it participates (Samarco Mineracdes and Ferteco Mineragdes), with the
objective of evaluating, through proficiency rehearsals, the possible variations among
the results obtained in the rehearsals for control of the quality metal works of pellets
of iron ores. The study also had as objective makes available information so that all
of the laboratories were qualified to possess a structure of equipments and aligned
procedures to assist to the norms proposed by ISO (International Organization for
Standardization), as well to evaluate the performances of each laboratory and to
define actions in the sense of leveling the same ones seeking to the standardization
of the rehearsals.
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1 INTRODUCAO

O processo de pelotizacdo nao foi desenvolvido para substituir a sinterizacao
ou outro processo de aglomeracdo, mas foi uma solugéo para aglomerar finos que
nao se sinterizavam bem como os finos concentrados de minérios. As pelotas
constituem um bom substituto de minérios nos reatores de redugdo, por sua
uniformidade de tamanho e as boas caracteristicas fisicas, quimicas e metalurgicas.

A gqualidade das pelotas de minério de ferro € avaliada utilizando-se de um
elenco de ensaios de laboratério. Desde a chegada das matérias-primas, durante o
processo produtivo e também no embarque de pelotas, amostras sdo coletadas ao
longo do circuito e analisadas em laboratorios. Esta pratica tem fornecido subsidios
para os ajustes das variaveis no processo e na expedicao do produto.

As cargas ferriferas (minérios, sinteres e pelotas de minérios de ferro) ao
serem carregadas nos reatores metallurgicos passam por diferentes zonas nas quais
sdo submetidas as condicdes caracteristicas de cada regido do forno, em termos de
temperaturas, concentragfes gasosas e pressoes.

Varios fendbmenos ocorrem desde a entrada da carga ferrifera no forno até
atingir a regido inferior do forno, resultando na transformac¢do da carga soélida em
metal liquido, para o caso da rota Alto-Forno.

A Figura 1 mostra as etapas dos mecanismos de transformagfes dos Oxidos
de ferro, durante as principais reacées quimicas, nos reatores metalurgicos, quando
submetidos a atmosfera redutora.

HEMATITA MAGNETITA WUSTITA Fe METALICO
Fe,O4 Fe;O, FeO Fe

REACOES DE REDUCAO

Fe, 0O, +3CO = 2Fe + 3 CO,
Fe,O, + 3H, = 2Fe + 3 H,0

REACAO DE COMBUSTAO REACAO DE BOUDOUARD

C (coque) + O, (ar) = CO, CO,+ C (coque) =2 CO

Figura 1 — Reacdes quimicas.

Durante a reducdo da hematita nos reatores siderurgicos, 0 oxigénio vai
sendo eliminado gradualmente a medida que a temperatura aumenta, ocorrendo
transformacdes na estrutura cristalina do material.

Durante a transformacdo hematita - magnetita, em regides de mais baixa
temperatura, a reorganizagao atbmica causa uma mudanca da estrutura dos cristais,
resultando num espacamento atdbmico maior. Assim, ha uma expansao da rede,
gerando tensdes internas no material.

As pelotas de minério de ferro devem resistir a essa expansao cristalina,
evitando a sua desintegracédo e mantendo a permeabilidade da carga.



Devido a essas transformacfes, o material tende a aumentar de volume,
fenbmeno conhecido como inchamento, que deve ser mantido em nivel baixo para
nao comprometer o fluxo gasoso redutor.

A velocidade com que o oxigénio do minério de ferro é removido, de forma a
produzir a fase ferro, € muito importante, pois regulard a taxa de alimentacdo do
reator, tendo implicacéo direta na produtividade da unidade de reduc&o.”

Com o intuito de avaliar as caracteristicas metallrgicas das pelotas para alto-
forno foi desenvolvido um grande numero de ensaios, que sdo descritos nas secoes
seguintes deste estudo.

2 METODOLOGIA

Para o estudo foram coletados incrementos para compor amostras
representativas de pelotas do tipo Alto - Forno, da linha do processo produtivo em
cada empresa, destinada ao embarque para os clientes da Diretoria de Pelotizacéo -
DIPE, da empresa Ferteco Mineracdo e da empresa Samarco Mineragéao,
denominadas neste estudo simplesmente como DIPE, Samarco e Ferteco.

Nos laboratérios, antes de cada ensaio, as amostras foram submetidas a fase
de secagem em estufa na temperatura de 105 +/- 5C por um periodo de 1 hora.

Foram separadas 36 amostras, divididas e identificadas em 18 amostras
testes e 18 amostras testemunhos. Das amostras testes foram separadas seis
amostras para atender aos trés laboratorios.

A seguir serdo apresentadas os parametros utilizados, massas e faixas
granulométricas especificas das amostras testes e testemunhos, para cada norma, e
o0 elenco de ensaios propostos para o estudo de caracterizacdo metallurgica das
pelotas do tipo Alto - Forno.

2.1 Tratamento das Pelotas do Tipo Alto-forno

Para os ensaios sob as normas ISO 4696-1, ISO 7215 e I1SO 13930, foram
utilizados 18 kg de pelotas na faixa de 12,5 mm a 10,0 mm, para a preparacdo de 36
amostras individuais de 500 g cada, sendo seis amostras identificadas por amostras
testes (A, B, C, D, E e F) e seis amostras testemunhos (Al, B1, C1, D1, E1 e F1)
para envio aos trés laboratorios.

Para os ensaios sob a norma ISO 7992 foram utilizados 43,2 (quarenta e trés
quilos e duzentos gramas) de pelotas na, faixa de 12,5 mm a 10,0 mm, para a
preparacao de 36 amostras individuais de 1.200 gramas cada, sendo seis amostras
identificadas por amostras testes (A, B, C, D, E e F) e seis amostras testemunhos
(A1, B1, C1, D1, E1 e F1) para envio aos trés laboratérios.

2.1.1 Pelotas alto-forno alta silica tipo ASO5da D IPE

Foram realizados ensaios sob a norma ISO 4696 — 1 (Determination of low-
temperature reduction-desintegration indices by static method) - Desintegracéo
Estatica (RDI).®

Procedimento do ensaio: A amostra € colocada no tubo de reducéo e este
no interior do forno elétrico vertical aquecido por resisténcias elétricas.

O aquecimento é feito em atmosfera de N, (5 NL/min) até a temperatura do
ensaio.

Em seguida, eleva-se a vazdo de N, para 15 NL/min e mantém-se nestas
condicBes por 15 min para estabilizacdo e uniformizacéo da temperatura.



ApOs esta etapa, 0 gas inerte é substituido por uma mistura redutora com
vazao de 20 NL/min até o final do ensaio. Terminada a fase de reducdo, inicia-se o
resfriamento com o desligamento do forno e passagem de N, (5 NL/min) até a
temperatura ambiente.

A amostra reduzida € submetida ao processo de tamboramento a 30 rotacdes
por minuto no tempo de 10 minutos. Em seguida, procede-se ao peneiramento para
avaliacao dos resultados expressos em porcentagem.

Sicacegss .
o . Btahdedgs
o i
N @
@ h

Figura 2 — Desenho do forno para ensaio sob a Norma I1SO 4696 -1: 1996.

2.1.2 Alto-forno tipo AF08 da DIPE

Foram realizados ensaios sob a norma ISO 7992 (Determination of reduction
behaviour under load) - Reducao sob carga (RUL).®

Procedimento do ensaio: A amostra é colocada no tubo de reducdo sobre
duas camadas de porcelana (8 ~ 11,2 mm) suportada por uma grelha perfurada.

A altura inicial da camada de pelotas é medida e sobre esta sdo colocadas
mais duas camadas de porcelana (8 ~ 11,2 mm).

O aquecimento é feito em atmosfera de N, (50 NL/min) até a temperatura de
1.050C quando se eleva a vazao de N, para 83 NL/min.

E aplicada uma carga de 0,5 kgf/cm? sdo esperados 30 minutos para a
estabilizacdo e uniformizacdo da temperatura.

O gas inerte é entdo substituido por uma mistura redutora composta de 58%
de N2, 40% de CO e 2% de H, com vazao de 83 NL/min.

A reducdo sera conduzida até obter-se 80% de grau de reducdo. Caso este
indice ndo seja atingido, o ensaio encerrar-se-a com 240 min.

Através das leituras de perda de peso, pressao diferencial e
expansao/contracao, é feito um grafico do percentual de redutibilidade em funcéo do
tempo (% Rt x T) e calculam-se também o0s seguintes indices:

DP (80) - pressao diferencial, em milimetros de coluna d’agua (mm ca),
quando o grau de reducdo é igual a 80%.

DH (80) - percentual (%) de expansao/contracdo da amostra, em relacdo a
altura inicial, correspondente ao grau de reducéao de 80%.



(dR/dT) 40 - indice de redutibilidade, calculado pela seguinte expressao:

(dR/dT) 40 = 336 (% /min)

t60 — t30
Onde:
t60 =tempo em minutos, para atingir o grau de reducao igual a 60%
t30 =tempo em minutos, para atingir o grau de reducao igual a 30%
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Figura 3 - Desenho do forno para ensaio sob a Norma ISO 7992: 1992.

2.1.3 Pelotas alto-forno tipo Samarco da Samarco Mi  neracgéo

Foram realizados ensaios sob a norma ISO 7215 (Determinaton of the
reducibility by the final degree of reduction index) — Redutibilidade.®

Procedimento do ensaio: A amostra é colocada no tubo de reducao e este
no interior do forno tipo Gakushin, aquecido por resisténcias. Acoplado ao sistema,
tem-se uma balanca dotada de célula de carga.

O aquecimento é feito em atmosfera de N, (5 NL/min.) até a temperatura de
900<C.

Apbés 30 min. nesta temperatura para estabilizacdo e uniformizacdo da
temperatura, a balanca que sustenta o tubo com a amostra € zerada e 0 gas inerte é
substituido por uma mistura redutora composta de 70% de N, e 30% de CO com
uma vazao total de 15 NL/min. durante 180 min.

Terminada a fase de reducdo, inicia-se o resfriamento com o desligamento do
forno e passagem de N, (5 NL/min) até a temperatura ambiente.

Em seguida retira-se a amostra do tubo e procede-se o ensaio de resisténcia
a compressao apos a reducédo — RAR (80 pelotas ndo quebradas), e o calculo do
grau de reducéo final.
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Figura 4 : Desenho do forno para ensaio sob a Norma 1SO 7215:1995.

2.1.4 Pelotas alto-forno Tipo Ferteco da Ferteco Mi  neracao

Foram realizados ensaios sob a norma ISO 13930 (Determination of low-
temperature reduction disintegration index by dynamic method) - Desintegracao
dinamica (LTD).®

Procedimento do ensaio: A amostra é colocada no tubo de reducao e este
no forno elétrico horizontal, que é aquecido por resisténcias.

O tubo é colocado a girar (10 rpm) e o aguecimento € iniciado em atmosfera
de N2 (5,0 NL/min) até a temperatura de 500 (é fundame ntal que este tempo seja
de exatamente 45 min), quando se eleva a vazédo de N, para 20 NL/min durante 15
minutos para estabilizacdo e uniformizacao da temperatura.

Em seguida o N, é substituido pela mistura redutora especificada durante 60
minutos.Terminada a fase de reducao, inicia-se o resfriamento com o desligamento
do forno e paralisacéo do tubo, com passagem de N (5,0 NL/min) até temperatura
ambiente.

Em seguida a amostra deve ser retirada do tubo para o ensaio de
peneiramento usando-se para tal, as peneiras de 6,30 mm; 3,15 mm e 0,50 mm.

As porcentagens das fracdes retidas em 6,30 mm e passante em 3,15 e 0,50
mm representam os dois indices do ensaio.
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Figura 5 - Desenho do forno para ensaio sob a Norma ISO 13930:1998.
3 CONDICOES DOS ENSAIOS E AVALIACOES DOS RESULTADO S

As Tabelas 1, 2, 3, e 4 apresentam os valores obtidos nos ensaios realizados
nos laboratdrios participantes do estudo.



3.1 Amostras: Pelotas Alta Silica — DIPE

A Ferteco utiliza Termopar tipo “S“, enquanto DIPE e Samarco utilizam tipo
HK"l

Na montagem do ensaio a DIPE e Samarco fazem pré-aquecimento a 300C
e a Ferteco faz pré-aquecimento a temperatura de 500<C.

Tabela 1 — Resultados dos ensaios de desintegracédo (LTD) norma ISO 4696-1

NORMA ISO 4696-1 — PELOTA ASO05 — DIPE

INDICE DE DIPE SAMARCO FERTECO
AVALIACAO MEDIA DESVIO MEDIA DESVIO MEDIA DESVIO
%+6,30mm 91,15 1,80 91,80 1,60 92,23 1,80
%-0,50mm 6,58 1,18 6,30 1,13 6,40 1,65

Os resultados entre DIPE, Samarco e Ferteco apresentaram valores bem
proximos, tanto para os percentuais retidos na malha de 6,3 mm, onde o desvio
variou de 1,60 (menor) e 1,80 (maior), bem como o percentual passante em 0,5 mm,
onde a FERTECO apresentou um desvio um pouco maior, porém, esta diferenca
nao foi estatisticamente significativa.

3.2 Amostras: Pelotas Alto-Forno AF08 — DIPE

Os laboratérios da DIPE e da Ferteco trabalham com o forno pré-aquecido a
temperatura de 1.050C e utilizam o fluxdmetro para controle dos gases, enquanto
na SAMARCO o forno é pré — aguecido no maximo a 300<C e utiliza-se de rotametro
para controlar o fluxo dos gases.

Como medidor da coluna d’agua a Ferteco utiliza transdutor de presséao,
enquanto a DIPE e a Samarco utilizam mandmetro de coluna inclinada.

Na Ferteco o tempo de ensaio consiste em aquecimento mantendo por 20
minutos na temperatura de 1.050 +/- 10C e até atin gir 80% de reducéo, ja na DIPE
e na Samarco considera-se somente o ponto de 80% de reducéo.

Os laboratorios da DIPE e da Ferteco utilizam a aplicacdo de carga durante todo
o tempo de reducao, ja ha Samarco a partir do inicio do aquecimento.

A Ferteco utiliza Termopar tipo “S* enquanto a DIPE e a Samarco utilizam do tipo
“K*.

Tabela 2 — Resultados dos ensaios de Reducédo sob presséo norma ISO 7992

NORMA ISO 7992 — PELOTA ALTO FORNO — DIPE

INDICE DE DIPE SAMARCO FERTECO
AVALIACAO MEDIA DESVIO MEDIA DESVIO MEDIA DESVIO
DH80 -4,36 1,20 -5,98 1,32 -5,00 0,89
DP80 1,08 0,97 4,70 0,52 1,00 0,00
DR/DT40 1,17 0,02 1,44 0,08 1,25 0,07

Os valores de DH80 mostraram uma variacdo consideravel, porém os
resultados entre a DIPE e a Ferteco ficaram mais proximos.

Os valores de DP80 entre a Ferteco e a DIPE ficaram bem proximos, porém o
resultado da Samarco ficou acima.

Para o valor de DR/DT 40, mais uma vez os valores da Ferteco e da DIPE
ficaram proximos, destacando o valor do desvio padrédo da DIPE bem pequeno.

A proximidade entre os resultados da DIPE e da Ferteco pode ser entendida
através da comparacdo dos procedimentos operacionais adotados por ambos 0s
laboratorios, ou seja, as condicbes de ensaios sdo parecidas, uma vez que ambos




trabalham com o forno pré-aquecido a temperatura de 1.050C e utilizam o
fluxébmetro para controle dos gases, enquanto na Samarco o forno é pré-aquecido no
maximo a 300T e utiliza-se de rotametro para controlar o fluxo dos gases, a esses
motivos, somam-se ainda o fato dos laboratérios da DIPE e da Ferteco utilizar
aplicacdo de uma carga de 0,5 kgf/cm? sobre a mostra durante o tempo de reducéo,
enguanto na Samarco a carga € aplicada a partir do inicio do aquecimento.

3.3Amostras Pelota Alto-Forno Samarco

Para esta norma (ISO 7215) todos os laboratérios apresentam a mesma
estrutura operacional e de equipamentos.

Tabela 3 — Resultados dos ensaios de Redutibilidade sob a norma ISO 7215

NORMA ISO 7215 — PELOTA ALTO FORNO — SAMARCO

INDICE DE DIPE SAMARCO FERTECO
AVALIACAO MEDIA DESVIO MEDIA DESVIO MEDIA DESVIO
G.R 76,70 1,77 78,4 0,62 72,09 1,43
RAR 33,65 4,45 51,00 5,48

Nesta pelota foi aplicada a norma ISO 7215 (Redutibilidade), onde os
resultados obtidos no grau de reducdo entre Samarco (78,40) e DIPE (76,70)
ficaram préximos, sendo que na Ferteco o resultado ficou abaixo (72,09) dos
encontrados na DIPE, e na Samarco.

Os resultados da resisténcia apés reducdo (RAR) foi menor para a amostra
ensaiada no laboratorio da DIPE (33,65 daN/pelota) contra 51,00 daN/pelota, obtido
na Samarco.

A Ferteco nédo apresentou este resultado de RAR por néo fazer parte de sua
rotina de trabalho.

3.4 Amostras: Pelotas Alto-forno Ferteco

O tipo de termopar da DIPE e Samarco é o “K" e da Ferteco é o tipo “N*“.

O fluxo de (N2) no resfriamento na DIPE e na Samarco é de 60 minutos, e nha
Ferteco é por 20 minutos com o forno aberto.

O tempo de ensaio na DIPE e na Samarco € de 60 minutos de aquecimento e
estabilizacdo, e tempo de reducdo de 60 minutos. Na Ferteco a pratica € de 30
minutos sem amostra, 40 minutos com as amostras para aquecimento e
estabilizacdo e tempo de reducao de 60 minutos.

Tabela 4 - Resultados dos ensaios de desintegracao (LTD) norma ISO 13930

NORMA ISO 13930 — PELOTA ALTO FORNO — FERTECO

INDICE DE DIPE SAMARCO FERTECO
AVALIACAO MEDIA DESVIO MEDIA DESVIO MEDIA DESVIO
%+6,30mm 83,45 3,93 80,10 0,68 82,43 1,18
%-0,50mm 10,32 0,90 10,20 0,73 11,43 0,91

Comparando os resultados do percentual retido na malha de 6,30 mm, tem-se
uma variacdo de 80,10%, na Samarco, 83,45% na DIPE e 82,43% na Ferteco, o0 que
demonstra uma boa proximidade entre os laboratérios.

Quando foi comparada a massa passante na malha de 0,50 mm, foi
observado que o valor obtido em todos os laboratdrios participantes, ap6s uma




analise de aceitacdo, confirmou uma posicdo dentro da faixa de aceitacdo para
todos.

4 CONCLUSAO

Apesar de todos os laboratérios estarem obedecendo as normas ISO, existem
diferencas entre os mesmos em termos de equipamentos periféricos e de
procedimentos que nao sao especificados claramente nas normas.

Do exposto, pode-se concluir, que o estudo mostrou a existéncia de certa
exatiddo entre os laboratérios, e também algumas divergéncias, que merecem
atencao especial, como por exemplo:

a) Os resultados dos ensaios de Reducao sob pressdo norma ISO 7992,
apresentados na tabela 2, onde os resultados encontrados entre os laboratérios da
DIPE e Ferteco, com resultados mais proximos, apresentaram diferencas
significativas nos valores dos parametros de avaliacgdo quando comparados aos
resultados da Samarco.

b) Os resultados dos ensaios de Redutibilidade sob a norma ISO 7215,
apresentados na tabela 3, também apresentaram diferencas significativas entre os
laboratorios.

Em funcdo da importancia da fidelidade dos resultados das caracteristicas
metallrgicas a serem apresentadas, nos certificados de qualidade, na entrega das
pelotas aos clientes, e levando em consideracdo de que os resultados fardo parte
dos itens a serem considerados na elaboracdo da carga do alto-forno, faz-se
necesséaria a tomada de agfes por partes dos laboratérios das empresas citadas no
estudo, para os devidos ajustes nos equipamentos e procedimentos através da
continuidade do estudo de proficiéncia dos ensaios.
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