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Resumo

O intemperismo ou envelhecimento de pelotas de minério de ferro ocorre pela
hidratagdo de alguns constituintes da fase escoria deste produto. Os constituintes
hidratados sao lixiviados, degradando esta fase escoéria e, consequentemente, a
qualidade fisica da pelota. Assim, os produtores, para atender as especificagcoes de
qualidade fisica de seus produtos no destino, tém de levar em consideragao esta
perda de qualidade ao longo do ciclo de vida do produto. Isto implica em restricbes
de producgao e perda de receita para os produtores. O processo de desenvolvimento
de novos produtos na Vale considera este efeito do intemperismo sobre a qualidade
do produto, porém a metodologia de avaliagdo usada nédo é padronizada. Nesse
contexto, a Vale desenvolveu uma metodologia baseada no uso de céamara
climatizada, normalmente usada para avaliagdes de fendmenos de corrosdo de
materiais. Inicialmente, foram testados ciclos similares aos que a industria
automobilistica faz para pegas metalicas e, posteriormente, outros mais ajustados a
realidade de estocagem dos produtos em patios. A metodologia proposta provou ser
capaz de reproduzir as tendéncias de perda de resisténcia mecanica observadas
industrialmente, com repetibilidade e sensibilidade suficiente para discriminar pelotas
de diferentes qualidades. A intengao € usar essa metodologia como ferramenta para
o desenvolvimento de novos produtos mais resistentes ao intemperismo.
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METHODOLOGY FOR SIMULATING PELLETS WHEATERING IN LABORATORY
Abstract
The aging of iron ore pellets occurs by the hydration of some slag phase constituents of this
product. The hydrated constituents are leached, degrading this slag phase and,
consequently, the physical quality of the pellets. Thus, the suppliers to meet the physical
quality specifications of its products in the final destination must take into account this loss of
quality during the product’s lifecycle. This implies restrictions on the production and loss of
revenue for producers. The process of developing new products at Vale considers this effect
of aging/weathering on the product quality, but the valuation’s methodology used is not
standardized. In this context, Vale has developed a methodology based on the use of
conditioned chamber, normally used for evaluation of corrosion phenomena of materials.
Initially, we tested cycles similar to the auto industry performed in metal parts, and later other
more suited to the reality of the pellets in storage yards. The proposed methodology has
proven to be able to reproduce the industrial observed trends of mechanical strength loss
with repeatability and enough sensitive to discriminate pellets of different qualities. The
intention is to use this methodology as a complementary tool to develop new products that
are more resistant to weathering.
Key words: Weathering; Aging; Quality; Pellet.
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1 INTRODUCAO

O alto-forno € um reator cuja estabilidade de operacdo depende fundamentalmente
da qualidade da matéria-prima utilizada. Em funcao disto, varios itens de controle de
qualidade da carga metalica foram estabelecidos e sdo monitorados a fim de garantir
uma condicao fluido-dindmica adequada e operacao estavel do forno.

A pratica industrial e informagdes publicadas na literatura dao conta de que a
estocagem, por longos periodos de tempo, acarreta a degradacédo da qualidade
fisica de aglomerados de minério de ferro (sinter e pelota) pela agdo de
intemperismo. Street!”) publicou trabalho sobre o tema, concluindo que a estocagem
de pelotas por um longo periodo, associada a uma movimentagdo intensa da
matéria-prima, pode aumentar em até 10% a geragdo de chips no forno com
consequente perda de permeabilidade no leito, diminuigdo da temperatura de gas de
topo e aumento do consumo de redutor. Paquet e Gourde® também discutiram
sobre a deterioracdo de pelotas quando submetidas a agentes externos e
congelamento, verificando efeitos negativos disto sobre a resisténcia a compressao
e a resisténcia a degradagao sob reducao a baixas temperaturas (LTD).

Estudos realizados na Vale, identificaram os seguintes mecanismos para o
fendmeno de intemperismo de pelotas de minério de ferro: (1) Dissolugdo em agua
da fase escoria silicatada com producdo de hidréxido de calcio, e (2) Reagdo do
hidroxido de calcio com o gas carbdnico formando calcitas que se propagam e
causam trincas na fase escoria remanescente. Estes mecanismos afetam a
resisténcia da pelota por causar danos a fase escoéria que €, em boa parte,
responsavel pela integridade estrutural da pelota.

Na industria de pelotizacao, os testes para avaliar a susceptibilidade das pelotas ao
envelhecimento ndo sao padronizados, principalmente quanto aos critérios adotados
para simulagao das intempéries as quais sdo submetidas estas pelotas. As amostras
sdo deixadas ao ar livre, sujeitas as intempéries, por um periodo de até 90 dias. N&ao
ha como reproduzir as mesmas condigdes entre um ensaio e outro. Isto prejudica a
repetibilidade do ensaio, dificulta a analise de resultados e, principalmente, a
aplicagao do método no processo de desenvolvimento de novos produtos.

Assim, em funcdo da importancia do tema para a qualidade de pelotas e com o
intuito de tornar esta avaliacdo e os seus resultados mais aplicaveis e reprodutiveis,
buscou-se desenvolver uma nova metodologia para simular, de maneira controlada,
o fendbmeno do intemperismo em pelotas de minério de ferro.

2 MATERIAIS E PROCEDIMENTOS

Primeiramente, foi identificado um equipamento que pudesse simular as intempéries
a que sdo submetidas as pelotas durante a sua estocagem, de maneira padronizada
e com a menor influéncia possivel do fator humano.

O equipamento identificado e adquirido foi uma camara atmosférica normalmente
usada para avaliagdes do fendbmeno de corrosao de pecas metélicas (Figura 1). A
camara € manufaturada em fibra de vidro e tem um tamanho adequado para avaliar
um grande numero de amostras de pelotas ao mesmo tempo (Figura 2). Os
principais aspectos do ambiente associados ao intemperismo de materiais podem
ser reproduzidos na camara, tais como: umidade e temperatura do ambiente, névoa
salina e chuva intensa. A camara conta com um psicrometro para controlar a
umidade.



Figura 1. Foto da camara atmosférica para intemperismo acelerado.

Quadro 1. Esquema de distribuigdo de amostras no interior da cAmara atmosférica (vista de topo)
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Inicialmente, para o desenvolvimento da metodologia de ensaio, utilizou-se uma
pelota padrao da Vale (AF1) destinada a uso em alto-forno, produzida em escala
industrial, e cuja composigao quimica tipica € mostrada na Tabela 1.

Tabela 1. Composicao quimica tipica da pelota AFO1 (%

Amostra

Fe

FeO

CaO

SiO;

AlLO;

MgO

P

Mn

TiO,

AF1

65,00

0,69

2,56

2,70

0,54

0,04

0,025

0,06

0,07

O desenvolvimento da metodologia de ensaio se baseou nas seguintes etapas:
2.1 Etapa 1 — Defini¢cédo do Ciclo de Envelhecimento

Nesta etapa, buscou-se identificar o ciclo que melhor representasse a perda de
qualidade fisica tipica para este produto (ARC ~ 40 a 60 daN/p), sendo RC a
resisténcia a compressao da pelota. Assim, apds os testes com diferentes ciclos,
ficou estabelecida uma duracdo de ensaio de 10 dias. Entende-se como ciclo, a
sequéncia de eventos, umidade, temperatura e tempo, a que as amostras sao
submetidas.

ARC10 dias = RCi — RCf (Eq1)

¢ RCi = Resisténcia a compressao apos t = 0 dias;

e RCf = Resisténcia a compressao apos t = 10 dias.
Neste trabalho serdo apresentados os resultados de apenas 03 dos ciclos avaliados
e cujas condi¢cbes sdo mostradas nas Tabelas 2 a 4.



Tabela 1. Ciclo diario de envelhecimento 1

Eventos Temperatura (°C) | Tempo (h) Descrigao
Ambiente Maritimo 35 4.0 Névoa Salina
Clima Normal 27 3,0 Ambiente médio do laboratério
Chuva Intensa 27 0,5 Dispersao de agua
Clima Quente 50 2,5 Secagem com ar quente
Clima Umido-Quente 40 14,0 Umidade saturada
Tabela 3. Ciclo diario de envelhecimento 2
Eventos Temperatura (°C) | Tempo (h) Descrigao
Ambiente Maritimo 35 2,0 Névoa Salina
Chuva Intensa 27 4.0 Dispersdo de agua
Clima Quente 55 1,5 Secagem com ar quente
Chuva Intensa 27 3,0 Disperséo de agua
Clima Quente 55 2,0 Secagem com ar quente
Clima Umido-Quente 50 2,0 Umidade saturada
Ambiente Maritimo 35 3,0 Névoa Salina
Clima Normal 27 6,5 Ambiente médio do laboratério

Tabela 4. Ciclo diario de envelhecimento 3

Eventos Temperatura (°C) | Tempo (h) Descricao
Ambiente Maritimo 35 4.0 Névoa Salina
Clima Umido-Quente 50 1,5 Umidade saturada
Chuva Intensa 27 0,5 Disperséo de agua
Clima Quente 55 2,5 Secagem com ar quente
Chuva Intensa 27 0,5 Dispersao de agua
Clima Umido-Quente 50 2,5 Umidade saturada
Chuva Intensa 27 0,5 Disperséo de agua
Clima Umido-Quente 50 2,5 Umidade saturada
Chuva Intensa 27 0,5 Disperséo de agua
Clima Umido-Quente 50 2,5 Umidade saturada
Chuva Intensa 27 0,5 Dispersao de agua
Clima Umido-Quente 50 2,5 Umidade saturada
Chuva Intensa 27 0,5 Disperséo de agua
Clima Umido-Quente 50 0,5 Umidade saturada
Chuva Intensa 27 2,5 Dispersao de agua

2.2 Etapa 2 — Otimizag&o da Curva de Envelhecimento

A partir do ciclo identificado na etapa anterior foram feitas otimizagdes no teste para
melhor ajustar os resultados das curvas de envelhecimento das pelotas
considerando-se o teste tradicional ao ar livre (referéncia) e o teste em camara
atmosférica. Entende-se como curva de envelhecimento a variacdo da resisténcia a
compressao da pelota ao longo do tempo. Estas melhorias incluiram modificagdes
em procedimentos e equipamentos, tomando-se como referéncia a média de varios
testes com a pelota segundo o método padrao ao ar livre.



3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Etapa 1 — Defini¢céao do Ciclo de Envelhecimento

A Figura 2 mostra os valores de ARC 19 4ias para os ciclos testados.
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Figura 2. ARC 4 4ias para cada um dos ciclos de envelhecimento testados.

Nota-se pela Figura 3 que, de acordo com o critério adotado, o ciclo de
envelhecimento 3 foi o que apresentou maior coeréncia com a perda de RC
observada na pratica industrial, da ordem de 40 a 60 daN/p.

3.2 Etapa 2 — Otimizac¢ao da Curva de Envelhecimento

Apesar da coeréncia na intensidade do efeito sobre a qualidade fisica da pelota
teste, o perfil da curva de envelhecimento da pelota mostrou-se muito irregular, com
oscilagdes nédo esperadas para uma metodologia confiavel e sob controle (Figura 3).
As curvas apresentadas na figura representam médias de 05 resultados.

As hipéteses levantadas para justificar este comportamento foram: (i) a pré-
existéncia de envelhecimento nas pelotas usadas para os testes, e (ii) a existéncia
de heterogeneidade de condi¢des internas na camara.
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Figura 3. Evolugéo da RC da pelota AF1 segundo o ciclo de envelhecimento 3.



Em funcgao disto, algumas a¢des foram adotadas visando ajustar o perfil da curva de
envelhecimento pelo método proposto:

1. Utilizacdo de amostra de pelotas recém produzidas em escala piloto;

2. Uso de telas para servir como suporte as pelotas, em substituicdo as
bandejas metalicas, evitando-se 0 acumulo de agua no porta-amostra;

3. Reposicionamento do furo de escape de agua para evitar acumulo na camara
atmosférica;

4. Padronizacdo da posigao de abertura das torneiras de lavagem a fim de
manter constante a vazdo de agua durante a lavagem, evitando-se a
influéncia do fator humano no ajuste da vazao.

Apods a adocao destas agbes um novo programa de testes foi realizado para avaliar
a homogeneidade das condigbes de ensaio no interior da cémara, tendo por
indicador a média da resisténcia a compressao de lotes de pelotas posicionados em
pontos diferentes no interior da camara (Figura 4).
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Figura 4. Distribuicdo esquematica das amostras no interior da cadmara (vista de topo).

A homogeneidade das condigbes da camara foi avaliada de duas maneiras:

1- Por meio da precisdo especifica do ensaio de compresséo da norma 1S04700®
dada por:
n = (2*o/B)? (Eq.2)

Sendo,

e n-numero de pecgas ensaiadas;

e (O - desvio padrao, em Newtons, de uma série de amostra; e

e [3 - precisdo, em Newtons, para um nivel de confianca de 95%.
Assim, considerando n = 100 (padrdao CTF) e 0 médio = 100 daN/p, tem-se, a partir
da (Equacgao 2), que a precisédo do ensaio seria de 20 daN/p.
Na Tabela 5 observa-se que os resultados de resisténcia a compressao entre lotes
de pelotas estdo dentro da faixa de precisdo do método, ou seja, demonstrando uma
homogeneidade das condi¢gdes de ensaio na camara atmosférica.

Tabela 5. Valores do intervalo de confianca para cada lote amostrado com 10 dias de ensaio

AF1 Média CCS Desvio IC (0=5%)
Lote 1 263 76 14,9
Lote 2 274 91 17,8
Lote 3 272 74 +14,5

2- Por meio de aplicagdo de um teste de hipdteses Z no software Excel da
Microsoft®, cujos resultados sao apresentados na Tabela 6.



Tabela 6. Teste de hipotese Z de diferengas verificadas nas médias de RC para a pelota AF1

Lotel Lote2 Lotel Lote3 Lote 2 Lote 3

Média 262,96 274,0 Média 262,96 272,1 Média 273,98 2721

Variéncia conhecida 5776 8281 Variancia conhecida 5776 5476 | Variancia conhecida 8281 5476

Observagoes 100 100 Observagdes 100 100 Observagoes 100 100
Diferenga de média 0 Diferenca de média 0 Diferenca de média 0

z -0,9295 z -0,8635 z 0,1586
P(Z<=z) uni-caudal  0,1763 P(Z<=2z) uni-caudal 0,1939 P(Z<=z) uni-caudal 0,437
z critico uni-caudal  1,6449 z critico uni-caudal 1,6449 z critico uni-caudal ~ 1,6449
P(Z<=z) bi-caudal  0,3526 P(Z<=z) bi-caudal 0,3878 P(Z<=z) bi-caudal 0,8740
z critico bi-caudal 1,9600 z critico bi-caudal 1,9600 z critico bi-caudal 1,9600

Observa-se na Tabela 6 que o valor de “Z” do teste foi menor que o valor de Z critico
bi-caudal, significando que nao se pode rejeitar a hipétese nula de que as médias
S0 iguais ou que a posi¢ao no interior da camara nao influenciou nos resultados.
Apods os ajustes e ja com a configuracao do ciclo final, a pelota AF1 foi novamente
testada e os resultados com relagao a evolucao da resisténcia da pelota em fungao
do tempo foram pertinentes com o esperado (Figura 5).
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Figura 5. Evolugao da RC da pelota AF1 apds ajustes na cAmara atmosférica (média de 5 ensaios).

Entretanto, a obtencao de intensidades semelhantes de intemperismo entre o ensaio
acelerado e o convencional (ao ar livre) ndo necessariamente garante que os
mecanismos de acido envolvidos sdo os mesmos em ambos 0s casos. Assim, um
estudo das microestruturas das pelotas antes e apds os ensaios foi realizado
utilizando-se diversas técnicas de analise.

Os resultados desta avaliagao permitiram confirmar que os mecanismos envolvidos
no envelhecimento das pelotas foram os mesmos nos dois ensaios de simulagao de
intemperismo considerados no estudo (acelerado e ao ar livre).

Em ambos os casos o fenbmeno de intemperismo ocorreu pela hidratagcdo e
lixiviagao parcial da fase silicato de calcio que cimenta as particulas de hematita. De
acordo com a composicdo do silicato de calcio este processo pode ser mais ou
menos intenso, aumentando a porosidade da fase intergranular de ligacédo e
resultando na perda de resisténcia fisica da pelota.

A Figura 6 apresenta imagens no Microscépio Eletronico de Varredura — MEV da
microestrutura das pelotas antes e apds o ensaio de envelhecimento. A esquerda,
detalhe da pelota ndo envelhecida e a direita detalhe do processo num grau extremo
de lixiviagao.
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Figura 6. A esquerda, detalhe da microestrutura da pelota ndo envelhecida e & direita detalhe em um
grau extremo de lixiviagao.

4 CONCLUSOES

Um ensaio para simulagdo do fendmeno de intemperismo em pelotas foi
desenvolvido objetivando melhor representar o que ocorre na pratica industrial
durante a estocagem e transporte destes materiais. Os seguintes resultados foram
obtidos neste trabalho:

e A camara atmosférica mostrou-se uma ferramenta eficaz na aceleragdao do
fendmeno de intemperismo das pelotas, permitindo reduzir o tempo de ensaio
de 90 dias para apenas 10 dias.

e A metodologia desenvolvida permitiu a obtengdo de intensidades de
envelhecimento compativeis com a pratica industrial.

e Os mecanismos envolvidos no fendbmeno de envelhecimento da pelota
mostraram-se semelhantes nos dois métodos de simulagdo avaliados, pela
camara atmosférica e pela exposigcao ao ar livre.

e Teste de hipotese Z com as amostras testadas em camara atmosférica
confirmam a boa repetibilidade dos resultados.

Assim, a metodologia desenvolvida esta apta para determinar a susceptibilidade das
pelotas ao intemperismo de maneira confiavel e com repetibilidade.

A quantificacdo desse paradmetro permitira a Vale desenvolver produtos mais
resistentes ao efeito do intemperismo e de mais alto desempenho.
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