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Resumo

A caracterizacdo de minérios de ferro é de grande importancia para sua aplicacédo na
producdo do sinter siderurgico. A obtencdo de informagfes sobre as propriedades
cristalograficas, identificacdo e quantificacdo de fases presente no minério e
tamanho de cristalito sdo informagdes que podem ser valiosas quando se deseja
compor uma mistura que ira ser sinterizada. Nesse trabalho foi utilizado difracédo de
Raio-X e refinamento de Rietveld para caracterizar um minério de ferro que é
utilizado para compor a mistura da planta de sinterizacdo de uma siderudrgica
brasileira. Com esse estudo foi possivel identificar e quantificar as fases presentes
no material. Também foi possivel identificar as estruturas cristalograficas de cada
fase e seus parametros de rede. Essas informacdes podem ser utilizadas para
entender melhor o comportamento desse minério de ferro durante o processo de
sinterizacdo e assim prever com maior seguranca as propriedades do sinter que
sera originado com uma mistura que contenha esse material. Assim sera mostrado
nesse trabalho que a aplicagéo de difracdo de Raio-X e refinamento dos dados pelo
método Rietveld se mostra uma ferramenta bastante util e rapida para colher
informacdes importantes dos minérios de ferro utilizados nas siderurgicas brasileiras.

Palavras-chave:Difracdo de  Raio-X, Caracterizacdo de Minério de
Ferro,Refinamento Rietveld.

QUANTIFICANTION OF PHASES OF AN IRON ORE USING X-RAY DIFFRACTION
AND REFINAMENT TECHNIQUE RIETVELD

Abstract

The characterization of iron ores is of great importance for their application in the
production of the iron ore sinter. Obtaining information on the crystallographic
properties, identification and quantification of phases present in the ore and crystallite
size are information that can be valuable when it is desired to compose a mixture that
will be sintered. In this work, X-ray diffraction and Rietveld's refinement were used to
characterize an iron ore that is used to compose the sintering plant mixture of a
Brazilian steel mill. With this study it was possible to identify and quantify the phases
present in the material. It was also possible to identify the crystallographic structures
of each phase and its network parameters. This information can be used to better
understand the behavior of this iron ore during the sintering process and thus to
predict with greater certainty the properties of the sinter that will originate with a
mixture containing that material. Thus, it will be shown in this work that the
application of X-ray diffraction and refinement of the data by the Rietveld method is a
very useful tool and quick to gather important information of iron ores used in
Brazilian steel mills..
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1 INTRODUCAO

As plantas de sinterizacdo utilizam finos de minérios de ferro para compor suas
misturas que serdo sinterizadas. Esses minérios constituem a principal fonte de
carga metalica do sinter siderurgico que sera formado nesse processo e
consequentemente a principal fonte de carga metalica para a operacao do alto-forno
[1]. As caracteristicas quimicas e fisicas dos minérios de ferro que sdo utilizados na
sinterizacdo estdo diretamente relacionadas com as propriedades do sinter formado
[2]. Logo a caracterizacdo dos minérios de ferro é importante para obter informacgdes
valiosas sobre essas matérias-primas que poderao servi para entender melhor seu
comportamento durante o processo de sinterizacao.

O uso da técnica de difracdo de Raio-X e a analise de dados pelo refinamento de
Rietveld é bastante utilizada na ciéncia dos materiais para a determinacdo de
caracteristicas importantes para os estudos dos materiais analisados. O método de
refinamento Rietveld € uma técnica desenvolvida pelo o cientista holandés H. M.
Rietveld, para a utilizagéo na caracterizagdo de materiais cristalinos na forma de po.
No método de Rietveld, o refinamento é feito pela a aproximacdo por minimos
guadrados até que o melhor ajuste seja obtido entre o padréo de difracdo observado
no equipamento e o calculado de acordo com as informagdes de um modelo que
envolve estrutura cristalina, fatores instrumentais e caracteristicas da amostra
analisada até sua coincidéncia com o perfil medido experimentalmente [3].

Nesse trabalho foi utilizado difragdo de Raio-X e refinamento de Rietveld para
caracterizar um minério de ferro que é utilizado para compor a mistura da planta de
sinterizacdo de uma siderurgica brasileira. Com esse estudo foi possivel identificar e
guantificar as fases presentes no material. Também foi possivel identificar as
estruturas cristalogréficas de cada fase e seus parametros de rede. Outro dado
importante € o tamanho do cristalito e micro-deformacdes da rede. Essas
informagdes podem ser utilizadas para entender melhor o comportamento desse
minério de ferro durante o processo de sinterizacdo e assim prever com maior
seguranca as propriedades do sinter que sera originado com uma mistura que
contenha esse material.

O Objetivo desse trabalho € mostrar que é possivel caracterizar minérios de ferro de
forma confiavel e rapida através do uso de difracdo de Raio-x e refinamento de
Rietveld. O refinamento realizado aqui foi possivel colher informacdes de grande
importancia para o planejamento de uso do minério de ferro estudado. Com isso,
evidencia-se a importancia dessa ferramenta de analise para as siderdrgicas
brasileiras.
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2 DESENVOLVIMENTO
2.1. MATERIAL DE TRABALHO
O minério de ferro utilizado nesse trabalho apresenta a composicdo quimica

mostrada na Tabela 1. Essa andlise quimica foi realizada por fluorescéncia de Raio-
X quantitativa.

Tabela 1: Composicao do Minério Estudado

AI203 | 1.560%
ca0 | 0.110%
MgO | 0.087%

P 0.042%
S 0.007%
Si02 2.390%

T-Fe 62.770%

2.2. PREPARACAO DA AMOSTRA

Para a adequacdo da amostra para o uso no Difratbmetro de Raio-X foi necessario
moer o minério de ferro em um moinho de bolas planetario. E necessario cuidado ao
realizar essa atividade para que ndo haja contaminacdo da amostra devido a mau
limpeza das panelas utilizadas nesse processo e também para que nao haja uma
reducdo granulometria excessiva. Para evitar este problema foi utilizado uma
rotacdo de 350 rpm por 15 minutos para um peso de 1 grama de minério de ferro. O
p6 obtido necessita ter um aspecto uniforme para que seja utilizado no Difratémetro.
N&o foram utilizadas peneiras nesse processo.

2.3. DIFRATOMETRO DE RAIO-X UTILIZADO

As medidas de difracdo de Raio-X deste trabalho foram realizadas no difratdmetro
de Raio-X, PanalyitcalX’Pert Pro MPDde geometria Bragg-Brentano do Laboratério
de Raio-X do departamento de Fisica da Universidade Federal do Ceara, (UFC). Os
padrao de difracdo de Raio-X serdo obtidos no intervalo de 26 e passo de 0,3 e
A(Co)=1,789A.

2.3. IDENTIFICACAO DAS FASES

A identificacdo das fases cristalinas presentes nas amostras foirealizada com a
utilizacdo do software X'Pert High Score Plus e do catalogo InternationalCentre for
Diffraction Data(ICDD). As fases identificadas pelo software X'Pert High Plus para o
minério de ferro analisado foram Oxido de Ferro (Hematita, Fe203) e Hidroxido de
Ferro (Goetita, FeO(OH)). O codigo usado para conseguir a microficha no banco de
dados da ICDD foram 064559 [4] para a hematita e 071809 [5] para a goetita.

A Figura 1 mostra as posi¢coes dos picos das fases identificadas e as posi¢cdes dos
picos da amostra analisada. Pode-se perceber que ha alguns picos que ndo foram
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satisfeitos com a selecdo das duas fases e isso se explica pelo fato da amostra
conter outros 6xidos como visto na Tabela 1.7

Peak List
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Figura 1: Identificacdo dos Picos de difracao da amostra pelos cédigos utilizados.

2.4. REFINAMENTO DE RIETVELD DAS FASES IDENTIFICADAS

O refinamento da estrutura cristalina foi realizado através do programa de
refinamento GSAS. Antes de iniciar o refinamento das amostras € preciso realizar o
refinamento da amostra padrao de LaBg para obter os dados do equipamento.

A Figura 2 mostra o grafico do resultado do refinamento do Raio-X para o minério de
ferro analisado. Nessa figura pode-se observar a intensidade observada (pontos
pretos), intensidade calculada (linha vermelha), backgroud (linha verde) e a
diferenca entre a intensidade observada e a intensidade calculada (linha azulg.
Também é possivel observar na tabela que acompanha a figura os dados do X<,
WRp e Rp que sédo fatores de confiabilidade para o refinamento. Para um bom
refinamento quanto o X? necessita ser o mais préximo de 1 e o wRp e Rp os
menores possiveis. Para esse refinamento esses dados estdo dentro do aceitavel.
Outro ponto importante é verificar se os picos da intensidade calculada estao
coincidindo com os picos da intensidade observada. Como pode-se ver pela Figura 2
ha uma sobreposicédo muito boa entre esses dois indicativos.

As Tabelas 2 e 3 mostram os parametros de rede para as fases Fe203 e FeO(OH)
respectivamente. A quantificacdo das fases desse minério de ferro foram:Hematita
88,4% e a Goetita a 11,6% de porcentagem em massa.
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Figura 2: Resultado dos picos calculados pelo refinamento e os picos observados colhidos na
analise de Raio-X.

Tabela 2: Dados cristalogréaficos para a fase Hematita presente no minério de ferro estudado.

Sistema Cristalino Romboédrico
Grupo Espacial R-3c
Numero do Grupo Espacial 167
a (A): 5.0285
b (A): 5.0285
c (A): 13.736
Alpha (°): 90
Beta (°): 90
Gamma (°): 120
Densidade(g/cm’): 5.29
Volume da célula (10° pm?): 300.79
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Tabela 3: Dadoscristalograficos para a fase Goetita presente no minério de ferro estudado.

Sistema Cristalino Orthorhombic
Grupo Espacial Pbnm
Numero do Grupo Espacial 62
a(A): 4.6158
b (A): 9.9545
c(A): 3.0233
Alpha (°): 90
Beta (°): 90
Gamma (°): 90
Densidade (g/cm®): 4.25
Volume ofcell (10° pm?): 138.91

3 CONCLUSAO

A utilizacdo da difracdo de Raio-X e do refinamento de Rietveld para a
caracterizacdo da amostra de minério de ferro se mostrou de muitarelevancia. A
identificacdodasfasespresentes no minériopoderaserusada paraentendercomo esse
minérioaglomera e reagecom os demaisconstituintes do sinter metaltrgico. Com o
refinamento foi possivel ter umaideiaquantitativadasfasespresentes no minérioem
gue 88,4% correspondeaHematita e 11,6% aGoetita. Essaquantificacdo € muito
importante, pois abrepossibilidades para umamelhormistura de  sinter
ndoobservandoapenas os Oxidospresentes nos minérios de ferro, mas sim as fases
e suas fracbesmassicaspresentes.

O refinamento da amostra de minério de ferro se mostrou bastante satisfatoria. Os
indicativos de confiabilidade ficaram dentro do esperado e o0s picos calculados
sobrepujaram aos picos medidos com uma boa aceitacdo. Houve alguns picos que
nao conseguiram ser encontrados e isso se deve pelo fato da amostra ndo ser
formada apenas de 6xidos de ferro. Logo outros 6xidos podem ter sido identificados
pelo Raio- X e a intensidade de seus picos terem aparecido no difratograma, porém
suas parcelas sao pequenas podendo ser ignoradas.

Por fim, a aplicacdo da técnica de difracdo de Raio-X junto com o método de
refinamento de Rietveld é uma étima ferramenta de caracterizacdo de amostras de
minérios de ferro para uso siderargico. Essa técnica € rapida de ser realizada e
confiavel trazendo agilidade na obtencéo de dados sobre um minério estudado.
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