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RESUMO

Visando contribuir com os estudos do setor de ferroligas, o presente trabalho teve como
objetivo, avaliar a viabilidade técnica do aproveitamento dos residuos gerados do processo
produtivo — silica ativa, finos de minério de ferro e de carvao vegetal — e utiliza-los como
matéria-prima para desenvolver briquetes autorredutores, com o intuito de promover sua
inser¢do como carga complementar nos fornos elétricos a arco submerso (SAF), na producéo
de FeSi. Apos a caracterizacdo dos residuos, foram produzidos 52 tratamentos de briquetes
autorredutores, considerando quatro condigdes, sendo essas sem e com aglomerantes. Nesse
ultimo caso, foram utilizados trés tipos de aglomerantes (cimento Portland, cal hidratada e
silicato sddio), obedecendo a proporc¢édo (2,50%; 5,00%; 7,50% e 10,00%). Inicialmente, 0s
briquetes foram testados em relacdo a densidade aparente, porosidade, shatter test e resisténcia
a degradacdo a quente. Cabe destacar que, apenas dois tratamentos — do total de 52 - atenderam
a todos os requisitos de selecdo pré-estabelecidos. Tendo esses tratamentos em sua composicao
o0 aglomerante silicato de sélido (5,00 e 7,50%) e produzidos com 15,00% de agua. O tratamento
com 5,00% de silicato de so6dio como aglomerante, obteve as seguintes caracteristicas,
densidade aparente: 1165,39kg/m?; porosidade: 46,19%, shatter test: 99,64% em 0,30m e
99,32% em 1,50m; e a resisténcia a degradacgdo térmica a quente: Rqr 81,24%. J& o tratamento
utilizando 7,50% de silicato de sodio apresentou densidade aparente: 1246,85kg/m?;
porosidade: 46,00%, shatter test: 99,66% em 0,30m e 98,82 em 1,50m; e resisténcia a
degradacdo térmica a quente: Rqr 82,54%. Através da identificacdo de fases mineraldgicas nos
2 tratamentos selecionados, por difracdo de Raios-X., foram observadas nas amostras, a
presenca de fases predominantes de quartzo, hematita e calcita. Apos esse procedimento, foram
realizados 0s ensaios de reducdo para investigacdo do carater autorredutor, sob diferentes
temperaturas (1750, 1800, 1850 e 2000°C) de aquecimento. As fases metalicas e carbonosas
foram identificadas por microscopia eletrénica de varredura (MEV) e sua composi¢do quimica
determinada por espectroscopia de raios-X por dispersdo de energia (EDS). Com base nesses
ensaios, foram identificadas fases metalicas de interesse, sendo essas identificadas como Si
metalico, FeSi, FeSi> em massa percentual de Si de 85,77%; 30,72% e 47,17%,
respectivamente, e fase carbonosa como teor de Si de 71,83% para SiC. A partir dos resultados,
pode-se constatar o potencial de utilizar os briquetes autorredutores elaborados nesta

dissertagdo como uma alternativa como carga complementar em SAF para obtengéo de FeSi.

Palavras-chave: residuos; briquetes; autorreducéo; ferroligas.



ABSTRACT

Aiming to contribute to the studies of the ferroalloys sector, this work aimed to evaluate the
technical feasibility of using the residues generated from the production process - silica fume,
iron ore and charcoal fines - and use them as raw material. Prime to develop self-reducing
briquettes, in order to promote its insertion as a complementary charge in submerged arc electric
furnaces (SAF), in the production of FeSi. After the characterization of the residues, 52
treatments of self-reducing briquettes were produced, considering four conditions, these being
without and with binders. In the latter case, three types of binders were used (Portland cement,
hydrated lime and sodium silicate), following the proportion (2.50%; 5.00%; 7.50% and
10.00%). Initially, the briquettes were tested for bulk density, porosity, shatter test and
resistance to hot degradation. It should be noted that only two treatments — out of a total of 52
— met all the pre-established selection requirements. These treatments have in its composition
the solid silicate binder (5.00 and 7.50%) and produced with 15.00% water. The treatment with
5.00% sodium silicate as binder, obtained the following characteristics, bulk density: 1165.39
kg/m3; porosity: 46.19%, shatter test: 99.64% at 0.30m and 99.32% at 1.50m; and resistance to
hot thermal degradation: Rdr 81.24%. The treatment using 7.50% of sodium silicate, on the
other hand, presented bulk density: 1246.85 kg/m3; porosity: 46.00%, shatter test: 99.66% at
0.30m and 98.82 at 1.50m; and resistance to hot thermal degradation: Rdr 82.54%. Through the
identification of mineralogical phases in the 2 selected treatments, by X-Ray diffraction, the
presence of predominant phases of quartz, hematite and calcite was observed in the samples.
After this procedure, reduction tests were carried out to investigate the self-reducing character,
under different heating temperatures (1750, 1800, 1850 and 2000°C). The metallic and
carbonaceous phases were identified by scanning electron microscopy (SEM) and their
chemical composition determined by energy dispersion X-ray spectroscopy (EDS). Based on
these tests, metallic phases of interest were identified, which were identified as metallic Si,
FeSi, FeSi2 in percent Si mass of 85.77%; 30.72% and 47.17%, respectively, and carbon phase
with Si content of 71.83% for SiC. From the results, one can see the potential of using the self-
reducing briquettes elaborated in this dissertation as an alternative as an alternative

complementary load in SAF to obtain FeSi.

Keywords: waste; briquettes; self-reduction; ferroalloy
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1. INTRODUCAO

A preocupacao com a geracdo de residuos sélidos nos diversos tipos de segmentos produtivos
tem se tornado a agenda atual de diversas pesquisas cientificas, em respostas aos impactos
ambientais, sociais e econdmicos referentes a sua destinacao e devido as pressdes da sociedade
em ambito mundial. Assim, em relagdo as inddstrias de transformacgdo (metallrgicas e
siderdrgicas) medidas sdo tomadas de modo a minimizar esse passivo em prol do atendimento
as legislacdes vigentes. De maneira que, para o surgimento de técnicas para o reaproveitamento
dos residuos gerados no processo produtivo corroboram-se ao quesito da promocéo de um ciclo

sustentavel de utilizacdo dos recursos minerais.

Cabe destacar que, o processo metaltrgico de producdo de ferrossilicio (FeSi), as matérias-
primas utilizadas sdo: i) o quartzo, como principal fornecedor de silicio (Si); ii) 0 minério de
ferro, como fonte de ferro (Fe); e iii) o carbono (C), como principal redutor, sendo o carvédo
vegetal o mais frequentemente empregado. Em suma, o ferrosilicio (FeSi) é uma liga de ferro
e silicio, na qual seu processo de producédo envolve a reducéo carbotérmica em forno elétrico a

arco submerso (SAF).

Neste contexto, a geracdo de residuos no processo produtivo esta muitas vezes relacionada a
producdo de finos, estes produzidos devido aos processos de manipulacdo e/ou transformacao

desses materiais.

Efetivamente é desejavel remover tais finos pelo peneiramento antes da dosagem da carga, pois
estes afetam marcadamente a permeabilidade nos fornos e assim causam uma inadequada
distribuicdo e insuficiente percolacdo dos gases, promovendo perdas elevadas dos gases em
relacdo a porosidade das matérias-primas. Haja vista as caracteristicas intrinsecas dos finos que
foram considerados no presente estudo que séo todas as fragdes das matérias-primas — carvao

vegetal e minério de ferro - com dimensdes inferiores a 3,00mm.

Por outro lado, durante o processo de producdo do FeSi ou do silicio metélico, ocorre a
formagéo do gas mondxido de silicio (SiO), este reage em combustéo rapida com o Oz, ha
zona de temperatura mais baixa do forno, aproximadamente 1500°C, formando o dioxido de

silicio (SiOz2), denominado silica ativa.
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As particulas de silica ativa sdo removidas e coletadas pelos sistemas de tratamento e controle
de emissdes atmosféricas dos fornos. Decerto, em consonéncia com a legislagdo ambiental do
pais, pois esse material particulado € lan¢ado na atmosfera por fontes fixas, sendo considerado
um poluente primario. Este residuo é constituido de particulas esféricas de silica amorfa com

diametro médio de 0,10 micrémetros e superficie especifica entre 20000 - 22000 m?kg.

De tal modo, que os finos gerados na industria metalurgica parceira do presente estudo
representam aproximadamente o seguinte percentual em relacdo a quantidade total de residuos
solidos produzidos no processo produtivo: i) finos de minério de ferro: 6,46%; ii) finos de
carvao vegetal: 68,52%; e iii) silica ativa: 25,01%.

Nesse sentido, elenca-se a ideia de reaproveitamento dos finos de minério de ferro; de carvéo
vegetal e a silica ativa, como componentes para fabricacdo de briquetes autorredutores, pois
estes residuos gerados apresentam baixo valor econdmico e baixa aplicabilidade no mercado.
Adicionalmente, reitera-se que com base nas palavras-chave utilizadas durante a pesquisa
desenvolveu-se a execucdo deste trabalho e a producdo de briquetes autorredutores com a
composicdo especifica dos residuos (finos minério de ferro e de carvdo vegetal e silica ativa)
utilizados pela tematica deste estudo.

Efetivamente ressalta-se que a briquetagem € um processo de aglomeracédo de particulas finas
por meio de compressao, com auxilio ou ndo de aglutinante, para obtencdo de um produto
compactado, sendo relevante a manutencdo de caracteristicas como forma, tamanho e
parametros mecanicos (resisténcia fisica, resisténcia ao gradiente térmico, dentre outros)
adequados para serem introduzidos nos fornos como carga complementar evidentemente

observando a dinamica dos fornos.

A introduc&o de briquetes autorredutores nos fornos elétricos a arco submerso, que tem em sua
composicgdo os residuos solidos (finos) gerados durante o processo de fabricacdo de FeSi pode
ser uma alternativa possivel para o reprocessamento deles. Entretanto, é preciso atentar-se para
a proporcéo da silica ativa e do minério de ferro em relacdo ao agente redutor (carvéo vegetal),
além do aporte de energia adequado para promover a reducéo dos 0xidos.

Adicionalmente, em relacdo a operacionalidade, o conceito de reprocessamento depende

intrinsecamente das questdes relacionadas ao estabelecimento e manutencdo termodinamica
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dos fornos elétricos a arco submerso, em consenso com uma cinética favoravel das reacdes

predominantes no processo.

1.1 Justificativa e relevancia

O desenvolvimento sustentavel € um compromisso exigido aos setores industriais e certamente
estd correlacionada ao empreendimento de extracdo de minérios e seu processamento
metaltrgico ou siderdrgico. De forma que, algo construtivo deve ser realizado com esses
rejeitos, visto a grande quantidade produzida e seu baixo valor agregado, em relacéo aos altos
custos com a destinacdo ambientalmente correta. Logo, a composicdo dos rejeitos deve ser

investigada cuidadosamente para se determinar potenciais aplicacdes apropriadas aos mesmos.

Atualmente na inddstria metaldrgica objeto de estudo, as fragdes mais finas de minério de ferro
provenientes do processo de peneiramento sao acondicionadas em pilhas e estocadas em patio,
para posteriormente serem utilizadas na pavimentacdo da estrada de acesso a respectiva
indUstria. Diversas pesquisas (Rocha e Peres, 2009; Gomes et al., 2011; Ferrante, 2014)
apontam para a necessidade de avaliar a potencialidade e reaproveitamento dos finos de
minérios de maneira sustentavel de forma a reduzir ou tratar os residuos descartados no meio

ambiente

Jé& os finos de carvéo vegetal sdo retirados por peneiramento da carga do forno por afetarem as
reacOes de reducdo da silica e assim a produtividade dos fornos. Os finos de carvao vegetal
denominados como moinha de carvdo sao comercializados e utilizados na injecdo de alto-forno.
Logo, a natureza fisica dos materiais de carga com relacéo a granulometria e contetdo de finos
tem efeito significativo sobre as condicbes de operacdo e rendimento dos fornos elétricos. Os
finos diminuem marcadamente a porosidade ou permeabilidade da carga, causando inadequada
distribuicdo dos gases e de material particulado (SCHEI et al. 1998; CHASHIN et al. 1998;
VOROB’EV, 2015).

Por outro lado, a silica ativa (microssilica) caracterizada como um rejeito industrial, que pode
ser definida como um 6xido, subproduto da producéo de silicio metalico e ligas de ferrosilicio.
Esse pode ser considerado residuo, entretanto, diversos autores relatam a utilizacéo da silica

ativa no segmento de refratario, ceramico e construgéo civil (VIEIRA, 2003).
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Neste sentido, podem ser citadas as pesquisas de Ferreira et al. (2016) que utilizaram a silica
ativa de alto teor de carbono e que foi bastante reativa, especialmente com o cimento. Carmo e
Portella, (2008) e Hermann, et al. (2016) descreveram que pela sua pozolanicidade e alta
reatividade, quando adicionada ao concreto em porcentagens adequadas, pode proporcionar um

aumento na resisténcia mecanica do material.

Em contrapartida, Anjos et al. (2004) descreveram que a microssilica € mais amplamente
utilizada em concretos refratarios, pois melhora significativamente seu empacotamento durante
amoldagem, sua fluidez e resisténcia mecéanica. Além disso, a adicdo de silica ativa € o caminho

para melhorar e aumentar a protecdo das armaduras em concretos (PEREIRA et al. 2013).

A legislacdo ambiental vigente no Brasil impGe as indUstrias metallrgicas de ferroligas e silicio
metalico a necessidade de construcao de sistemas de coleta de particulados atmosféricos, estes
para a captacdo da silica ativa gerada em seus processos produtivos. Desse modo, para a
industria metalUrgica estudada as condicdes e limites maximos de emissdo de particulados
durante o processo produtivo é de 50mg/Nm?3, base seca (MINAS GERAIS, 2013).

Consequentemente, devido a necessidade de disponibilizacdo ambiental adequada para toda a
silica ativa coletada, alternativas para comercializacdo desse residuo devem ser primeiramente
aplicadas, e ou em ultima op¢do a sua destinacdo para os aterros industriais. No entanto, a
relacdo entre o alto custo do transporte e a densidade baixa da silica ativa gera um obstéaculo
devido ao enorme volume produzido. Assim, caso pudesse ser comercializada de forma
adensada e na regido em que se localiza a industria metallrgica produtora deste residuo,
acredita-se que a parcela correspondente ao transporte seria substancialmente reduzida
(BARATA, 1998; ZHDANOV et. al, 2015).

Adicionalmente, devido a baixa granulometria das particulas da silica ativa, ha necessidade de
acondiciona-las em sacarias (bags), tanto para sua comercializagdo como para a sua disposi¢ao
final. Paulatinamente, o valor agregado desse acondicionamento encarece ainda mais a
destinacao deste residuo. Assim, mediante ao mercado (cimenteiras, concreteiras e refratarios)
daregido, em que a industria metalurgica em estudo esta localizada, ndo incorporar este residuo
em seus processos produtivos ha necessidade de seu encaminhamento a aterros industriais, 0

que impacta em recursos de gestdo ambiental e econdmicos.
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Decerto, busca-se neste trabalho o desenvolvimento de briquetes autorredutores tendo a silica
ativa como a principal fornecedora de silica, os finos de minério de ferro como principal

fornecedor da matéria-prima ferrosa e os finos de carvéo vegetal como principal redutor.

Entende-se que a presente pesquisa poderd ser considerada como inovadora, uma vez que é
proposta a utilizacdo da silica ativa na fracdo de composicéo dos briquetes, pois esse material
se ndo utilizado nas industrias de cimento, concreto e refratario, serd destinado aos patios de
aterro industrial. Entretanto, como é um subproduto de dificil comercializacdo devido a
necessidade de atender parametros de qualidade, a industria de FeSi fica dependente dos altos
custos de frete e da logistica do transporte. Portanto, economicamente a sua comercializacdo
para locais distantes € muitas vezes inviavel e sua destinacdo ambientalmente correta para

aterros industriais também geraré custos elevados.

A relevancia desta pesquisa esta em reunir, em um estudo técnico-cientifico informacdes sobre
as caracteristicas dos residuos solidos metaldrgicos, principalmente com a possibilidade de sua
reutilizacdo e recuperagdo. Tal como, produzir um briquete autorredutor com alta fragéo de
silica ativa, aumentando sua reatividade e assim embasando-se em dados consolidados em uma

abordagem clara e objetiva.
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2. OBJETIVOS

2.1 Geral

Avaliar o potencial de reprocessamento sob a forma de briquetes autorredutores, dos
residuos dos finos de minério de ferro, finos de carvao vegetal e do residuo silica ativa,

gerados no processamento metalUrgico de uma industria de producéo de FeSi 75%.

2.2 Especificos

* Realizar a caracterizagdo fisico-quimica dos residuos — silica ativa, finos de
carvao vegetal e de minério de ferro —, provenientes do processo metalurgico de
producdo de FeSi;

*  Propor formulagdes e produzir briquetes autorredutores em escala laboratorial,

* Avaliar e comparar o atendimento das caracteristicas fisicas dos briquetes
autorredutores com base em condicBGes operacionais do forno elétrico a arco
submerso (SAF);

»  Testar o potencial de autorreducdo dos briquetes para utilizacdo como carga
complementar na producdo de FeSi, através da investigacdo das possiveis fases
formadas utilizando a técnica de analise MEV/EDS.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 O segmento industrial de ferrossilicio

O ferrossilico (FeSi) é produzido industrialmente pela reducdo carbotérmica do didxido
de silicio e do carbono em fornos elétricos de arco submerso, onde o quartzo (SiOz) e
oxidos de ferro (FexOy) séo reduzidos a silicio e ferro respectivamente com diferentes
materiais de carbono como agentes redutores. As composi¢ées mais comuns de producao
de FeSi tem 15%, 45 %, 75 %, ou 90 % de silicio. (SILVEIRA; ALMEIDA, 1988;
AASLY, 2008; KADKHODABEIGI et al., 2011; HUSTAD, 2018).

O setor de ferroligas e silicio metélico tem bastante relevancia na economia mineira e
brasileira. O Brasil se destaca como o 5° maior produtor e esta entre os principais
produtores e exportadores mundiais (USGS, 2019). Segundo o laBr (2019), no ano de
2018 o consumo de ferroligas no mercado interno para producéo de aco foi de 528.820t
e as exportacdes em torno de 495.605t. Os dados expostos na figura 3.1 descrevem a
relevancia do setor de ferroligas para alguns municipios realizando uma correlagcdo com

0 produto interno bruto (PIB) por cidade.

Pojuca (BA)
82%

Pirapora (MG)
81%

Araxa (MG) Nova Era
97% (MG) 84%

@ Faturamento da Industria em
relagdo ao PIB por cidade

Faturamento da indlstria em
relagcado ao PIB por cidade

Figura 3.1 — Relevancia econdmica da industria de ferroligas e de silicio metélico para
alguns municipios brasileiros 2009 -2011 (Abrafe, 2019).

(O Industria de ferroligas
e de silicio metalico
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Adicionalmente, é importante relatar que o ferrosilicio atua como fonte de silicio para
reduzir metais de respectivos 6xidos e como agente desoxidante para a producdo de aco
e outros tipos de ferroligas. Da mesma forma, também é uma matéria-prima na fabricacédo
de ligas resistentes a corrosdo e a altas temperaturas, usado em eletromotores e nicleos
de transformadores (RAY et al., 2018)

3.2 O processo de producéo de FeSi

O forno elétrico surgiu no final do século XIX, como uma resposta as necessidades de
producdo de acos e ferroligas. De maneira que no ano de 1890 foram realizados 0s
primeiros testes para produzir metais e ligas com a utilizagdo do arco elétrico. Assim no
ano de 1907, Paul Héroult, desenvolve o forno elétrico com eletrodos verticais para
producdo de ferroligas. Os processos se fundamentam na obtencdo de altas temperaturas
por efeito do arco elétrico e na reducdo dos 6xidos pelo carbono (ARAUJO, 1997;
FIGUEIRA, 2007).

Em contrapartida, Carl Wilhelm Soderberg, um engenheiro eletricista que trabalhava em
uma fundicdo perto de Jossingford na Noruega, considerava que para substituir um
eletrodo curto nos fornos elétricos a arco Héroult, era muito inconveniente e demorado.
Em 1910, ele comegou a fazer experimentos, mas somente em 1913, ano em que comegou
a trabalhar na Elektrokemisk (Elkem) e com a cooperacdo de seus colegas Mathias O.
Sem e Jens Westly, eles finalmente definiram a férmula correta que levou a criacdo do
eletrodo de Soderberg. Esta realizacdo técnica transformadora permitiu o processo
metalUrgico continuo em altas temperaturas e que poderia ser aplicado a uma grande
variedade de ferroligas e silicio. O forno elétrico a arco submerso continua sendo uma

unidade muito versatil na producéo de ferroligas (ELKEM, 2019).

O forno elétrico a arco submerso é constituido por trés eletrodos posicionados nos angulos
de um tridngulo regular e estes ficam submersos nos materiais da carga (figura 3.2), a
carcaca do forno e feita de aco e a parte inferior é revestida com blocos rigidos de carbono
fortemente calcinados. De maneira que, a conversdo de energia elétrica em calor na maior

parte dos materiais da carga resulta em uma reducio carbotérmica do minério. A medida
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que o processo de fundicdo prossegue, o FeSi liquido, juntamente com os gases do
processo, principalmente SiO e CO, sdo produzidos (KADKHODABEIGI et al., 2011).

Eletrodos Carcaca do Forno

//

Orificio

Figura 3.2 — Modelo em 3D de um forno elétrico a arco submerso para producao
de FeSi (Adaptado de Kadkhodabeigi et al., 2011).

Os eletrodos se ajustam para alcancar uma posicao ideal acima do FeSi fundido, o que

produzira calor, poténcia (P), em watts de acordo com a equacdo 3.1.

P=12xR (3.1)

Sendo | (A), a corrente elétrica em ampére e R (Q) a resisténcia elétrica da carga no forno
em ohms. Uma alta resisténcia elétrica da matéria-prima no forno € desejavel. As
matérias-primas utilizadas sdo 6xido de silicio (SiO2), granulados de 6xido de ferro
(Fe203) e materiais de reducdo (carvdo vegetal ou coque) (SILVEIRA; ALMEIDA,
1988).

N&o obstante, como descreveu Aasly (2008) o teor de alguns elementos presentes na
constituicdo mineraldgica das matérias-primas (incluindo quartzo e materiais de reducao)
define a pureza das ferroligas ou do silicio metalico a ser produzido. A energia elétrica
utilizada no processo de fabricacdo é alimentada no processo e cria um arco elétrico por
baixo de cada eletrodo que aquece a carga, como retratado na figura 3.3 (SCHEI et al.,
1998; KADKHODABEIGI et al., 2011).
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Figura 3.3 — A estrutura interna de um forno elétrico a arco submerso usado na produgéo
de FeSi (Adaptado de Westly, 1979).

Do ponto de vista quimico Ananina et al. (2009) descreveram que para produc¢do de FeSi
ha limitacbes que se deve a alta producdo do material de grau especial com baixo
conteudo de impurezas, como: aluminio, calcio, carbono, titanio, fésforo e cromo. Assim,
estes autores realizaram testes na Chelyabinsk Elecrometallurgical Works, industria que
produz ligas de FeSi 75% contendo de 0,9 a 1,8% de Al, 0,21% de Ca e 0,032% de C,
eles propuseram produzir um tipo de FeSi 75% contendo 0,2% de aluminio (Al); 0,02%
de célcio (Ca) e 0,01% de carbono (C) em forno piloto na Chelyabinsk

Elecrometallurgical Works.

De maneira que ao finalizar os testes, estes pesquisadores concluiram que a constituicao
de impurezas no ferrosilicio dependera principalmente da composi¢do dos materiais de
carga do forno, pois na fusdo, ocorrera a reducdo ndo apenas da silica, mas também dos
oxidos associados, como Al>O3, TiO», P.Os, CaO, dentre outros, sendo estes presentes

em quartzos, minério de ferro e redutor (carvao vegetal).
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Ademais, ressalta-se que tanto o FeSi como o silicio metélico s&o produzidos em forno
elétrico a arco submerso e assim, elenca-se que o processo de producdo do FeSi €
praticamente 0 mesmo do silicio metalico, evidenciando-se que para a primeira situacao
0 6xido de ferro ¢é adicionado como fonte de ferro na producéo das ferroligas. Logo, as
matérias-primas sdo alimentadas no forno ao redor dos eletrodos e a silica (SiO.) €
reduzida a temperaturas em torno de 2000°C (SCHEI et al., 1998).

A producéo de ferrosilicio realiza-se processando rocha de quartzo (SiO2) em forno
elétrico a arco submerso na presenca de carbono como agente redutor, de acordo com a
equacéo 3.2 (GASIC, 2013; VOROB’EV, 2017).

SiOy) + 2C(s) = Siqy + 2CO(g) AH2000°c = 688 kJ (3.2)

O mecanismo de reacdo para a producdo de silicio € muito mais complexo que a reacédo
da equacdo 3.2.2, estes estdo descritos detalhadamente no item 3.6. Portanto, o forno pode
ser dividido em uma zona interna (zona de cratera) e uma zona externa (zona superior),
onde ocorrem diversas reagdes mediante diferentes temperaturas, conforme descrito na

figura 3.4.

25102+ 4C
|

. 2Si0 = Si0:z+ Si
| 25102+ 4C
{ [Si0z= 5]

2510+ 4C =@ 25iC+ 2CO
@ 25i02 + 25iC

[Si0z + Si]

‘ [5i0z2+ Si] < 25i0
@ Si0z + (2500 + SiC) =<* Si + 4510 + 2C0
25i

|
¥

=1500C

ZonaExterna

1500 - 18008C

>1800%C

Zonalnterna

D RMaterials condensados passando entrne duas 2onas

'::) Gases passando enire duas ronas

Figura 3.4 — Modelo do processo de reducéo da silica pelo carbono no
forno (Adaptado de Silveira; Almeida, 1988).
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O carbono é adicionado ao processo como uma mistura de diferentes materiais de
carbono, podendo ser utilizado como redutor carbotérmico: coque, carvao vegetal, lascas
de madeira. A propor¢do ou a individualidade desses materiais variam de acordo com o
fornecedor das matérias-primas (SCHEI et al., 1998). Os pardmetros importantes na
recuperacdo de silicio incluem a porosidade da carga e a resisténcia elétrica do material
de carbono (SLOMAN et al., 2017). A figura 3.5 descreve a visdo geral de um processo
de producéo de FeSi.

RIEIE] N |

1. Quartzo / 1.800kg 4l [Fa6300 "‘W'h// _
2. Coque ou Carvao / 1.300kg : 'J/ .’:{—;’-—’"S/ilica/LOOkg [_—'ijjt%—' = /J/
3. Minério de Ferro / 300kg &y = 0o 1 “Microssilica ou
/ ‘ J [ | , Silica Ativa
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i [ | H
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i ] { ' j Turbina
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Figura 3.5 — Visdo geral de um processo tipico de fabricacdo de FeSi (Adaptado de
Shei et al. 1998).

Ademais, segundo Kadkhodabeigi (2011) quando os gases gerados no processo - SiO e
CO, chegam na zona superior do forno (zona externa), estes reagem em uma combust&o

répida e ocorrerdo as reac¢Oes descritas em 3.3 e 3.4.

SiO(g) +1/2 O2(g) = SiOx(s) (3.3)
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CO(g) +1/2 O2(g) = CO2(g) (3.4)

A SiOqs é produzida na forma de particulas muito finas e 0 COzg em alta temperatura.
Portanto, a liberacdo de gases nas chaminés € uma fonte interna de poluicdo devendo ser
encaminhados para o sistema de tratamento de gases na planta de FeSi/ Si metalico
(KADKHODABEIGI, 2011; KERO et al., 2017).

Os autores Silveira e Almeida (1988) e Ness et al. (2014) descreveram que a densa
fumaca que sai dos fornos elétricos de producdo de FeSi indica claramente que produtos
indesejaveis sdo formados. O gas expelido contém principalmente CO- e silica ativa
(Si0O2), onde o ultimo é coletado no sistema de tratamento de emissdes atmosféricas e
comercializado como subproduto. O gas CO, também pode ser tratado para recuperagéo

de energia.

3.3 As matérias-primas para fabricacéo de FeSi

A rota tecnoldgica mais comum para a producao metalurgica de silicio € alimentar quartzo
e uma fonte de carbono (por exemplo, carvao, coque ou carvao vegetal) em fornos de
arco submerso, que usam eletrodos como condutores elétricos. Assim, seré realizada uma
breve descri¢do das matérias-primas utilizadas na inddstria metalUrgica objeto de estudo

para uma melhor compreensao sobre este trabalho.

3.3.1 O quartzo

Na natureza, o silicio combina-se com oxigénio e outros elementos para formar 6xidos e
silicatos, o silicio (Si) € um elemento quimico leve com caracteristicas metélicas e néo
metalicas. O silicio sob a forma de silicatos constitui mais de 25% da crosta terrestre. O

quartzo (SiO) é usado para produzir ferroligas de silicio (SCHEI et al., 1998).

Segundo, Silveira e Almeida (1988) e Schei et al. (1998) a matéria-prima fornecedora de
silicio deve possuir as caracteristicas do ponto de vista fisico (elevada resisténcia
mecénica), metaldrgico (baixa degradacdo e elevada reatividade), elétrico (elevada

resistividade elétrica) e granulometria (usualmente 10,00 — 150,00 mm). Do ponto de
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vista quimico, para producéo das ligas de FeSi sera utilizado matéria-prima com baixo

nivel de impurezas, logo como retrata tabela 111.1, descrita por Silveira e Almeida (1988).

Tabela 111.1 — Composicao quimica para matéria-prima portadora de silicio (Adaptado
de Silveira e Almeida,1988).

Oxidos
Composicao
quantitativa SiO2 Al203 P20s CaO TiO2
(%)
> 98,00 <0,50 <0,01 <0,50 <0,10

3.3.2 O minério de ferro

De acordo com Dana e Hurlbut (1984) e Souza (2005), os principais representantes de
minerais portadores de ferro e em maior concentracdo nos depdsitos brasileiros sdo a
hematita (Fe.Oz), magnetita (FesOa), goethita (Fe2O3.H20) e a limonita (2Fe203.3H-0).
Assim, para Walde (1986) a maioria dos minérios de ferro brasileiros sdo formados

predominantemente por 6xidos e hidroxidos de ferro.

Segundo, Silveira e Almeida (1988) as exigéncias para a matéria-prima fornecedora da
carga metalica sdo similares aquelas feitas para o quartzo, deve possuir as caracteristicas
do ponto de vista fisico (elevada resisténcia mecanica), metalurgico (baixa crepitacdo ou
baixa degradacdo e elevada redutibilidade), elétrico (elevada resistividade elétrica),
granulometria de tamanho médio, por exemplo, 15,00 - 45,00 mm, 18,00 - 32,00 mm ou
20,00 - 40,00 mm. A composicdao quimica com baixo nivel de impurezas, logo como
retrata a tabela I11.2.

Tabela 111.2 — Composicao quimica do minério de ferro hematitico e seus principais

contaminantes (Adaptado de Silveira e Almeida,1988; Ananina et al.,2009).

Oxidos
Composicao
guantitativa Fe203 SiO2 Al203 P20s CaO TiO2
(%)
> 64,00 <1,00 <0,50 <0,04 <0,50 <0,10
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3.3.3 Carvdo vegetal

O carvao vegetal é proveniente da pirélise da madeira, e por ser um material friavel,
durante as etapas de producao, estocagem, peneiramento e transporte, podera vir ocorrer
geracdo de finos em quantidade variavel, devido ao processamento e as caracteristicas
fisicas desta matéria-prima (BUZIN, 2009). Conforme descreveu Silva (2016), toda esta
movimentacdo provoca fragmentaces produzindo cerca de 25,00% de finos com

granulometria inferior a 9,00 mm, denominada de moinha de carvéo vegetal.

Assim, Suetens et al. (2014) declaram que o material de carbono deve ser selecionado
para alcancar a maior eficiéncia do forno, pois duas propriedades sdo relevantes:
resisténcia elétrica e porosidade. Alguns ensaios ja realizados indicam que o carvao
vegetal e cavacos de madeira apresentam uma alta reatividade, contra uma média
reatividade do coque metallrgico, devido a sua estrutura bem porosa e com alta superficie
especifica do carvao vegetal (FLORES et al. 2017).

Ja em relacdo a granulometria para sua utilizacdo como redutor no forno elétrico a arco
submerso, Schei et al. (1998) descreveram que podera variar de 1,00 mm a 30,00 mm.
Em contrapartida, Johansen et al. (1991), relataram que o tamanho minimo critico para
particulas de carvdo pode ser de 1,50 mm. A composicao percentual de uma amostra de

carvao vegetal descrita por Silveira e Almeida (1988) encontra-se na tabela I11.3.

Tabela 111.3 — Composicao percentual da analise imediata do carvao vegetal (Adaptado
de Silveira e Almeida,1988).

Analise imediata de carvéao

Composicéo
guantitativa Umidade Materiais Volateis Cinzas Carbono Fixo
(%)
8,00 24,00 4,00 72,00
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3.4 Preparacao da carga e selecdo das matérias-primas

A maior parte das matérias-primas chega as usinas em caminhdes, sendo descarregadas
nas pilhas de estocagem. As matérias-primas sdo conduzidas para as pilhas de estocagem
por meio de correias transportadoras ou pas carregadeiras. As correias transportadoras
constituem a melhor opcdo de transporte de matérias-primas dentro das usinas, pois
permitem uma maior velocidade no transporte aliada a uma menor geracdo de finos
(CHAVES, 2013).

A preparacdo da carga exerce uma influéncia decisiva sobre o desempenho dos fornos. A
obtengdo de elevados rendimentos das matérias-primas, acompanhados por baixo
consumo de energia e elevadas taxas de produtividade, podem ser alcangados por meio
de uma correta pratica de carregamento em relacdo a parametros quimico, metaldrgico e
fisico, aliada a uma eficaz supervisdo das operacGes. Como uma preparacdo de carga
implica normalmente em custos adicionais nas matérias-primas, um novo balanco técnico
econdmico que deve ser previamente realizado, sempre que aprimoramentos da carga
forem realizados (SCHEI et al., 1998; KADKHODABEIGI et al., 2011; HUSTAD,
2018).
Sob o ponto de vista metallrgico deve-se exigir das matérias-primas:
) elevado grau de pureza e auséncia em sua composi¢do quimica de elementos
prejudiciais ao processo ou a qualidade do produto;
i) estabilidade de teor nos constituintes;
iii) reatividade adequada.
Sob o ponto de vista fisico deve-se exigir das matérias-primas:
) faixa granulométrica estrita com didmetro médio de grdo adequado para cada
componente;
i) elevada resisténcia a degradagdo sob os pontos de vista de abrasdo, queda,
crepitacéo e reducéo;

iii)  elevada resistividade elétrica mesmo em altas temperaturas.

De maneira que a natureza fisica dos materiais da carga com relagdo a granulometria e

conteddo de finos tem um significativo efeito sobre as condicGes de operacgdes e
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rendimento do forno, as propriedades fisicas das matérias-primas sdo provavelmente mais
importantes que suas propriedades quimicas. Assim, a utilizacdo de matérias-primas com
alto teor de finos resultard em insatisfatorias condicdes de operacdo do forno
(JOHANSSEN, 1997; SILVEIRA; ALMEIDA, 1988; SCHEI et al., 1998; BUZIN,
2009).

Tal como no estudo de Coetsee (2018), que relatou que também para a producdo industrial
de ligas de ferromanganés utilizando mais amplamente o forno de arco submerso, na
maioria das plantas se utiliza carga sob a forma de minério granulado, mas em longo
prazo o suprimento € limitado e grandes quantidades de finos sdo geradas no
processamento de minerais. Portanto o desenvolvimento de processos alternativos usando

finos de minério (-10,00 mm) é importante.

Os finos baixam marcadamente a porosidade ou permeabilidade da carga, causando uma
inadequada distribuicdo dos gases, perdas elevadas nos gases e formacdo elevada de
fumos, bem como formacéo de crostas ou pontes de carga, as quais podem resultar em
sérias erupc¢des e explosbes durante a operacdo. Portanto, as matérias-primas devem ser
adquiridas com baixo contetdo de finos e em granulacdo tdo proxima quanto possivel
daquela requerida pela carga, para minimizar geracdo de residuos solidos. Embora as
matérias-primas possam ser peneiradas no fornecedor, a formacdo de finos no
manuseio/embarque e no transporte é inevitavel. Assim é desejavel remover tais finos
pelo peneiramento na usina tdo perto quanto possivel do forno, antes da dosagem da carga
(SILVEIRA; ALMEIDA, 1988; MOON; SAHAJWALLA, 2003, 2006; D’ABREU et al.,
2008).

3.5 A geracao de residuos metallrgicos

Os residuos solidos provenientes do processamento e fabricacdo de FeSi geram
subprodutos ou residuos solidos que podem ser divididos em categorias tais como
escorias, finos de quartzo, minério de ferro, carvao vegetal e silica ativa (SILVEIRA;
ALMEIDA, 1988; SCHEI et al., 1998). Os finos gerados em qualquer industria de

transformacéo ocasionam polui¢do ambiental, custos, problemas de manuseio, transporte
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e estocagem. Assim, conforme descrito no trabalho de Baptista (2016) sempre havera

geracdo de residuos provenientes da industria (Figura 3.6).

" Meio ambiente

Insumos
R Energia > Transporte,
/ ecursos
~ Insumos _ distribuigdo, Uso [moryos
Energia Naturais
i e consumo
Insumos Processos Produtos
Energia produtivos manufaturados e ===
. = Residuos
1 INsumos ,* pens de consumo /
S Residuos Energia

Figura 3.6 — Relacdo entre meio ambrirrérrrm’tré 7e7irﬁt]étiriiérdértransformagéo (Baptista, 2016)

Os residuos produzidos dos fornos sdo captados pelo sistema de tratamento de emissdes
atmosféricas, usualmente sdo utilizados filtros de mangas. Esses residuos soélidos,
segundo a NBR 10004 (ABNT, 2004), ndo sdo perigosos, mas podem causar danos ao
meio ambiente quando ndo gerenciados adequadamente. Na tabela 111.4 encontra-se a
classificacdo definida para estes residuos, conforme laudos descritos durante visitas

técnicas em industrias de ferroligas em Minas Gerais (FEAM, 2010).

Tabela 111.4 — Classificacdo de residuos sélidos das industrias de ferroligas e silicio
metélico do Estado de Minas (FEAM, 2010).

Residuo

Classificacao

Finos de carvéo vegetal
Silica Ativa
Finos de quartzo

Escéria

A

A

1B
[HA/11B

Nota: Segundo a norma ABNT NBR 10004:2004, os residuos sao classificados em: residuos classe Il —

N&o perigosos; — residuos classe 11 A — N&o inertes. — Rresiduos classe 1l B — Inertes.
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Em decorréncia da imposicéo da indudstria siderdrgica e de legislacbes ambientais mais
rigorosas, surgem as oportunidades para a insercdo de novas tecnologias visando
aproveitamento de residuos. A demanda por materiais sustentaveis na industria
metallrgica e a busca por alternativas para as cargas dos fornos pautam-se nas possiveis
tecnologias aplicaveis a sua reutilizacdo, reciclagem ou recuperacdo de sua carga
metalica, apontando assim tendéncias e/ou estratégias tecnoldgicas que possibilitem

contribuir para aumentar a sustentabilidade deste setor industrial (LEMOS et al., 2019).

3.5.1 Finos de minério de ferro

Os finos de minério de ferro sdo gerados devido a degradacdo da matéria-prima
proveniente de seu lump ore (minério granulado), relativo as caracteristicas tecnologicas
da matéria-prima e agravadas pela movimentacdo da carga no proprio processo produtivo
(carga, descarga, peneiramento e queda) (SILVEIRA; ALMEIDA, 1988; SCHEI et al.,
1998; MOON; SAHAJWALLA, 2003, 2006). Segundo Ray et al. (2018), os rejeitos
silicatados gerados durante o beneficiamento dos minérios de ferro de baixa qualidade

pode ser considerado um recurso valioso para a producéo de liga de FeSi.

Como exemplo, cita-se a pesquisa de Noldin Janior et al. (2007), que estudaram o
processo de autorreducdo Tecnored, que permite em seu processo utilizar como carga
aglomerados autorredutores de cura a frio, produzidos com finos de minério de ferro ou
outras fontes de ferro (ex.: minérios de baixo teor e alta ganga), mais finos de alguma
fonte de carbono (carvdo mineral, coque verde de petroleo, carvdo vegetal, residuos
carbonosos dentre outros). Estes materiais, homogeneizados com fundentes e ligantes,
sdo aglomerados em briquetadeiras ou em discos tradicionais de pelotizacdo, na forma de

briquetes e pelotas respectivamente, e em seguida curados e secados.

De maneira que, visando a redugdo do custo com destinagdo e contribuir para a
minimizacdo do impacto ambiental e do desperdicio de matérias-primas ha aplicacdo de
tecnologias emergentes, que se sobressaem na utilizagéo de aglomerados autorredutores

como insumo de carga nos fornos elétricos a arco (BUZIN, 2009).
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3.5.2 Silica ativa

A silica ativa (microssilica) € um residuo da reacao entre quartzo de alta pureza e carvéo
na producdo de silicio metalico e ligas de ferrosilicio. Também é obtida na producao de
outras ligas, tais como ferrocromo e ferro-manganés sendo esta, constituida por finas
particulas amorfas e esféricas de didxido de silicio, massa unitaria entre 150,00 — 350,00
kg/m3, com diametro médio de 0,10 um e com area superficial especifica proxima a
20.000 m?/kg (MYHRE, 1994; NBR 13956-2/ABNT, 2012).

Na silica ativa, tem-se como principal caracteristica, a grande quantidade de SiO>
presente, que, invariavelmente, fica em patamares superiores a 80%, sendo que este teor
estd diretamente relacionado com a forma de producdo existente. As industrias que
adotam o teor de silicio na ordem de 75% produzem um rejeito com teores entre 85% e
90% de SiO2 néo cristalina (MEHTA e MONTEIRO, 1994). Segundo SENSALE (2000)
eaNBR 13956-2 (ABNT, 2012) as principais impurezas sdo os alcalis K20 e Na2O, onde
0 primeiro encontra-se em teores de 1% a 5%. Impurezas como CaO e MgO ocorrem em
teores inferiores a 2%. Os teores tipicos dos principais elementos que constituem a silica
ativa segundo Malhotra e Mehta (1996) estdo descritos na Tabela I11.5.

Tabela 111.5 — Composicao quimica tipica da silica ativa proveniente de algumas

indUstrias metalurgicas (Adaptado de Malhotra e Mehta,1996).

Composicao Silica ativa Silica ativa Silica ativa
percentual (industria silicio (inddstria FeSi (industria FeSi

elementar (%) metalico) 75%) 45%)
SiO» 94,00 90,00 83,00
Fe203 0,03 2,90 2,50
Al2O3 0,06 1,00 2,50
CaO 0,50 0,10 0,80
MgO 1,10 0,20 3,00
Alcalis 0,10 2,20 2,30
PPC 2,50 2,70 3,60
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O termo, silica ativa ¢ aplicado a particulas extremamente finas e esferoidais de matéria
silicosa removidas dos gases, usualmente por filtros de mangas em usinas produtoras de
silicio metalico ou liga de ferrosilicio. O SiO gasoso produzido durante a reducdo de
quartzo oxida em contato com o ar e particulas constituidas essencialmente por silica ndo
cristalina sdo geradas (RILEM TECHNICAL REPORTS, 1988; N/ASS et al., 2014).

As particulas de silica ativa s@o removidas e coletadas pelos filtros de tratamento dos
gases efluentes dos fornos. Assim, em conformidade a legislagdo ambiental no pais, pois
o material particulado presente na atmosfera é considerado um poluente primario. Ja em
relagdo a sua disposicéo final como residuo, a silica ativa é considerada um subproduto
inerte e mediante atribui¢cdes da Resolucdo do CONAMA n° 313 (BRASIL, 2002) e da
NBR 10004 (ABNT, 2004), deve-se propor a gestdo da sua utilizacdo em relacdo as

finalidades de reciclagem, reaproveitamento e disposicéo final.

Entretanto, devido a finura de suas particulas havera necessidade de acondiciona-las em
sacarias, tanto para sua comercializacdo como para a sua disposi¢édo final. De modo que,
0 custo do involucro para acondicionamento também sera adicionado ao custo de
recuperacao e a disposicao deste produto. Porventura, 0 mercado consumidor da regido
em gue se encontra localizada a industria metaldrgica, ndo incorporar a silica ativa, havera
necessidade de seu encaminhamento em aterro industrial, 0 que impacta em recursos de
gestdo ambiental e econdmicos (BARATA, 1998).

Contudo, Polyakh et al. (2014) avaliaram a utilizacdo da microssilica como promissor
matéria-prima para a producdo de nanocarbeto de silicio e nanocompdsitos.
Corroborando em pesquisas, que vem sendo discutidas por mais de 25 anos e que
demonstram como a sintese de carbeto de silicio no forno e sua producdo metallrgica
podem ser convenientes para produzir carboneto de silicio a partir de microssilica

industrial por sintese em forno e metalurgia de plasma.
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3.5.3 Finos de carvao vegetal

Os finos de carvdo vegetal consistem nas fracOes resultantes do undersize do
peneiramento na area dos fornos. Diversas pesquisas promoveram a utilizagdo de finos
de carvdo vegetal, como alternativa sustentavel e econdmica no processo produtivo

siderurgico ou metalurgico.

Buzin (2009) propbs o desenvolvimento de briquetes autorredutores com carepa de
aciaria e finos de carvéo vegetal, com possibilidade de utilizagcdo em forno elétrico a arco.
O comportamento dos briquetes foi avaliado qualitativamente em altas temperaturas, o
desempenho e os resultados obtidos permitiram concluir a potencialidade da utilizagédo

dos briquetes autorredutores com parte da carga de forno elétrico a arco.

Silva (2016) avaliou a adicdo de pneus inserviveis e moinha de carvao vegetal como
aditivos alternativos e inovadores nas misturas de carvdes para producdo de coque

metaldrgico.

Por outro lado, Silva (2018) pesquisou a injecdo de finos de carvdo nas ventaneiras dos
altos-fornos, assim estudou quatro combustiveis: carvdo mineral australiano, carvédo
mineral norte-americano, moinha de carvao vegetal e cogue verde de petréleo, realizando
a caracterizacdo quimica, fisica, mineraldgica e a avaliacdo da eficiéncia de queima. Em
seus resultados a moinha de carvéo vegetal apresentou um melhor desempenho de queima

e combustibilidade.

3.6 A reducéo carbotérmica — autorreducéo no estado sélido

A autorreducdo é a reacdo de redugdo em aglomerados de um 6xido metalico e um agente
redutor, em que a caracteristica de granulometria fina € um quesito essencial (NARITA,
2015). Este processo vem ao encontro da necessidade da indudstria siderurgica para o
reaproveitamento de finos de minérios, finos de carepa, finos de cogue e diversos outros
residuos siderdrgicos ou metallrgicos. O estudo sobre a rea¢do de reducédo entre a silica

e 0 carbono tem sido alvo de pesquisas por muitos anos, elenca-se para o fato de que a
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reducdo carbotérmica da silica é o resultado de diferentes reagdes quimicas que levam a
producdo de metal nos fornos a arco submerso (SCHEI et al., 1998; LI; TANGSTAD,
2017).

Como o processo de redugdo da silica exige elevadas temperaturas, a dificuldade de
reducdo aumenta com o acréscimo do teor de Si na liga, razdo pelo qual a fusdo redutora
ocorre em forno elétrico a arco submerso. De igual modo, nos processos de producdo de
silicio metalico e ferroligas a existéncia do SiOg) € inevitavel, entretanto este gas é apenas
estavel em temperaturas altas (SCHEI et al., 1998; KADKHODABEIGI et al., 2011).

Todavia como descreveu Peters (2010), demonstrando pelo diagrama de Ellinghan, que
0 CO(g) é mais estavel em temperaturas muito mais altas que o SiO). Logo, no forno
elétrico a arco submerso, 0 CO(g) é 0 agente necessario para o processo de fabricacéo de
ferroligas e silicio metélico. Entdo, a partir de certa temperatura, considerada como

temperatura de inversao, ele se tornara redutor do 6xido de silicio.

As matérias-primas sdo introduzidas no forno elétrico a arco submerso, e dispostas ao
redor dos eletrodos, a silica é reduzida numa temperatura em torno de 2000°C, conforme
descricdo da reacdo 3.5 (VIX-GUTESRL; EHRBURGER, 1997; SCHEI et al., 1998;
KADKHODABEIGI et al.,2011; HUSTAD, 2018; HASANNEZHAD; MEYSAMI,
2019).

SiOy) + 2C(s) = Siqy + 2CO(g) AH2000°c = 688 kJ (3.5)

Todavia, 0 mecanismo de producdo de FeSi é muito mais complexo que a reacdo 3.5, e
envolverd a formacdo do composto intermediario de carbeto de silicio (SiC) também
conhecido como Carborundum (VOROB’EV, 2015). De maneira que, o forno elétrico a
arco submerso, é divido em zonas de alta e baixa temperatura, onde diferentes reacdes
predominam. Elenca-se que na zona de baixa temperatura, onde temperaturas atingem o
patamar entre 700°C a 1300°C, havera formacédo de SiC e condensacdo de SiO(g) nesta
regido (VIX-GUTESRL; EHRBURGER, 1997; SCHEI et al., 1998; KADKHODABEIGI
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etal., 2011; HUSTAD, 2018; HASANNEZHAD; MEY SAMI, 2019). Conforme descrito

nas reacoes 3.6, 3.7 e 3.8 que descrevem este processo.

SiO) + 2Cs) = SiC(s) + CO(g) AH1300°c = -75,00 kJ (3.6)
2Si0(g) = SiO2(g) + Sig) AH1300°c = -673,00 kJ (3.7)
2Si0O(g) + C(s) = SiOgzs) + SiCg) AH1300°c = -794,00 kJ (3.8)

Posteriormente, na zona de alta temperatura, as particulas de SiCs) reagem com 0 SiO(g)
para formar o Sig), conforme descrito na equacdo 3.9. Mas adicionalmente o SiO()
formado nesta zona de alta temperatura também fluira para a zona de baixa temperatura

onde reagira com o C, conforme descrito na equacao 3.10 (SCHEI et al., 1998).

SiO() +SiC) = 2Siqy + CO(g) AH 2000°c = 171,00 kJ (3.9

SiOz() + Sigy = 2Si0(g) AH 1300°c = 591,00 kJ (3.10)

Ressalta-se que em termos metallrgicos, flutuacdes na composi¢cdo do quartzo sdo de
importancia secundaria, enquanto aquelas que afetam a base de carbono do agente redutor
tem um impacto muito grande e afetam fortemente a relacédo carbono/quartzo da mistura,
conforme descrito por Schei et al., 1998; Kadkhodabeigi et al., 2011; Hustad, 2018.

Consequentemente, na producdo de FeSi, a reducdo do minério de ferro também abrange
varias reacdes entre as temperaturas de 200°C a 1200°C, estas irdo ocorrer na zona de
baixa temperatura do forno elétrico a arco submerso, pois, os 6xidos de ferro sdo
facilmente reduzidos pelo carbono e se processam praticamente de modo integral nas
temperaturas de producdo de FeSi. A equacao geral que demonstra a reacdo de reducéo
do minério de ferro estd apresentada na reacdo 3.11 (SCHEI et al., 1998;
KADKHODABEIGI et al., 2011).

Fe203 (s, 1)+ 3C(s) = 2Fe() + 3CO(g) (3.11)
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A reacao quimica descrita na equacdo 3.6.11 € composta de diferentes outras reagdes que
ocorrem na carga do forno. A natureza endotérmica das principais reagdes demonstra que
a distribuicdo de calor no material de carga desempenha um papel importante na
determinacdo da taxa de reacdo em diferentes zonas do forno (KADKHODABEIGI,
2011).

Uma vez que 0 processo ocorre via intermediarios gasosos, a reducao do minério de ferro
pelo CO() ocorre através da reacdo de gaseificagcdo do carbono, ou seja, por meio da
reacdo de Boudouard, e ocorre em trés etapas, para temperaturas de 700°C a 1200°C
(D’ABREU et al., 2008; REIS, 2008; BUITRAGO, 2018) conforme equacdes descritas
nas equacoes 3.12; 3.13 e 3.14.

3Fe203(s) + CO(g) = 2Fe304s) + CO2(g) AH=-43,1 kJ (3.12)
Fe30a4s) + CO(g) = 3FeO¢s) + CO2(g) AH = +36,4 kJ (3.13)
FeOgs) + CO(g) = Fe(s) + CO2(g) AH =-16,3 kJ (3.14)

Por outro lado, ja em relacdo ao estudo de aglomerados autorredutores, o autor Silva
(2012) descreveu em sua pesquisa que estudos sdo desenvolvidos para entender os
mecanismos de autorreducdo através da reciclagem de carepas provenientes de fornos
elétricos aarco. Em suma, o autor destacou que os principais fatores que afetam a cinética
da reacdo ja foram identificados como sendo: temperatura, caracteristicas da atmosfera
gasosa, tipo de material carbono, condi¢cbes de pré-aquecimento e condicles

experimentais.

Do mesmo modo, Takano e Mour&o (2003) descreveram as vantagens da utilizacdo da
tecnologia de autorreducédo devido a flexibilidade de usar diferentes matérias-primas
(finos, lodos, pos, dentre outros) e o baixo custo de investimento, resultando em um
produto competitivo. Estes autores prepararam diferentes misturas contendo teores

variados de carbono, e estas foram entdo testadas em um leito que combinou camadas de



43

coque, sinter e pelota autorredutora, sob a temperatura de 1100°C e aplicacdo de carga.
As amostras que continham 10% de cimento como aglomerante passaram também por
testes de resisténcia a frio. Os resultados descreveram que o uso de pelotas aglomeradas
com o auxilio do cimento podem ser ferramentas promissoras na busca pela reducéo do
consumo de carbono em altos-fornos, visto sua réapida redugdo. Assim, também
descreveram que o inorganico cimento Portland é o favorito em relagdo a um organico

para producéo de autorredutores, aglomerados a frio de pellets ou briguetes.

De maneira que, como relataram Gasic (2013) e Nemchinova et. al (2017), a carga
(matérias-primas) sdo inseridas no forno elétrico a arco submerso para producdo de
ferroligas ou silicio metélico e estas durante o percurso dentro do forno vao alterando
suas propriedades fisicas e, portanto, sofrem mudanca de estado como resultado do
aquecimento e das reacdes envolvidas neste processo. Sendo que em algum ponto, esta
carga entra em uma zona de alta temperatura. De modo que, ressalta-se a importancia da
influéncia da temperatura sobre a resisténcia fisica das amostras de briquetes submetidas

a este ensaio, a fim de verificar sua adequacao para uso em tais fornos.

Por outro lado, quanto ao carater metalurgico e a possibilidade de produtividade de FeSis)
a partir dos briquetes autorredutores produzidos foi investigado a partir do Diagrama de

fases Fe-Si (Figura 3.7) e assim, pesquisadas as temperaturas de témpera da liga.
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Figura 3.7 — Diagrama de fases do sistema Fe-Si (Adapatado de Massalski et al.,1990)

Assim, conforme descreveu Tangstad (2013) nas temperaturas do ensaio de reducéo, todo
o metal sera uma solucéo liquida de Fe-Si. No entanto, quando ele for resfriado apds os
experimentos, ele se solidificara em FeSi-FeSi» ou FeSi>-Si, dependendo da quantidade

de Si na solucdo liquida (conforme o diagrama de fases de Fe-Si).

3.7 Briquetagem

A necessidade de cumprir as legislacdes ambientais cada vez mais rigidas vem impondo
ao setor minero-metalirgico a recuperacdo de residuos (finos) provenientes de seu
processo produtivo (CARVALHO; BRINCK, 2010). De modo que, a briquetagem surgiu
como um método de aglomeracdo em que esses finos sdo submetidos por presséo e este
material solto é compactado em uma massa densa (FEECO INTERNATIONAL, 2019).

O processo e a primeira patente de briquetagem foram executados por William Easby em

1848, sendo posteriormente aplicado na em escala industrial no final do século XIX,
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devido a crise econémica, sendo aplicada briquetagem em finos de carvdo mineral nos
Estados Unidos. Ja no Brasil, uma das primeiras iniciativas de utilizacdo industrial da
tecnologia de briquetagem ocorreu no inicio da década de 1960, em Jodo Monlevade no
Estado de Minas Gerais, sendo aplicada para aglomeracdo de finos de carvao vegetal.
Posteriormente, outras empresas no Brasil comecaram a aplicar esse processo em suas
plantas industriais e outras se especializando na fabricacdo de prensas para a producéo
dos briquetes (CARVALHO; BRINCK, 2010).

Segundo Carvalho e Brinck (2010) na aplicacdo da etapa de compactacao dos briquetes
ha trés métodos que sdo descritos como: i) briquetagem em prensas de rolos, onde o
material flui continuamente, entre dois rolos paralelos, com cavidades ou moldes
dispostos em sua superficie, de tamanho e forma adequados, rigidamente ligados entre si,
girando com a mesma velocidade de rotacdo, todavia e sentidos contrarios; ii)
briquetagem por extrusdo continua em maquinas do tipo maromba; (iii) briquetagem em
prensas hidraulicas, em que os moldes séo preenchidos, de forma intermitente. Na Figura

3.8, exemplifica-se o diagrama esquematico

Figura 3.8— Visdo geral da compressédo em rolos duplos (Koppern, 2017)

A simplicidade e o baixo custo de operagdo fazem com que a prensagem por rolos se
torne um método comum de aglomeracao por pressdo. E usado em inimeros tipos de

materiais em diversos segmentos industriais (DEC et al., 2003).
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Sampaio et al. (2007) citaram que uma vantagem relacionada a briquetagem é a redu¢éo
do volume do material, implicando em um armazenamento de energia maior em um
menor espaco para estocagem. Um dos métodos mais utilizados para aplicacdo da etapa
de compactacdo dos briquetes é a briquetagem em prensas hidraulicas, em que os moldes

séo preenchidos, de forma intermitente.

Assim, como descreveu Eremin et al. (2003) a composi¢cdo quimica e o tamanho dos
briquetes sdo frequentemente especificados antes da operacdo de briquetagem, logo os
indices para caracterizagdo da resisténcia mecanica dos briquetes servem como principal
caracteristica de sua qualidade (e a qualidade do processo de briquetagem como um todo).
O conhecimento desses indices torna possivel avaliar a capacidade dos briquetes de
permanecerem intactos, ao serem expostos a certas cargas de impacto abrasivo (como as
aplicadas em testes de tambor), dindmico (choque), cargas e cargas de esmagamento
(relacionadas a resisténcia a compressao), ou seja, 0s tipos de cargas que os briquetes

sofrerdo durante sua utilizagéo.

3.7.1 Briquetagem por pistdo em prensa hidraulica

Lemos (2015) descreveu que para este processo de compactacdo € utilizado uma matriz
de aco de alta resisténcia a compressdo, onde sera colocado o material. Apos a insercédo
do pd na matriz, misturado e cominuido previamente com ou sem ligante e umidade, é
feita a introducdo de um pistdo nessa matriz e 0 material é compactado. Sendo, possivel
variar a pressao de compactagéo, de acordo com um equipamento de controle da forca
aplicada (célula de carga). E um processo de produtividade menor, quando se comparado
com a briquetagem por rolos. Os parametros de briquetagem por pistdo sdo: diametro e
altura internos da matriz; pressao de compactacao; caracteristicas fisicas e quimicas dos

componentes da mistura.

A figura 3.9 evidencia o conjunto (ou molde), para se promover a briquetagem por pistdo

em escala laboratorial.
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Figura 3.9 — Aparato para molde de briquetagem

3.8 Fatores e propriedades importantes para obtengdo dos briquetes

Sampaio et al. (2007) declaram que a andlise preliminar da viabilidade técnica para
elaboracdo dos briquetes em projeto de instalacdo industrial é fundamental, portanto,
deve-se avaliar a granulometria da matéria-prima; composicao; utilizagdo ou ndo de
aglomerantes; ajuste dos teores de umidade da mistura em relacéo a resisténcia mecénica

necessaria; a pressao e a velocidade de trabalho dentre outros.

Assim, os principais fatores de avaliagdo estéo relacionados a resisténcia mecénica estéo
atrelados conjuntamente com as condicdes cinéticas e termodindmicas que promovam a
autorreducdo (BUZIN, 2009).

Em relacdo a granulometria adequada a briquetagem dos minérios com densidade elevada
é recomendada como sendo inferior a 3,30mm, como foi descrito por Carvalho e Brinck
(2010). Além do que como descreveu Lemos (2015) a granulometria da mistura a ser
briquetada é importante, pois 0 aumento da area superficial das particulas eleva a area de
contato entre elas.
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Além disso, como citaram Sampaio et al. (2007) quanto menor for a quantidade de
particulas finas, menor sera o percentual de aglomerante necessaria para gerar um
briquete de boa qualidade. Os autores exemplificaram que para briquetagem do carvao, a
mistura ndo pode conter mais de 20,00% das particulas com tamanho menor do que
0,50mm e ndo mais do que 5,00% de particulas com tamanho menor do que 90um.

Quanto a composicao da mistura para producdo dos briquetes, a formulacdo deve ser
balanceada de modo a se obter uma composicdo que mantenha sua atratividade como
insumo para a aplicacdo desejada. Logo para a fabricacdo de briquetes autorredutores e
sua possivel utilizagdo como carga complementar em fornos elétricos a arco, a proporcao
entre as matérias-primas e o0 agente redutor deve atender a condicao essencial de cinética

da reacdo quimica para reducao dos 6xidos (BUZIN, 2009).

Por outro lado, Noldin Junior et. al (2007) descreveram em seu trabalho que no interior
do aglomerado, apds atingir a temperatura de reatividade, o carbono solido presente
produz os gases redutores que sdo responsaveis pela reducao dos 6xidos em um ambiente
livre de gases inertes. Assim, possivelmente qualquer material fino e com elevado teor de
carbono fixo (>50%) pode ser utilizado como agente redutor nos aglomerados

autorredutores devido as 6timas condicdes cinéticas presentes no processo.

Por outro lado, Narita (2015) fabricou aglomerados autorredutores de minério de ferro e
carvao fossil em processo a frio seguido de tratamento térmico e mensurou a qualidade
dos briquetes em relacdo a qualidade de resisténcia mecanica, onde foram identificadas
varidveis de processos: tamanho da particula, pressdao de conformacdo, proporcdo de
componentes, temperatura de tratamento térmico dentre outras. Evidenciando-se que a
necessidade de se impor aos briquetes caracteristicas de alta resisténcia mecanica se deve
ao fato de se evitar a desintegracdo e quebra dos aglomerados devido a rigorosas forgas

aplicadas ao manuseio e transporte (LEMOS et al., 2019).

Outra propriedade importante para producéo de briquetes com parametros que atendam a
viabilidade técnica é o teor de umidade do material antes da adi¢cdo do aglutinante. A

umidade ideal depende do material e do tipo de aglutinante utilizado, além de influenciar
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no valor da pressdo a ser aplicada. Para estabilizar e aperfeicoar a umidade nos briquetes
é importante que sejam tomados cuidados especiais com o controle do processo, pois a
mistura deve possuir caracteristica homogénea e que promova a compactacao
(SAMPAIO et al., 2007).

De forma que, a utilizacdo de aglutinantes no processo de fabricacdo dos briquetes se
justifica quando o material a ser compactado ndo possui caracteristicas intrinsecas de
aglutinacdo (SAMPAIO et al., 2007; CARVALHO; BRINCK, 2010; OLIVEIRA, 2013).

Os pesquisadores Bizhanov et al. (2015) estudaram a resisténcia mecénica de briquetes
para aplicacdo em fornos de producéo de ferroligas. Os autores pesquisaram a eficiéncia
da homogeneizacao preliminar de uma carga briquetada usando um ligante combinado de
cimento-bentonita que revelou um novo efeito da resisténcia a frio, acompanhada por
uma mudanga no carater de sua fratura que apresentou uma maior resisténcia mecanica.
Além do que, a representatividade em massa do ligante combinado foi no maximo 5,60%
da massa dos briquetes produzidos, que é significativamente menor que o contetdo
necessario do cimento Portland usado para prensagem vibratoria (10,00 -12,00%).

Em suma, como pesquisado por Singh e Tathavadker (2010) que desenvolveram um
processo de aglomeracao para utilizacao de finos de FeMn com granulometria <3,00 mm
e produziram briquetes para serem utilizados no processo de fabricacdo de aco liquido.
A mistura de ligantes e finos para producdo dos briquetes foi em uma matriz cilindrica e
curado a 150°C durante 1 h. Os briquetes foram produzidos com 30 mm de diametro e 20
mm de comprimento e com pressdes de compactacdo de 1,00t; 3,00t e 5,00t.
Posteriormente testaram as propriedades de resisténcia mecanica dos briquetes, sendo o
indice de tamboramento e o indice de quebra dos briquetes foram de 95,00% e 98,00%,
respectivamente e a resisténcia a compressao radial foi de 55,00 MPa.

De forma que como exposto por Eremim et al. (2003) e Carvalho e Brinck (2010), um
dos métodos de ensaios usados para avaliar a qualidade dos briquetes sdo os testes de
resisténcia ao impacto (teste de queda) e resisténcia a abrasdo (ensaio de tamboramento
e abrasao). Na verdade, os indices de resisténcia mecéanica dos briquetes sdao um fator

importante - e muitas vezes o principal fator - que determina seu valor comercial e a



50

viabilidade de usa-los em diferentes plantas metaldrgicas nas condigdes intrinsecas destas
usinas (EREMIN et al., 2003).

Entretanto, como descreveu Oliveira (2019), a literatura disponivel sobre degradagéo de
briquetes é limitada, assim o problema ao usar o teste de queda (shatter test) para avaliar
a qualidade de briquetes € que ndo ha uma norma padrdo desenvolvida para esse tipo de
matéria-prima e, por isso, 0 que acontece é que séo usadas diferentes metodologias, que

sdo variacdes ou adaptacdes da norma para o sinter.

E isto, além de dificultar a escolha de um método adequado para avaliar briquetes,
prejudica também a comparacdo dos resultados com os valores dos testes de queda para
o sinter e pelotas, por exemplo. Soma-se a isso ainda o fato de que os briquetes possuem
tamanhos, formatos e volumes muito diferentes de pelotas e granulados, por exemplo, o

que influencia diretamente nas forcas que atuam sobre eles.

Assim, a avaliacdo da resisténcia a frio do sinter pode ser avaliada através de dois testes
distintos: os ensaios de queda (shatter test) ou os ensaios de tamboramento (tumbler test).
O shatter test tem procedimento estabelecido pela norma JIS M8711 (2011). O objetivo
desse ensaio é medir a susceptibilidade do material a degradacéo e geracdo de finos pelo
efeito de quedas sucessivas. Para isso, 0 ensaio € feito submetendo particulas peneiradas
em 50,00mm, 25,00mm e 10,00mm, sendo agrupadas em uma caixa de amostra, a quedas
repetidas de uma altura de 2 metros. Ao final do teste, a amostra de sinter ensaiada é
peneirada em malhas de 10,00 mm. O resultado do ensaio, o indice shatter, € o percentual

em massa da fracdo retida de 10,00 mm, em relacdo a massa total de amostra ensaiada.

Assim, de acordo com o trabalho Borowski et al. (2017) o indice de quebra dos briquetes
deve ser no minimo de pelo menos 90% Em estudo anterior, Richards (1990) que
considerou que para o trabalho de laboratério, um valor minimo de 50,00% em indice de
quebra aceitavel para briquetes de combustivel desenvolvidos para aplicagdes industriais

e domésticas.
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Por outro lado, Al’perovich et al. (2008) e Nemchinova et al. (2017), relataram que
através de extensivos ensaios em laboratorio e testes industriais ja realizados, verificaram
que as particulas de finos agregadas em sua pesquisa deveriam atender os seguintes
requisitos: forca mecénica adequada (a capacidade de resistir a abrasdo e ao desgaste em
transporte e carregamento); tamanho uniforme (para permitir permeabilidade uniforme
de gas); alta reatividade; resistividade elétrica; estabilidade térmica adequada (a
capacidade de resistir mudancas bruscas de temperatura); e porosidade adequada
(permitindo a penetracdo de reagentes gasosos, com aumento correspondente na

superficie de reacéo).

Além, de que para atingir a resistividade necessaria do agregado (0,130 Q/m) a 1200°C,
a densidade adequada e a porosidade sio 950,00 — 1250,00 kg/m® e 45,00% - 55,00%,

respectivamente.

3.8.1 Aglomerantes

A briguetagem precisa da adicdo de um material de ligacdo (aglomerante) para manter o
briquete unido para transporte, formacdo de briquete e armazenamento, isto quando o
material a ser aglomerado ndo possui resisténcia a compressdo e ao impacto apos a
compactacdo (CARVALHO; BRINCK, 2010).

Segundo Zhang et al. (2018) os aglomerantes (aglutinantes) desempenham um papel
fundamental no processo de producdo de briquete. A forga, a estabilidade térmica, o
desempenho de combustdo e o custo do briquete também dependem da qualidade de
composicdo deles. Geralmente, as propriedades exigidas de um aglomerante de briquetes
podem ser resumidas da seguinte forma: a) ligacdo forte; b) ndo poluente; c) nenhum
efeito na liberacdo de calor e combustibilidade; d) ndo interferir na constituicdo dos
componentes; ) ambientalmente aceitavel; f) economicamente disponivel. Com base na
diferenga de composi¢cdo do material, o aglutinante de briquete pode ser dividido em trés

tipos: inorganico, organico e composto.
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Os ligantes inorganicos tém excelentes vantagens, como forte adeséo, néo poluente, baixo
custo e boa hidrofilicidade. Argila, cal, gesso, cimento, silicato de sodio e silicato de sodio
sdo comuns tipos de ligantes de briquete inorganicos. O briquete produzido com ligante
inorgénico possui excelente capacidade térmica, mas o teor de carbono fixo e a eficiéncia

de combust&o é inferior, o contetdo de cinzas é adicionado (ZHANG, 2012).

Os aglutinantes organicos ndo s6 ttm um bom desempenho de ligacdo, mas o briquete
preparado com ligante organico tem alta resisténcia a compressao e forca do teste de
queda. No entanto, o aglutinante orgénico é facil de decompor em altas temperaturas,
resisténcia mecénica e estabilidade térmica do briquete preparado com aglutinante
organico sao ruins em alta temperatura. O ligante organico pode ser dividido em quatro
tipos como ligante de biomassa, alcatrdo, breu e aglutinante de betume de petroleo,
aglutinante de lignosulfonato e ligante de polimero. Os briquetes produzidos com
aglutinante orgénico tem melhor resisténcia a frio, mas seu material volatil ¢é alto, a
resisténcia a quente é pobre, o processo de fabricacdo e os produtos de combustdo sdo
complexos (ZHANG et al., 2001; LUMADUE et al., 2012; MASSARO et al., 2014)

Os aglutinantes compostos sdo compostos por dois ou mais ligantes, que combinam todas
as vantagens de diferentes tipos de ligantes (ZHAO, 2013). Todavia, Carvalho e Brinck
(2010), descreveram gue os aglutinantes também podem ser divididos de acordo com sua
funcdo na mistura. Podem ser do tipo: matriz, filme ou aglutinantes quimicos. Os

diferentes tipos de aglomerantes estdo expostos na Tabela I11.6.

Tabela 111.6 — Classificacdo dos aglomerantes

Tipos de Aglomerantes

Matriz Filme Quimicos
Alcatrdao Agua Ca (OH)2 + melaco
Cimento Portland Silicato de sodio Silicato de sodio + CO>
Asfalto de petroleo Lignosulfonatos Epoxi

Kaminski e Peruch (2011) em estudo para aglomeragdo do residuo do processo de

coqueificacdo do carvao metalurgico utilizaram dentre os aglomerantes, o cimento e a
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agua, para producdo de briquetes com os residuos. De maneira que estes ligantes foram
utilizados foram produzidos com a porcentagem em massa de 3,85% a 4,00% para 4gua
e 3,70% a 3,85% para o cimento. Os briquetes endureceram rapidamente, e depois de 6 a

10 horas de tempo de cura, eles ja puderam ser transportados e armazenados.

Todavia, D’ Abreu e Filho (2004) produziram aglomerados cilindricos utilizando cimento
ARI, cal hidratada e cimento AL-61 com o objetivo de avaliar a os resultados de
resisténcia intrinseca, na ruptura sob compressédo, a fim de selecionar o mais adequado
para fabricagdo de briquetes de finos de minério de ferro. Logo apresentaram o0s
resultados da resisténcia intrinseca, na ruptura sob compressdo dos mesmos e obtiveram
com base em dados experimentais que os aglomerados de cimento AL-61, com relagédo
de a4gua/cimento de 0,30 e cura ao ar de 28 dias foram os que desenvolveram a mais alta

resisténcia a compresséo.

Por outro lado, Bizhanova et al. (2015) estudaram a influéncia dos aglutinante combinado
na resisténcia a compressdo dos briquetes e na taxa de aumento de forca durante o
armazenamento sob condigdes naturais, assim produziram 6 misturas de briquetes
autorredutores com residuos solidos provenientes da industria de ferroligas, com
composicao principal de poeira gerada na producdo do ferrocromo (40,00% - 28,00% );
lama do convertedor (25,40% - 43,70); minério de ferro concentrado (29,30%); cimento
Portland (4,00 - 8,00%) e bentonita (0,40% - 0,50%) e silica granulada (2,00%). Sendo,
o resultado do trabalho a efetivacdo de que com a combinacdo dos ligantes foi possivel
reduzir a proporcdo de cimento Portland nas misturas e garantindo uma eficiente

resisténcia mecanica de 84%.

Por outro lado, Nemchinova et al. (2017) estudaram a reutilizacdo de pequenas fracoes
de microssilica em agregados (pelotas) que poderiam ser adicionados a carga principal
para producdo de silicio metalico. Assim, estes pesquisadores obtiveram para formulagéo
dessas pelotas, com base na reacdo simplificada de producéo de Silicio), a proporgéo de
24 - 27% de microssilica; 51 - 53% de agente de reducdo de carbono (uma mistura 1: 1
de coque de petroleo e carvéo vegetal); 4 - 5% de finos de siliciog); 14 - 15% aglutinante

(uma mistura 4: 1 de silicato de sodio e pd de eletrofiltro da producdo de aluminio).
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Portanto, para esse lote de agregados produzidos, a resisténcia nos testes de queda foi de
82,5%, em média; obtiveram uma estrutura porosa (45,50%) para a formacdo de uma
superficie ativa bem desenvolvida e a densidade aparente correspondente (1100,00

kg/cm?®), demonstrando que esses agregados suportariam uma operacao estavel do forno.

Han et al. (2014) ao pesquisar sobre a aglomeracdo de poeira de forno da producdo de
aco utilizou como um dos aglomerantes o silicato de sodio e descreveu sobre seu
mecanismo de reducdo através da analise do processo de reducdo do FexO. O briquetes
produzidos com este aglomerante em comparagdo com os demais sem adigéo de silicato
de sddio foram promovidos a metalizacdo com resultados 4,60% superiores. E ainda
através do estudo da exposicao destes a elevacdo de temperatura analisando as imagens
por microscopia eletrénica (MEV), percebeu-se que somente em torno de 1000°C as

ligacOes entre as particulas finas da poeira do forno e do aglomerante decresceram.

Assim, para a mistura dos reagentes € de fundamental importancia que o aglutinante seja
distribuido uniformemente por toda superficie do material, pois a mistura dos reagentes
representa uma das etapas mais importantes do processo de briquetagem. Outro fator
importante € o teor de umidade do material antes da adicdo do aglutinante, pois o ajuste
da quantidade de agua na mistura depende do material e do tipo de aglutinante utilizado,
e pode vir a influenciar no valor da pressdo a ser aplicada (CARVALHO; BRINCK,
2010).
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4. MATERIAL E METODOS

Esta secdo visa descrever os procedimentos metodoldgicos aplicados na pesquisa, como
a caracterizacdo dos residuos metaltrgicos e como foram compostas as misturas para
producdo dos briquetes em escala de laboratorio. Alem dos ensaios fisicos, quimicos e
metalUrgicos para avaliar pard@metros de qualidade dos briquetes produzidos.

4.1 A coleta dos residuos no processo metalurgico

Para a conducgdo deste estudo, os residuos do processo de producdo utilizados como
matérias-primas foram fornecidas por uma inddstria metallrgica de FeSi 75%, de acordo
coma DN n°. 217/2017 do COPAM (MINAS GERAIS, 2017), é classificada como sendo
de médio porte — 5 t/dia < Capacidade Instalada < 30 t/dia — e médio potencial poluidor,
localizada no Estado de Minas Gerais no Brasil. médio porte, localizada no Estado de
Minas Gerais no Brasil.

As técnicas de coleta foram pautadas na NBR 10007 (ABNT, 2004), as amostras
compreenderam as massas de aproximadamente, 300 kg de silica ativa; 300 kg de finos
de carvao vegetal e de 200 kg de finos de minério de ferro. Decerto, essa quantidade de
materiais visou compreender massa suficiente para a caracterizagdo, produgédo, ensaios
fisicos e 0s ensaios metaldrgicos dos briquetes autorredutores em escala de bancada, pois,
pressupde-se que essa seja a propor¢do para atender o balanco de massa para producao

de FeSi 75%, conforme foi exemplificado nos célculos realizados no APENDICE 1.

De maneira que os finos de minério de ferro e de carvdo vegetal sdo provenientes do
sistema de classificacdo e peneiramento de matérias-primas para a formacg&o da carga dos
fornos elétricos a arco submerso. Por outro lado, os residuos silica ativa foram coletados
do material proveniente do sistema de tratamento de emissdes atmosféricas (filtros de

manga) dos fornos de producdo de FeSi 75%.
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Os experimentos foram conduzidos em cinco etapas, com o intuito de realizar a
caracterizacdo das matérias-primas, formulacdo das misturas e para avaliacdo do

desempenho dos briquetes foram subdivididos em quatro etapas.

Para melhor entendimento dos procedimentos adotados, encontra-se apresentado no
fluxograma da Figura 4.1, as etapas que foram adotadas como procedimentos

metodologicos de producdo dos briquetes autorredutores proposta nesta pesquisa.
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Figura 4.1 — Fluxograma da caracterizacao dos residuos, producao e ensaios dos
briquetes autorredutores
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Nas proximas subse¢Bes encontram-se detalhadas cada uma das etapas adotadas nos

procedimentos metodologicos.

As amostras de residuos cedidas para a realizagdo dessa pesquisa possuem granulometria
<3,00mm, conforme estudos experimentais de Singh e Tathavadker (2010). Assim, todo
o material foi acondicionado separadamente em sacarias de plastico, com massa de

25,00kg em cada saco.

4.2 Preparacdo dos residuos utilizados como matéerias-primas dos

briquetes

As amostras dos finos de minério e carvdo vegetal (matérias-primas) para producao dos
briquetes autorredutores foram submetidas ao peneiramento em peneira quadrada de
3,00mm, para conferéncia da granulometria <3,00mm desejavel para a caracterizacao

inicial como finos.

Assim, posteriormente as amostras foram submetidas aos procedimentos de amostragem
e segregadas pelo método de quarteamento em pilhas conicas, até obtencdo de fracdes
para realizacdo da caracterizacdo e confeccdo dos briquetes. As aliquotas segregadas
foram utilizadas para caracterizacdo fisica, quimica dos residuos e para a producao dos

briquetes (Figura 4.2).
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(a) — Silica ativa (b) — Finos de minério de (c) — Finos de carvao
ferro vegetal
Figura 4.1 — Procedimentos de amostragem dos residuos, em que: (a) Silica Ativa; (b)
finos de minério de ferro; e (c) finos de carvéo vegetal.

4.3 Caracterizacao da silica ativa, finos de minério de ferro e finos de

carvao vegetal

Para a caracterizagdo dos residuos — silica ativa; finos de minério de ferro e de carvéo
vegetal —, foram utilizados ensaios fisico-quimicos, por meio de analises:
granulométricas; quimica; umidade; imediata (teor de umidade, volateis, cinza e carbono
fixo; e via Umida. As analises foram executadas em triplicatas e provenientes de amostras

homogeneizadas e quarteadas.

4.3.1 Anélise Granulométrica

A andlise da granulometria foi realizada em aliquotas de amostras secas dos finos de
minério de ferro e de carvao vegetal, através da técnica de peneiramento. Aliquotas da
amostra foram passadas por uma série de peneiras com 3,35mm; 2,00mm; 1,00mm;
0,50mm:; 0,25mm; 0,15mm; 0,075mm e 0,038mm de abertura, assim como exemplificado
na figura 4.3.
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Figura 4.3 — Procedimento de classificacdo granulométrica: conjunto de peneiras

inseridas no sistema de vibragé&o.

Esse procedimento consistiu na classificagdo das amostras em uma série de peneiras, de
maneira a observar-se a distribuicdo da massa dos finos de carvdo vegetal e de minério

de ferro.

Por outro lado, a caracterizagdo granulométrica da silica ativa foi realizada utilizando a
difracdo laser que é uma técnica amplamente utilizada para determinacdo do tamanho de
particulas para materiais que vao desde centenas de nanémetros a varios micrometros
(BLOTT et. al, 2004; FISHER et. al, 2017). Corrobora-se que, devido a silica ativa ser
um residuo constituido de particulas extremamente finas, granulometria entre 3,80um a

238,30um, logo ja estéa implicita a necessidade de utilizagdo desta técnica de medigao.

Assim, aliquotas da amostra foram analisadas pela técnica de difracdo a laser no
equipamento Mastersizer 3000, da Malvern Panalytical (Figura 4.4).



60

Figura 4.4 — Analisador de tamanho de particula por difracdo a laser Mastersizer 3000
(Malvern Panalytical, 2021).

4.3.2 Anélise quimica

As andlises quimicas dos residuos foram realizadas pelas técnicas de volumetria e de
gravimetria para determinacédo da SiO; e do Fe2Oz na silica ativa e nos finos de minério
de ferro. Os demais Oxidos constituintes dos finos de minério de ferro e das cinzas dos
finos de carvdo vegetal, bem como da silica ativa foram analisados pela técnica de
espectrometria de plasma acoplado indutivamente (ICP-OES), equipamento da marca
Perking EImer Optima, modelo 7300VD. Os resultados das analises elementares da silica
ativa, finos de minério de ferro e finos de carvao vegetal foram obtidos através de analises
realizadas em triplicata. Ademais, a determinacdo da perda por calcinacao (PPC) também

foi realizada nos finos de minério de ferro e na silica ativa.

4.3.3 Determinacdo da umidade

Para o ensaio de umidade dos finos de minério de ferro primeiramente, foi segregada
aliquotas de 300,009 da amostra, de acordo com a norma NBR 3087 (ABNT, 2012). Em
seguida, o material foi encaminhado para a estufa por no minimo 5 horas, a uma
temperatura de 110°C, até obtencdo de massa constante para as amostras dos finos de
minério de ferro. A massa de agua foi determinada pela diferenga da massa inicial e a

massa apds a secagem em estufa.
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Para a determinagdo do teor de umidade nas amostras de finos de carvéo vegetal, de
acordo com norma NBR 8112:1986 (ABNT, 1986) foi segregada uma aliquota de 5,009
da amostra de carvéo, que foi encaminhada em cadinho (previamente seco) para a estufa
a temperatura de 110°C até a massa permanecer constante, e apds o resfriamento, os

cadinhos foram pesados novamente.

Para a determinacdo do teor de umidade nas amostras de silica ativa, de acordo com a
norma NBR 13956-2 (ABNT, 2012) foi segregada uma aliquota de 5,00g, que foi
encaminhada em cadinho (previamente seco) para a estufa a temperatura de 110°C por
um periodo de 1 hora, e ap6s o resfriamento, os cadinhos foram pesados novamente.

E relevante destacar que todos os ensaios foram realizados por meio de triplicata para
garantir a validacdo dos dados obtidos. Para determinacdo da umidade foi utilizado os

calculos das equacbes 4.1 e 4.2.

Perda de massa (g) : Massa inicial (g) - Massa final(g) 4.2)

Perda de massa (Q)
Massa final(g)

X100 (4.2)

Umidade (%) :

4.3.4 Andlise imediata do carvéo vegetal

A anélise imediata foi realizada nos finos do carvdo vegetal para determinacdo dos
materiais volateis (%) e cinzas (%), para posterior obtencéo do valor do carbono fixo (%),
de acordo com norma NBR 8112:1986 (ABNT, 1986).

Para a determinacdo do teor de materiais volateis, a massa de 1,00g da amostra de carvao
vegetal previamente seca foi encaminha a mufla, os ensaios iniciaram com uma
temperatura de 150°C por vinte minutos e aumentando gradativamente com variacéo de
50°C até chegar a 700°C. Posteriormente, o cadinho foi retirado da mufla, sendo esse
pesado, apds o resfriamento em dessecador. Para determinagdo dos materiais volateis foi

utilizado os céalculos das equacdes 4.3.
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Mi—M)—M: (4.3)

MV : ( X100

Onde:

MV: Materiais volateis (%);

M3: Massa inicial do cadinho(g);

Ma: Massa final do cadinho(g) + residuo(g);
M: Massa da amostra(g).

Para a determinacéo do teor de cinzas foi utilizado os cadinhos com amostra do ensaio de
materiais volateis (M1), estes residuos foram conduzidos a mufla a temperatura de 900°C
por aproximadamente 4 horas, para a queima completa da amostra inicial. Apds esse
procedimento, a amostra foi retirada da mufla e acondicionada em dessecador para o
resfriamento e em seguida a pesagem, e determinacdo do teor de cinzas. Para

determinacéo das cinzas foi utilizado os calculos das equacdes 4.4.

(M

(M:1-M2) X100 (4.4)
M

Cz:

Sendo:

Cz: Cinzas (%);

M1: Massa inicial do cadinho(g);

M2: Massa final do cadinho(g) + residuo(g);

M: Massa da amostra(g).

Para determinacdo do teor do carbono fixo este foi determinado por diferenca, conforme

descrito na equacao 4.5.

CF: 100 — (Umidade + MV + C2) (4.5)
Sendo:
CF: Carbono fixo (%);
U: Umidade (%);
MV: Materiais volateis (%);
CZ: Cinzas (%).
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4.3.5 Definicdo das caracteristicas intrinsecas quanto a realizacdo das analises e dos

ensaios de caracterizacao dos residuos.

Na Tabela IV. 1 estdo descritas as normatizagcbes empregadas para a execucdo dos

procedimentos metodoldgicos e os laboratorios onde foram realizadas a caracterizagdo

dos residuos (matérias-primas) para producdo dos briquetes autorredutores.

Tabela 1V.1 — Descricdo das analises e ensaios realizados para caraterizagdo residuos.

Continua...
Ensaios e ) ) Parametros )
- Material | Laboratorios _ Metodologia
analises analisados
Mingrio Lab Percentual de
abore
de ferro Analvei massa retido na NBR
p nalysis _
Carvdo Y série de peneiras. | 3082:2019
N vegetal (ABNT, 2019)
Analise
granulométrica
ALTMANN Medicgéo de
Silica tamanho das ISO
Ativa SIA articulas por
particutas p 13320:2020
difracdo laser
(1SO, 2020)
Minério NBR
de ferro 3087:2012
Carvao (ABNT, 2012);
Labore
. vegetal ) Percentual de NBR 13956-
Umidade Analysis )
agua na amostra. | 2:2012 (ABNT,
Silica 2012) e NBR
ativa 8112:1986

(ABNT, 1986).



Continuacgdo... Tabela 1V.1 — Descricdo das andlises e ensaios realizados para
caraterizagdo residuos.

Ens,au_os € Material | Laboratérios Parametros Metodologia
analises analisados
Anélise Carvéo Materiais NBR
imediata vegetal Volateis, Cinzas 8112:1986
g e Carbono Fixo. | (ABNT, 1986).
Minério NBR 13956-
nafysis Fe;03, SiOy, 2012);
. o CarVéO KZO, NaZO, NBR
Analise quimica vegetal Al203, P20s, 9035:2007
CaO, MgO e (ABNT, 2007)
sili MnO. e NBR 2598-
't.uca 1:2006 (ABNT,

4.4 Formulacéo para composicéo dos briquetes autorredutores

A formulacdo dos briquetes autorredutores foi realizada mediante aos calculos
estequiométricos do balanco de massa simplificado para producéo de 1 tonelada de FeSi
75%.

Efetivamente para saber a quantidade de matéria-prima necessaria para produzir 1
tonelada de FeSi 75%, é preciso conhecer a composi¢do quimica das matérias-primas e
da liga metélica que se deseja produzir.

Nessa perspectiva, conforme descreveram Schei et al. (1998); Kadkhodabeigi et al.
(2011); Hustad (2018) para a producéo das ligas de FeSi o controle das misturas deve ser
realizado de forma quantitativa (quantidade de carbono introduzido na relagdo
carbono/quartzo) e qualitativo (natureza do quartzo,

reatividade, distribuicao

granulométrica das matérias-primas e porosidade da carga).
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Em suma, os célculos para formulacdo dos briquetes estdo descritos no Apéndice | e
foram realizados utilizando os resultados obtidos na caracterizacdo dos residuos (matéria-
prima). De forma que para o estudo da confec¢édo dos briquetes foi inserida nesta secao
4, uma subsecdo de ensaios preliminares que aborda a producdo dos briquetes
autorredutores avaliando as variaveis aglomerantes e pressdo de compressdo para
definicdo dos melhores resultados em relagdo ao comportamento da resisténcia mecanica

para diferentes misturas.

4.4.1 Aglomerantes

Os aglomerantes ou ligantes que foram utilizados e selecionados para confec¢do dos
briquetes autorredutores sdo a cal hidratada, cimento Portland e o silicato sodio. Estes
ligantes foram devidamente citados em trabalhos cientificos abordados na subsecéo 3.8,

da Revisédo Bibliogréfica.

Em relacdo aos estudos descritos anteriormente, foi considerado as propor¢des dos
ligantes, fixadas em até 10,00%, conforme o estudo de Pedro Buzin (2009), de modo que
restando 90,00% da massa destinada ao conjunto da silica ativa, finos de minério de ferro
e do agente redutor (finos de carvao vegetal). De modo, que neste trabalho as proporgdes
utilizadas de aglomerantes foram de 0,00%; 2,50%; 5,00%; 7,50% e 10,00%.

As caracteristicas dos aglomerantes foram fornecidas pelos fabricantes, sendo a
composicéo da cal hidratada de CO2 <7,00%; de 6xido de calcio e magnesio ndo hidratado
calculado (CaO + MgO) <15,00% e de Oxidos totais na base de ndo volateis >88,00%.
Por outro lado, a composi¢do do cimento Portland de éxido de calcio (CaO): 44,79%;
silica (SiO2): 30,44%; alumina (Al203): 9,71%; oxido de ferro 111 (Fe203): 4,23%; Oxido
de magnésio (MgO): 1,95%; dxido de enxofre 111 (SO3): 2,10% e perda ao fogo (PPC):
4,56%.

Ademais, a composicdo da solucdo do silicato de sodio que foi empregada como

aglomerante no trabalho possui relacdo em massa SiO2/Na>O (Razéo) de 3,33; composta
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por 8,97% de Na20O; 29,84% de SiO2; com 38,8% de solidos totais; 61,2% de H20;
densidade real de 1,40 g/cm?® e viscosidade de 465,0 cP a 25°C.

4.4.2 Composicao das Diferentes Misturas de Residuos nas Formulacdes do Briquetes

A formulacdo das misturas dos residuos para fabricacdo dos briquetes autorredutores
acompanharam os percentuais calculados do modelo simplificado para produgéo
1000,00kg de FeSi 75%. Sendo, que a producgdo dos briquetes autorredutores neste
trabalho visa a utilizacdo de alta fracdo de microssilica na mistura do briquete,
aumentando sua reatividade, reduzindo desperdicios no processo produtivo. Em
contrapartida, a silica ativa ird substituir o quartzo e esta foi a matéria-prima fornecedora
de SiO> para os briquetes autorredutores. Logo, a composi¢do percentual dos residuos

para a producdo dos briquetes autorredutores, estdo descritos na Tabela IV.2.

Tabela 1VV.2 — Composi¢do da formulacéo dos briquetes autorredutores

Composicao Pronorcio nos Aglomerantes
Material guantitativa da carga OPOrG (%)
briquetes (%)
no forno (kg)
Silica ativa 1785,71 43,72
Finos de Carvio 0,00; 2,50;
vegetal 1313,56 32,16 5,00: 7,50:
10,00
Finos de
Minério de ferro 576,51 14,12

De maneira que o acréscimo dos aglomerantes quando necessario a mistura, estes foram
descontados na propor¢cdo da silica ativa e quando necessario o acréscimo foi na

proporcédo do carvao vegetal na mistura.

Ressaltando que esta decisdo foi executada devido ao fato que em termos metalurgicos,
flutuacbes na composicdo do quartzo sdo de importancia secundaria, enquanto aquelas
que afetam a base de carbono do agente redutor tem um impacto mais efetivo na relagéo

carbono/quartzo da mistura, conforme descrito por Schei et al., 1998; Kadkhodabeigi et
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al., 2011; Nemchinova et al. (2017); Hustad, 2018. Dessa forma, pretendeu-se com essa

estratégia ressaltar o efeito autorredutor dos briquetes.

As misturas para a confeccdo dos briquetes foram homogeneizadas antes e executadas em
um aparato misturador bancada (Figura 4.5), com tempo fixo de 10 minutos.

£

Figra 4.5 — Aparato misturador de bancada

Considerando-se necessario a adi¢cdo de aglomerantes, logo o acréscimo foi realizado
inicialmente com variagdes que ocorreram nas proporgdes de 0,00%; 2,50%; 5,00%;
7,50% e 10,00% embasados em estudados relacionados aos trabalhos de Buzin (2009) e
Biszhanov et al. (2014).

A pesagem dos materiais para cada formulagdo foi realizada em uma balanca analitica da
marca Toledo do Brasil (modelo AS 220R - preciséo de 0,01 g a 220g) de 0,001 g de
incerteza. Estes pesados individualmente e sendo posteriormente misturados até se obter
uma mistura homogénea. A Tabela V.3 demonstra as informag6es dos blends de silica

ativa, finos de minério de ferro, finos de carvao vegetal e aglomerantes estudados para
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fabricacdo dos briquetes. A sigla M significa mistura, e o digito sucessivo indica o tipo

de mistura, no que tange a composicao desta.

Tabela I11.3 — Misturas produzidas com diferentes composic@es de silica ativa.

Proporgédo dos componentes

Sigla da — . . ——
) Silica ativa | Finos carvao | Finos minério
mistura (M) Aglomerantes (%)
(%) vegetal (%) | de ferro (%)

M1 54,00 32,00 14,00

M2 51,50 32,00 14,00 = 2,50
c
©

M3 49,00 32,00 14,00 IS 5,00
o

M4 46,50 32,00 14,00 ‘% 7,50
S

M5 44,00 32,00 14,00 © 10,00

M6 51,50 32,00 14,00 2,50
3

M7 49,00 32,00 14,00 £ 5,00
S

M8 46,50 32,00 14,00 = 7,50
O

M9 44,00 32,00 14,00 10,00

M10 51,50 32,00 14,00 o 2,50
3

M11 49,00 32,00 14,00 2 5,00
©
(@)

M12 46,50 32,00 14,00 IS 7,50
5

M13 44,00 32,00 14,00 10,00

Evidenciando que a soma das proporgdes dos residuos e dos aglomerantes utilizados

englobam o percentual em 100%. Cabe destacar que as proporcdes de agua foram

adicionadas posteriormente ao fechamento global das formulagcbes das misturas

elaboradas, adotando-se quatro niveis de umidade aleatorios para os testes: 0,00%;
5,00%; 10,00% e 15,00%.
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Assim, para a producdo dos briquetes, foi utilizado trés tipos de aglutinante: cimento
Portland, cal e silicato de sddio em 4 proporcdes (2,50%; 5,00%; 7,50% e 10,00%) e,
com 4 proporgdes de agua (0,00%; 5,00%; 10,00% e 15,00%). O efeito dos tratamentos
experimentais nas propriedades dos briquetes foi determinado empregando-se, um
esquema fatorial 3x4x4 (3 tipos de aglutinantes com 4 niveis de aglutinante com 4 niveis
de agua). Por outro lado, para os briquetes sem aglomerantes, houve também a confecgédo
com 4 propor¢des de agua (0,00%; 5,00%; 10,00% e 15,00%), num esquema fatorial de
1x4, sendo somente a &gua considerada como aglutinante. Assim, totalizando 52

tratamentos.

De maneira que, para tipo de mistura experimentou-se as 4 varia¢des de proporcdes de
agua e em contrapartida, foram produzidos inicialmente para execucao dos ensaios fisicos

5 briquetes para cada tipo de tratamento, totalizando 260 unidades de briquetes.

4.4.3 Briquetagem por pistao

O procedimento de preparacdo dos briquetes se inicia adicionando as misturas ja prontas
um percentual em massa em agua. A agua utilizada foi agua potavel proveniente da rede
publica de abastecimento. A umidade da mistura foi aferida com o auxilio de uma balanca
analitica da marca Toledo do Brasil (modelo AS 220R - precisdo de 0,01 g a 220g) de
0,001 g de incerteza, adotando-se quatro niveis (0,00%; 5,00%; 10,00% e 15,00%) de
umidade aleatorios. Este percentual acrescido de agua foi calculado em relagcdo ao
percentual da massa de mistura utilizada, para que se obtenha a umidade desejada. Em
seguida, a realizacdo da mistura manual até completa homogeneizacdo. A préxima etapa

foi compactacao.

No processo de compactagdo foi utilizada a técnica de briquetagem por pistéo utilizando
uma prensa hidraulica da marca Marcon, modelo MPH15 como exemplifica a figura 4.6,
com capacidade maxima de forca de compactacdo de 15,00t, ja as dimensdes da prensa

hidraulica utilizada para o desenvolvimento deste trabalho estdo descritas no ANEXO 1.
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Figura 4.6 — Fotografia da prensa hidraulica utilizada na compactacéo dos residuos

Dessa forma, as misturas ja prontas foram colocadas em um molde cilindrico, com o
auxilio de um émbolo de aco inoxidavel, assim os residuos foram comprimidos até
completar o volume do cilindro (Figura 4.7), ja as dimens6es dos componentes do molde
cilindrico utilizado para o desenvolvimento deste trabalho est&o descritas no APENDICE

Figura 4.7— Fotografia das pecas componentes do cilindro molde utilizadas na
fabricagdo dos briquetes
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4.4.4 Ensaios preliminares de compactabilidade para producéo dos briquetes

Inicialmente para a realizacdo dos ensaios preliminares utilizou-se a pressdo de
compactacdo definida pelo estudo de Singh e Tathavadker (2010), pois estes
desenvolveram briquetes com residuos da inddstria de ferroligas. Sendo que, como ja
descrito na secdo 3 de Revisdo Bibliogréafica, subsecdo 3.8, as forcas aplicadas por estes
pesquisadores foram 1,00t, 3,00t e 5,00t.

A primeira etapa estudada nesse trabalho foi entender o comportamento dos trés tipos de
residuos componentes dos briquetes autorredutores. Inicialmente, sem adi¢cdo de agua e
sem aglomerantes para conhecer o comportamento dos briquetes produzidos com o0s
residuos com suas caracteristicas naturais. Em seguida, produzindo briquetes com adicao
de 4gua e aglomerantes, na propor¢do minima (5,00% agua e 2,50% aglomerante) e
maxima (15,00% agua e 10,00% aglomerantes).

De igual modo, os briquetes foram ensaiados para avaliacdo das forcas aplicadas de 1,00t;
3,00t e 5,00t para avaliar quais foram os efeitos, na resisténcia dos briquetes, aplicando
estas forcas de compressdo, estipuladas para os ensaios de produgdo dos briquetes
autorredutores. Entretanto as duas primeiras forcas ndo obtiveram resisténcia quando
comparada a 5,00 t (aproximadamente 70,84MPa), pois 0s mesmos pois eles ndo
apresentaram compactacdo necessaria — “‘esfarelaram” - para a continua¢do dos ensaios

de briquetagem.

Assim, para a producdo dos briguetes utilizou-se a pressdo de compactacao fixa de 5,00t
(70,84MPa para 0 molde utilizado neste trabalho), por ser a forca que permitiu aos
briquetes uma resisténcia estrutural suficiente para realizacdo dos ensaios de resisténcia

mecanica.

Em conseguinte, ndo foram pesquisadas pressdes de compactacédo superiores a 5,00t pois
ao alcancar o objetivo proposto de resisténcia estrutural necessaria a briquetagem,
eventualmente se estendeu a relagdo menor forca aplicada menor gasto de energia. Pois

como relatou Pelegrino (2018) o consumo de energia especifico é relacionado a pressdo
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da prensa operando com o material, a pressdo da prensa operando vazia e a capacidade
do equipamento; logo quanto maior pressdo aplicada maior serd a poténcia e

consequentemente o consumo de energia elétrica.

A figura 4.8 representa a metodologia de producédo dos briquetes deste trabalho.

Pressdo de compactagdo  Aglomerantes Agua

. 0,00% 0,00%
Misturas com ’

| t 2,50% 5,00%

aglomerante

g —> 5,00t 2 50% 10,00%
(Tabela IV.3) '

10,00% 15,00%

Figura 4.8 — Metodologia aplicada para producao dos briquetes autorredutores nos
ensaios

Assim, devido a classificacdo imposta pelas variacdes nas misturas, conforme tabela I1V.4
e as variacdes (0,00%; 5,00%; 10,00% e 15,00%) para a adicdo de agua nas misturas, 0s
briquetes foram produzidos e classificados com a sigla BM. Tal qual que, acrescentando
na sigla BM a numeracéo da respectiva mistura de 1 a 13; e posteriormente o digito (-); a
letra A representando a dgua e seu percentual de adicdo em numeracdo de 1 a 4, sendo o0
namero 1 para 0,00%; o numero 2 para 5,00%; o nimero 3 para 10,00% e o numero 4

para 15,00%, representando o percentual de 4gua adicionada na respetiva mistura.

Na tabela IV. 4 estd descrito a relagdo dos briquetes produzidos e suas respectivos

tratamentos.
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Tabela 111.4 —— Relacéo de briquetes produzidos com as variag0es de composi¢oes em
misturas e agua.

Classificacdo dos

Continuacéo dos

Classificacéo dos

Tratamentos

briquetes Tratamentos briquetes
1 BM1 - Al 27 BM7 — A3
2 BM1 - A2 28 BM7 - A4
3 BM1 - A3 29 BMS8 - Al
4 BM1 - A4 30 BM8 — A2
5 BM2 - Al 31 BM8 — A3
6 BM2 — A2 32 BMS8 — A4
7 BM2 — A3 33 BM9 - Al
8 BM2 — Ad 34 BM9 — A2
9 BM3 - Al 35 BM9 — A3
10 BM3 - A2 36 BM9 - A4
11 BM3 - A3 37 BM10 - Al
12 BM3 - A4 38 BM10 - A2
13 BM4 - Al 39 BM10 - A3
14 BM4 — A2 40 BM10 - A4
15 BM4 — A3 41 BM11 - Al
16 BM4 — A4 42 BM11 - A2
17 BMS - Al 43 BM11 - A3
18 BM5 — A2 44 BM11 - A4
19 BM5 — A3 45 BM12 - Al
20 BMS5 — Ad 46 BM12 - A2
21 BM6 - Al 47 BM12 — A3
22 BM6 — A2 48 BM12 - A4
23 BM6 — A3 49 BM13 - Al
24 BM6 — A4 50 BM13 - A2
25 BM7 - Al 51 BM13 - A3
26 BM7 — A2 52 BM13 - A4
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Assim, totalizou-se 52 tipos de tratamento e em contrapartida, foram produzidos
inicialmente para execucéo dos ensaios fisicos 5 briquetes para cada tipo de tratamento,

totalizando 260 unidades de briquetes.

Nesta perspectiva, a prensa hidraulica utilizada possui um sistema de medi¢do da forca
aplicada, em toneladas (t), na superficie superior da amostra, 0 molde foi preenchido
separadamente com cada tratamento sendo colocado internamente a matriz cilindrica e
densificado sob condicdes operacionais constantes (for¢a de compactacéo de 5,00t, tempo
de compactacdo de 60 segundos e tempo de cura de no minimo de 10 dias), totalizando
uma massa de, aproximadamente, 30,00g, correspondente a massa de cada um dos

briquetes cilindricos.

Por outro lado, na figura 4.9 apresentam-se os briquetes cilindricos produzidos para

realizacdo dos ensaios, estes representam um determinado tratamento.

]

30,00mm

Figura 4.9 — Briquetes cilindricos

A cura dos briquetes foi realizada com tempo minimo de 10 dias a temperatura ambiente,
esse tempo de cura foi pautado em estudos dos autores como D’Abreu e Filho (2004) e

Buzin (2009) que utilizaram cura a ambiente.
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4.6 Ensaios fisicos efetuados nos briquetes autorredutores

As propriedades fisicas ddo uma indicacdo do comportamento do material durante o
manuseio e a descida no forno. As propriedades metallrgicas, por outro lado, indicam o
comportamento dos materiais durante o processo de reducdo. Assim, como descreveram
Kumar et al. (2008), algumas das propriedades que precisam ser consideradas (i) indices
de quebra, abrasdo ou tamboramento; (ii) porosidade; (iii) composicdo quimica; (iv) perda
de massa; (v) comportamento de reducgdo e (vi) degradacdo térmica. O desempenho de
um alto-forno depende de uma grande extensdo nas caracteristicas fisicas e quimicas dos

materiais.

Consequentemente, a selecdo de elegibilidade dos ensaios para pesquisa do
comportamento de resisténcia fisica dos briquetes se impde como a primeira premissa
para conhecimento do comportamento estrutural dos briquetes produzidos (KUMAR et
al., 2008); MUWANGUZI et al. 2012; NEMCHINOVA et al., 2017).

Assim, foi necessario produzir inicialmente cinco briquetes cilindricos para cada um dos
tratamentos estipulados, estes foram devidamente identificados, armazenados (local seco
e limpo para evitar contaminagdo). Em seguida, aguardou-se o tempo de cura de no
minimo 10 dias, posteriormente os briquetes foram medidos (altura e diametro) e

fotografados antes de iniciar os ensaios fisicos.

De modo que, os ensaios fisicos foram aplicados seguidamente e em escala de bancada
para determinagdo da densidade aparente e resisténcia mecanica - ensaios de queda
(shatter test), ensaios do comportamento dos briquetes frente ao gradiente térmico- e a

porosidade.

De como que como descreveu Oliveira (2019) a resisténcia mecanica dos briquetes de
minerios utilizados no setor metaltrgico € determinada usando métodos emprestados de
padrdes estabelecidos para testes de briquetes de carvdo, coque e minério pelotizado.
Embora existam métodos de ensaios padrdo ISO; ASTM,; JIS, para determinar a qualidade

dos granulados de minério de ferro, pelotas e sinter, em contrapartida ainda ndo foram
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desenvolvidos métodos padrdo para testar briquetes de minério de ferro ou outros

constituintes.

De modo que a avaliacdo da qualidade de briquetes foi feita por meio de medicGes
utilizando procedimentos adaptados para briquetes a partir de testes padrdo 1SO 616 (I1SO,
1995); 1SO 8371 (ABNT, 2015); I1SO 7215 (ISO, 2015); ASTM D440 (2002) e JIS

M8711 (2011), comumente aplicados para pelotas, sinter ou minérios granulados.

Por outro lado, para a realizacdo dos ensaios de reducéo, estes somente foram aplicados
para aqueles dois tratamentos que atenderam aos critérios de elegibilidade, segundo

adaptacdo da pesquisa realizada por Kumar et al. (2008); Nemchinova et al. (2017).

Em suma, deve-se registrar o fato de que essa selecdo se deveu ao alto valor econdmico
para execucdo desses ensaios de reducdo em alta temperatura, agregando-se também a
dificuldade de se encontrar este tipo especifico de forno e sua funcionalidade devido as
caracteristicas intrinsecas para o conjunto de materiais que compdem os briguetes
autorredutores pesquisados. Salienta-se que para execucdo desses ensaios de reducéo
obteve-se 0 apoio de pesquisadores da Norwegian University of Science and Technology
(NTNU) na Noruega.

Em relevancia, cita-se que a selecdo das propriedades mecéanicas, densidade aparente e
porosidade, sdo embasadas nos critérios de qualidade dos briquetes que séo caracteristicas
fundamentais e estdo atrelados conjuntamente com as condicBes cinéticas e
termodinamicas que venham a promover a autorreducdo (EREMIM et al., 2003;
AL’PEROVICH et al., 2008; CARVALHO, BRINCK, 2010; MUWANGUZ et. al, 2012;
BOROWSKI et al., 2017; NEMCHINOVA et al.; 2017 e OLIVEIRA, 2019). De modo
que, a metodologia para o processo de selecdo dos briquetes que foram encaminhados aos

ensaios de autorreducéo, estdo descritos na figura 4.10.
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o Finos de Finos de minério
Silice ativa carvio vegetal de ferro
Aglomerantes Briquetes autorredutores
Pressédo
Agua
Ensaios preliminares de compactabilidade
das misturas para producdo dos briquetes
Densidade aparente
1° Critério (950,00 -1250,00kg/m®)
2° Critério Shatter test (>90%)
o Determinagdo da porosidade
3° Criterio (45% - 55%)
o Ensaios de comportamento dos briquetes
4° Criterio frente ao gradiente térmico (>80,00%)
Briquetes Determinacéo
autorredutores Trat?me_:ntos com .das fa,se.s
selecionados indice de mineraldgicas
Rdr>80,00% (DRX)

A

Ensaios de reducdo

Figura 4.10 — Fluxograma do processo experimental e de ensaios realizados
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Em relevancia, cita-se que a selecdo das propriedades mecanicas, densidade aparente e
porosidade, sdo embasadas nos critérios de qualidade dos briquetes que séo caracteristicas
fundamentais que devem atender as condi¢des técnicas e operacionais de sua utilizagdo
como carga complementar para uso em SAF e estdo atrelados conjuntamente com as
condigdes cinéticas e termodindmicas que venham a promover a autorredugdo (EREMIM
etal., 2003; AL’PEROVICH et al., 2008; CARVALHO, BRINCK, 2010; MUWANGUZ
et. al, 2012; BOROWSKI et al., 2017; NEMCHINOVA et al.; 2017 e OLIVEIRA, 2019).

4.6.1 Densidade aparente dos briquetes

A densidade aparente (DA, g/mm3) dos briquetes foi determinada pela relacdo da
massa/volume em um dado teor de umidade. Todavia, posteriormente a unidade de

medicdo da densidade aparente foi transformada para kg/m?®.

De forma, que para a determinacdo do volume de cada briquete produzido, foi adotado o
volume de um cilindro circular qualquer e entdo foram feitas medi¢cdes do diametro em
trés pontos, base, meio e no topo dos briquetes utilizando-se um paquimetro digital
(Figura 4.11).

S
-

a) Medicéo altura b) Medicéo diametral

Figura 4.11 — Medicdo dos briquetes autorredutores utilizando paquimetro digital

A massa foi determinada por meio de uma balanca analitica com precisdo de 10-3g. Este
procedimento foi semelhante ao realizado por Lemos (2015) e Oliveira (2019).
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Dessa forma, como ja descrito na revisdo bibliogréafica nos trabalhos de Al’perovich et
al. (2008) e Nemchinova et al. (2017), os autores relataram de que para atingir a
resistividade necessaria (0,13 ©/m) a 1200°C, para utilizacdo do agregado em fornos
elétricos a arco, a densidade adequada é de 950,00-1250,00kg/m?. Para cada mistura pré-
definida dos briquetes, mediu-se a densidade de cinco repeticdes de cada um dos
tratamentos briquetes, obtendo-se a média dos valores. Cabe destacar que este parametro
tem importancia para o planejamento do transporte dos briquetes e a sua possivel

utilizacdo na carga dos fornos ou em outros equipamentos de reducéo.

4.6.2 Avaliacdo do Shatter test

O teste de queda para avaliacdo do indice de quebra (shatter test) tem sido largamente
empregado para avaliacdo da resisténcia ao impacto de diferentes tipos de aglomerados
como, por exemplo, pelotas, briquetes e minério granulado, além do proprio sinter
(KUMAR et al. 2012; NEMCHINOVA et al., 2017; OLIVEIRA, 2019). A metodologia
para o desenvolvimento dos ensaios com varia¢fes ou adaptacdes foi aplicavel a execucao

dos ensaios para o0s briquetes autorredutores.

Os testes foram desenvolvidos em briquetes ap6s 10 dias de cura a ambiente, para simular
a degradacéo devido a queda durante o transporte da planta de briquetagem até o topo dos

fornos elétricos.

Assim, como a planta de briquetagem deve ser instalada dentro da usina que utilizara
estes aglomerados, pois desta maneira os esforcos aplicados de abrasdo e queda sdo

menores que os aplicaveis nas demais matérias primas.

As variagOes ou adaptaces na metodologia das normas ASTM D440 (2002), 1SO 616
(1995) e da JIS M8711 (2011) foram aplicéveis a execucdo dos ensaios para 0s briquetes,
devido as limitagdes da altura de queda em relagdo a massa de briquetes produzidos.
Logo, como proposto por essas metodologias o teste de resisténcia ao impacto consiste
basicamente em submeter uma massa do aglomerado a quedas sucessivas de uma altura

pré-determinada e ap0s as quedas determinar a porcentagem em massa de particulas
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inferior a certo tamanho, valor este que ser4 chamado de indice de resisténcia a queda.
Ou ainda, o tamanho meédio dos briquetes antes e depois do teste de fragmentacao também

pode ser determinado para fornecer informacdes adicionais sobre sua resisténcia.

De modo que para os ensaios realizados nesta etapa foi montado um aparato utilizando
um tubo de PVC com 100,00mm de diametro com uma chapa metalica (espessura de
10,00mm) acoplado ao tubo. Foram realizados ensaios de queda em todas as amostras de

briquetes cilindricos produzidos.

Os procedimentos envolveram pesagem e registro da massa inicial do briquete, seguido
por queda gravitacional dos briquetes a altura inicial de 0,30m e posteriormente a altura

de 1,50m, como exemplificado na Figura 4.12.

a) Aparato utilizado para ensaio de queda b) Aparato utilizado para ensaio de
0,30m queda 1,50m
Figura 4.12 — Fotografias dos aparatos utilizados durante os ensaios de queda

A queda inicial na altura de 0,30m foi repetida cinco vezes para cada briquete e
posteriormente, a massa dos briquetes foi pesada e seu tamanho anotado. A porcentagem

de perda de material foi calculada pela equagdo 4.7.
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% perda material:%ivlzxmo (4.7)

Onde:
M1: massa do briquete antes do ensaio (g)

M2: massa do briquete depois do ensaio (g)

Foi possivel utilizar os 52 tratamentos dos briquetes produzidos, conforme ja descrito na
tabela V.5, no ensaio de queda na altura inicial de 0,30m. Entretanto, somente 0s
briquetes que obtiveram valores de perda de material, iguais ou inferiores a 10,00%,
foram posteriormente produzidos para a sequéncia dos ensaios de queda em altura de
1,50m. De modo que, todos os resultados de resisténcia mecanica para ambos os ensaios
de queda foram expostos na se¢édo 5, subsecéo 5.3.2.

Assim, o procedimento metodologico para a queda gravitacional de 1,50m envolveu a
fabricacdo de mais 5 briquetes de cada tratamento que atenderam estes critérios
estabelecidos (BMO01-A2; BMO01-A3; BMO01-A4; BMO02-A3; BM02-A4; BMO03-A3,
BMO03-A4; BM04-A3; BM04-A4; BM05-A3; BM05-A4; BM06-A4; BM07-A4; BM08-
A4; BM09-A4; BM10-A4; BM11-A3; BM11-A4; BM12-A3; BM12-A4; BM13-Az2;
BM13-A3; BM13-A4) totalizando outras 115 unidades de briquetes.

Dessa forma foi realizada a pesagem e o registro da massa inicial dos briquetes e
posteriormente, estes foram submetidos a queda. Em seguida, foram individualmente
passados através de uma peneira 9,50mm, enquanto a massa do briquete retido na peneira
era registrada. Esta faixa granulométrica foi definida devido a ser a malha inferior
limitante para insercdo de matérias-primas nos fornos elétricos de produgdo de FeSi
(AASLY, 2008; KADKHODABEIGI, 2011; NEMCHINOVA et al. 2017)

O indice de quebra foi obtido em uma série de cinco briquetes, por mistura produzida,
sendo a média calculada dessas cinco séries. Assim, o resultado do indice shatter foi a
porcentagem em massa da fracdo passante em 9,50mm que foi definida como indice de
geracdo de finos por queda. Sendo o percentual em massa da fracdo passante do briquete
(M31), em relacdo a massa total da amostra de briquete ensaiada (M). A formula para o
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calculo do indice de quebra est4 descrita pela equacgdo 4.8 e a férmula para Resisténcia

Shatter (R) esta definida na equacéo 4.9.

indice de quebra: % X100 (4.8)
Onde:
M1: massa do briquete passante na peneira de 9,50mm (g)
M: massa do briquete antes da quebra (g)
(4.9)

R :100 — (%0)indice de quebra

Onde:
R: Resisténcia Shatter (%)

Assim, ja é pressuposto que o teste de resisténcia a quebra é considerado o melhor
diagnostico geral da resisténcia dos briguetes. De maneira que, o objetivo deste ensaio foi
obter valores da resisténcia a frio dos briquetes, em um ensaio ndo padronizado por

normas internacionais.

De maneira que, ao considerar, a resisténcia a queda estabelecida ao coque das usinas
brasileiras, resisténcia shatter acima de 90,00% sdo considerados adequados. Logo,
somente as amostras de briquetes que obtiveram valores de resisténcia a quebra, iguais

ou superiores a 90,00%, foram produzidos para a determinagéo da porosidade.

4.6.3 Determinacdo da porosidade pela técnica de picnometria a gas hélio

Esta andlise também foi realizada para os briquetes que obtiveram resultados iguais ou
superiores a 90% para o ensaio de resisténcia a queda (1,50m). A analise de porosidade €
um parametro importante na determinagdo da resisténcia fisica e da resistividade elétrica,

conforme ja descrito na revisdo bibliografica. Al’perovich et al. (2008) e Nemchinova et
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al. (2017), relataram de que para atingir a resistividade necessaria (0,13 Q/m) a 1200°C,
para utilizacdo do agregado em fornos elétricos a arco, a porosidade adequada € de 45,00-
55,00%.

Efetivamente, o procedimento técnico da anélise de picnometria gasosa emprega o uso de
um gas inerte (hélio) sobre a superficie de uma amostra. De modo a aplicar o Principio
de deslocamento de Arquimedes para avaliacdo do volume ocupado por uma forma
irregular. O géas de deslocamento preenchera todos os espacos dentro da célula de amostra,
incluindo, quando a amostra material estd presente, poros dentro dessa amostra O

equipamento utilizado foi o Ultrapyc modelo 5000 da marca Anton Paar (Figura 4.13).

Figura 4.12 — Picnémetro a gas, série Ultrapyc modelo 5000 da marca Anton Paar
(Anton Paar, 2020)

De modo que, estes parametros estdo descritos na secdo de resultados e para calcular a
porosidade dos briquetes foi utilizada a equacéo 4.10.

Porosidade : ng;g\/p X100 (4.10)

Onde:

Vg: volume geométrico (g/cm?®);
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Vp: volume picndmetro (g/cm?).

4.6.4 Ensaios de comportamento dos briquetes frente ao gradiente térmico

A influéncia da temperatura na forca (integridade) dos briquetes autorredutores foi
analisada naqueles tratamentos que atenderam aos critérios de porosidade entre 45% -
55%. O ensaio proposto avaliou qualitativamente e quantitativamente as caracteristicas

fisicas de resisténcia a alta temperatura dos briguetes confeccionados.

Entretanto como ndo € um ensaio normalizado, os procedimentos para quantificacao deste
ensaio foram baseados nos ensaios do indice de crepitacdo que é uma das principais
caracteristicas metalurgicas de granulados de minério de ferro para uso em reatores de

reducao.

Assim, para realizacdo dos ensaios de degradacdo frente a gradiente térmico foram
realizadas adaptacdes em diversas, entretanto permitindo-se embasar nas normas NBR
ISO 8371 (ABNT, 2015); ISO 7215 (2015) e nas pesquisas de Nemchinova et al. (2017)
que estudaram caracteristicas fisicas e metallrgicas dos briquetes provenientes dos
residuos da producéo de silicio metalico para utilizagdo em fornos elétricos de ferroligas

De modo que, no procedimento experimental deste ensaio, diferentes patamares de
temperatura foram empregados para analise da degradacdo térmica dos briquetes. Os
ensaios foram realizados em forno mufla de laboratério de marca Quimis, modelo Q-
318M24, com variacao de temperatura de 0°C a 1200°C em incrementos de 300°C. De
modo que, foram colocados 3 briquetes de cada tratamento (aproximadamente 100,00g),
respectivamente em cada um dos patamares de temperatura: 0°C a 300°C; 600°C a 900°C
e 900°C a 1200°C, e estes mantidos na temperatura maxima especificada por 60 minutos.

A figura 4.14 apresenta o forno mufla e a peneira utilizada nos ensaios.
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Figura 4.14 — Forno mufla e peneira utilizada nos ensaios de degradacéo frente a

gradiente térmico.

Ja no final do experimento, as amostras foram removidas do forno e resfriadas a
temperatura ambiente. Os briquetes foram pesados, antes e depois do tratamento de pré-
aquecimento e posteriormente foram submetidos ao peneiramento em peneira
granulométrica com malha de 9,50mm. Ou seja, a resisténcia ao gradiente térmico foi
determinada como o percentual retido acumulado na peneira de 9,50mm, sendo esta
malha tomada como referéncia devido a ser a granulometria minima para insercdo de

matéria-prima nos fornos elétricos a arco.

Com base nisso, a resisténcia em relagdo a influéncia da temperatura nos briquetes

autorredutores (Rqr) foi calculada pela equacgéo 4.11.

Rdr : % X100 (4.11)

Sendo:
Mz: é a massa dos briquetes retida em malha de 9,50 mm (g);

M é a massa do aglomerado inicial (g).

Assim, somente foram selecionados para avaliagdo de sua redugdo os tratamentos de
briquetes autorredutores que apresentaram valores de Rqr >80% (KULIKOV E ISTOMIN
(2004; NEMCHINOVA et al., 2017; SWIRKOWSKY, 2018).
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4.6.5 Determinacéo das fases mineraldgicas por difracdo de raios X (DRX)

As amostras dos tratamentos que obtiveram o valor de Rdr>80,00% foram submetidas a
andlises qualitativas por difratometria de raios X (DRX), no Departamento de Engenharia
de Minas (DEMIM) da UFMG.

O difratdmetro utilizado foi um equipamento da marca Philips PANanalytical modelo
PW1710, usando radiacdo CuKalpha e monocromador. Os difratogramas foram obtidos
passo de 0,06°(260), a 40kV e 40mA. O método de anélise se baseou na comparagdo dos
valores das distancias interplanares e das intensidades dos picos nos difratogramas das
amostras analisadas e uma amostra de referéncia, utilizando o padrdo do banco de dados
PDF-2 Release 2010 do ICDD - International Centre for Diffraction Data e o software
X’Pert HighScore PLUS versao 4.0.

4.7 Andlise de parametros metallrgicos dos briquetes autorredutores

As avaliacdes do comportamento metallrgico sdo determinantes para investigacdo das
fases metélicas e carbonosas dos briquetes autorredutores em funcéo das temperaturas

experimentas, bem como seu carater autorredutor.

Salienta-se que os critérios adotados como condicao pré-estabelecida para selecdo dos
tratamentos dos briquetes autorredutores conciliam com as premissas estabelecidas para
selecdo da carga no SAF. De modo que, devido a imposi¢do da consonéncia desses
requisitos e com base na reduzida quantidade de tratamentos que atenderam a todos 0s

critérios ndo foram necesséarios a realizacdo de testes estatisticos inferenciais.

4.7.1 Ensaios de reducdo-fusao

A avaliacdo das amostras dos tratamentos dos briquetes autorredutores que foram
selecionados com Rgr>80,00%, foram experimentadas em diferentes temperaturas para

verificacdo de sua aplicabilidade como carga complementar, estas simulando as zonas
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intermediéria e interior do SAF, buscando relacionar ao contexto de produgdo de
ferroligas e Si metalico. Conforme determinaram Kadkhodabeigi et al. (2011);
Nemchinova et al. (2017); Hustad (2018), Broggi et al. (2020); Folstad et al. (2021);
Aarnas et al. (2020), os ensaios de fusédo ttm como finalidade avaliar a composi¢éo dos
produtos obtidos no processo, por meio da investigacdo da liga final.

De modo que, o rendimento e o comportamento autorredutor dos briquetes selecionados,
foram pesquisados para confirmar sua aplicabilidade na producéo de FeSi. Assim, foi
utilizado um forno de tubo de grafite com temperatura méaxima de operacéo de 2000°C +
10°C, no laboratorio do Departamento de Ciéncias e Engenharia da Universidade de

Ciéncia e Tecnologia da Noruega (NTNU).
O equipamento € dividido em duas partes, sendo essas: i) cAmara de rea¢do, localizada na

parte superior, e ii) cdmara de producdo de gas, na parte inferior. Uma visao geral do

sistema é demonstrada na Figura 4.15.

Entrada de Saida de gés
gas inerte

Camara —  Termopar
de reacdo
Cilindro _ Tubode (b) Lanca de
de grafite aluminio  Camara de gr;fite
producéo de gas
Isolamento Particulas ;
com la de de SiC Briquetes Cadinho
grafite

Figura 4.15 — a) Camara de reacao; b) Camara de producao de gas (Broggi et al., 2020)

No sentido de homogeneizar a atmosfera dentro do forno foi purgado gas hélio (He) antes
de iniciar os experimentos, e a pressdo foi reduzida para 0,18mmHg, antes de injetar gas

inerte a 1atm. O He(g) foi utilizado em fluxo com taxa de 0,101/min.
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Assim, no cadinho de grafite (especificacdes técnicas descritas no ANEXO I1) foi

colocado aproximadamente 25,00g em massa do briquete autorredutor que em seguida,

foram introduzidos no forno e aquecido em temperaturas especificadas (Tabela IV.5).

Tabela 111.6 — Matriz experimental para os ensaios de reducao

) Tempo na
Ensaios de Temperatura | Intervalo de Heg
) temperatura alvo )
reducao (°C) tempo (min.) _ (L/min.)
(min.)

1500 00:25:00
1800 00:15:00

1 30 0,10
1800* 00:30:00
25 00:30:00
1500 00:25:00
1850 00:15:00

2 30 0,10
1850* 00:30:00
25 00:30:00
1500 00:25:00
1750 00:15:00

3 30 0,10
1750* 00:30:00
25 00:30:00
1700 00:25:00
2000 00:15:00

4 30 0,10
2000* 00:30:00
25 00:30:00

Nota: * temperatura alvo (°C) para a realizacdo do teste.

Ressalta-se que houve necessidade de executar um ensaio preliminar para investigacao

do comportamento dos briquetes autorredutores desta pesquisa. Assim, uma amostra de

um determinado tratamento com massa de 24,65g foi selecionado para execucdo do

experimento de redugdo em temperatura de inser¢do imediata a 2000°C e mantido por 30

minutos neste sistema. A intencdo foi verificar o quanto de massa do briquete seria

consumida e assim, medir o que restaria de material. Dessa forma, podendo definir se o
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tempo poderia ser ou ndo prolongado, estabelecendo a metodologia de temperaturas alvo

e 0 tempo de exposicdo para 0s experimentos de reducao.

Entdo, ap6s o ensaio exploratorio sobraram apenas 4,50g da amostra do tratamento
pesquisado (Figura 4.16). Assim, devido a essa grande perda de massa executou-se
somente o0 ensaio em temperatura alvo a 2000°C, somente para esse tratamento
experimental. Cabe destacar, que devido a esta ocorréncia ha indicacdo de que a maior
parte do silicio deixou o sistema experimental como gas SiO; como descrito pela reagdo

da equacéo 4.10:

SiOys) + Cs) = SiO(g) + CO(g) (4.10)

Figura 4.16 — a) Material fundido dentro do cadinho de grafite; b) Material fundido
coletado do cadinho de grafite

De modo que, na temperatura investigada (2000°C) na cAmara de producdo de gas, a
reacdo quimica é descrita pela equacéo 4.9:

SiO() + 2C(5) = SiCg + CO() (4.9)

Assim, demonstrou-se a viabilidade que uma menor quantidade de gas SiO seja formado

e por outro lado uma maior quantidade de SiC, pois este seria um produto preliminar para
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producdo de FeSi ou Si metalico, conforme descrito nas reacdes parciais das equacdes
411e4.12:

SiOy + 3C(s) = SiCs + 2CO) (4.11)

SiO(g) + SiC)= 2Sigy + CO() (4.12)

De maneira que foi proposto a realizacdo dos experimentos em gradientes térmicos com
temperaturas de introducdo das amostras inferiores a 2000°C (Tabela 1V.5). Ressalta-se
que, devido a limitacdo de tempo e recursos financeiros optou-se por realizar 0s ensaios
de reducdo aplicando em diferentes patamares de temperatura para os tratamentos, mas

sem a realizacao de repeticGes dos ensaios experimentais.

Posteriormente, o material remanescente resfriado a temperatura ambiente foi retirado do
cadinho de grafite. Nestas amostras foram realizadas analises de imagens por microscopia
eletrbnica de varredura e analises semiquantitativas por espectroscopia de raios-X por

disperséo de energia (EDS).

4.7.2 Microscopia eletronica de varredura

As analises via microscopio eletronico de varredura (MEV) foram realizadas nas
amostras apds os ensaios de reducdo, no laboratério do Departamento de Ciéncias e
Engenharia da Universidade de Ciéncia e Tecnologia da Noruega (NTNU).

As imagens foram produzidas por MEV da marca Zeiss modelo Sigma 300. O
microscopio também estava equipado com EDS da marca Bruker para determinar a
composicao quimica de pontos de interesse. Imagens geradas por elétrons retroespalhados

(BSE) foram utilizadas para investigacéo e analise das fases produzidas.

Para 0 processo de preparacao das amostras para anélise em MEV foi utilizado fundicéo,
corte e polimento, sendo prosseguido da seguinte forma:

i) os cadinhos foram fundidos em resina epoxi de iodo;
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if) os cadinhos fundidos foram cortados com maquina lamina de corte Labotom-5,
utilizando lamina de diamante (inicialmente cortados em secdo transversal — Figura
4.17(a); em sequéncia o corte foi realizado no fundo do cadinho — Figura 4.17(b) e
posteriormente, no topo do cadinho — Figura 4.17(c));

iii) amostras cortadas foram novamente fundidas em resina epoxi comum;

iv) moidas e polidas;

V) revestidas com carbono para analise no MEV.

Figura 4.17 — a) Cadinho cortado em secdo transversal; b) Corte do fundo do cadinho e

¢) Corte do topo do cadinho
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

A seguir sdo apresentados os resultados referentes aos ensaios de caracterizacdo dos
residuos (finos de carvéao vegetal e de minério de ferro e a silica ativa). Posteriormente
sdo apresentados os resultados dos ensaios fisicos: densidade aparente, shatter test,
porosidade, comportamento frente a gradiente térmico e os resultados obtidos nos ensaios

metaldrgicos aplicados aos briquetes autorredutores.

5.1 Caracterizacao das amostras

5.1.1 Andlise granulométrica

O ensaio de granulometria corresponde ao processo no qual se obtém as informacdes a
respeito do tamanho das particulas de um material solido. A grandeza associada a
distribuicdo granulométrica do material correspondente & abertura nominal, em

milimetros, da malha de uma peneira.

O gréfico da andlise granulométrica de frequéncia por difracdo a laser (Figura 5.1)
demonstra a distribuicdo do tamanho de particula na silica ativa, onde se observa um

comportamento de selecdo multimodal em diferentes faixas granulométricas.

6.00
5.00
4.00
3.00

2.00

Fragdo (Volume %)

1.00

0.00 T f
0.01 0.10 1.00 10.00 100.00 1000.00 10000.00

Tamanho das particulas (um)

Figura 5.1 — Curva de distribuicdo granulomeétrica da silica ativa obtida por difracéo a

laser
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Para fins comparativos foram agrupadas a partir do grafico de frequéncia acumulada nos
intervalos de didmetro esférico equivalente (D.E.E.) de 0,01<f<1, 1<f<10, 10<f<100,
100<f<1000, 1000<f<10000um. As maiores concentra¢des das particulas encontraram-
se nos intervalos de 1<f<10um e 10<f<100um com valores médios que variaram,

respectivamente, de 0,15% até 4,13% e 0,39% a 5,96%.

Além do que na Tabela V.1 estdo listados os percentuais passantes (10%, 50% e 90%) e

seus respectivos diametros:

Tabela V.1 — Analise granulométrica realizada na silica ativa

% Passante Diametro (um)
10 4,19
50 17,90
90 48,10
Didmetro Médio 23,30

Quanto a distribuicdo dos grdos, conforme relatado na Tabela V.2 o diametro das
particulas amorfas de silica ativa estd em consonancia com os resultados obtidos em
diversos trabalhos cientificos como Chashin et. al (2009), Zhdanov et. al (2015), Kero et
al. (2017).

Na figura 5.2 encontra-se a curva granulométrica com o passante acumulado dos residuos
(finos de minério e carvao vegetal) na forma em que foram doados para producdo dos

briquetes autorredutores.
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Figura 5.2 — Curva de distribuicdo granulométrica dos finos de minério de ferro e de

carvéo vegetal

Observou-se pela Figura 5.2 que tanto os finos de minério de ferro como os finos de
carvao vegetal grande quantidade de particulas finas em sua constituicdo, sendo
aproximadamente 90% delas com tamanhos abaixo de 2,00mm. Porém, no geral, a curva
dos finos de carvao vegetal possui uma inclinacgdo inferior, o que indica que, nesse caso,
h& uma maior variabilidade no tamanho das particulas.

Assim, verificando a ampla distribuicdo granulométrica dos residuos que foram utilizados
neste trabalho, esperou-se que as particulas ultrafinas e finas da silica ativa em conjunto
com as particulas finas do carvao vegetal e do minerio de ferro se aglomerassem em

unissono para que 0s espacos vazios pudessem ser preenchidos de maneira eficiente.

Pois, conforme descreveu Coetsee (2018) as particulas mais finas sdo preferidas para
briquetagem, corroborando com Vining et al. (2017) afirmaram que a briquetagem é um
processo alternativo prospectivo para aglomerar finos, em se tratando de aglomeragéo por

pressdo (briquetagem). Embora ser desejavel um blend que apresente uma distribuicdo
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granulométrica mais ampla, evidenciando a presenca de particulas de diferentes

tamanhos, desde os maiores até os menores tamanhos de particulas.

Mas por outro lado, como descreveu Oliveira (2019) ao determinar 0s parametros de
condigdes granulométricas e de umidade de cada matéria-prima se promoveu um melhor
entendimento sobre a efetiva compactabilidade das misturas, que é uma etapa importante
para a producao de aglomerados como os briquetes. Além disso, a presenca de particulas
finas e curvas de distribuicdo granulométricas mais suaves vém favorecer a acdo do
aglomerante, pois aumenta a superficie de contato para criacdo de pontes de ligacéo entre

as particulas.

De modo que, a presenca de particulas de diferentes tamanhos favorece uma melhor
acomodacao entre elas, com o0s vazios entre as particulas maiores sendo preenchidos com
as fragcBes mais finas. Por isso espera-se que o uso da silica ativa na producédo de briquetes
seja um fator positivo em se tratando de curvas granulométricas das misturas, devido a
alta porcentagem de particulas finas e ao seu carater pozolana altamente reativo. Esse
arranjo na estrutura possibilita a producao de um aglomerado mais compacto, reduzindo
0S espacos vazios entre as particulas e ampliando a &rea de contato e, como consequéncia,

resulta em um aglomerado mais resistente.

5.1.2 Andlise quimica

Os resultados das analises elementares da silica ativa, finos de minério de ferro e finos de
carvao vegetal estdo descritos na Tabela V.2, que apresenta os resultados médios das

analises quimicas dos residuos utilizados para producdo dos briquetes autorredutores.



96

Tabela V.2 — Valores médios das andlises quimicas e umidade das amostras de silica
ativa, finos de carvéo vegetal e finos de minério de ferro.

Residuos
Oxidos (%) Finos de carvéo Finos de minério
Silica ativa
vegetal* de ferro
SiO; 90,00 65,86 38,46
Al203 0,16 10,10 0,32
P20s 0,14 0,46 0,05
CaO 0,38 6,99 0,07
TiO2 0,007 0,34 0,012
MnO 0,08 0,25 0,02
Fe203 0,96 7,26 60,68
MgO 0,85 1,12 -
Na20 0,50 - -
K20 2,83 2,45 -
PPC 4,78 - 0,39
Umidade (%) 1,36 2,13 1,29

Nota: *Analise quimica do carvao vegetal ¢ realizada através da queima para cinzas.

Assim, como descrito na tabela 1V.3, a silica ativa apresentou uma composi¢do quimica
tipica das inddstrias metalUrgicas de ferrosilicio, similares aos resultados obtidos em
diversos trabalhos cientificos como Polyakch et. al (2014), Zhdanov et. al (2015),
Nemchinova et. al (2017).

Em contrapartida, a composicdo quimica dos finos de carvdo vegetal apresentou
resultados mais elevados que a composi¢do quimica do carvdo vegetal descritos por

Silveira e Almeida (1988) no estudo para producao de ferroligas.

Por outro lado, os finos de minério de ferro possuem composi¢do quimica com baixa
porcentagem de ferro e dos demais elementos de ganga, mas alta porcentagem de silica.
Corroborando, com a composi¢do quimica da pesquisa de Ray et al. (2018) onde foi

utilizado um minério de ferro de baixo teor de Fe para a producéo de FeSi.
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Devido a proveniéncia desses insumos para producdo dos briquetes autorredutores, que
sdo residuos do processo metallrgico, estes possuem carateristicas quimicas pertinentes
com uma matéria-prima com teor mais elevado de impurezas (ganga). Por isso, faz-se
necessario a utilizacao dos briquetes autorretudores como carga complementar nos fornos
elétricos, logo a necessidade da presenca dos minérios na carga dos fornos — formando
um blend —, para que esses atuem como um corretivo a qualidade quimica dos briquetes,

resultando em uma carga com composicao quimica adequada aos processos de reducéo.

Além disso, a analise imediata dos finos de carvédo vegetal, que consiste na determinacéao
da umidade (teor de &gua do material), cinzas (material residual apds a combustdo),
materiais volateis (o teor de material que se queima no estado gasoso) e carbono fixo (o

teor de material que se queima no estado so6lido) estdo apresentados na Tabela V.3.

Tabela V.3 — Resultados da analise imediata dos finos de carvao vegetal

Componentes %
Materiais volateis 20,98
Umidade 2,13
Cinzas 26,88
Carbono fixo 50,01

Com base nos resultados descritos na Tabela V.4, os componentes dos finos de carvédo
vegetal apresentaram compatibilidade com analises similares geradas no processo de
peneiramento das metallrgicas e ou siderurgicas, como apresentado por Lucena et. al
(2008).

5.2 Ensaios preliminares de compactabilidade das misturas para

producéao dos briquetes

A avaliacdo qualitativa dos efeitos, na resisténcia dos briquetes, aplicando as variaveis
estipuladas (proporgéo de agua, proporcéo de aglomerantes e forgas de compresséo) foi
determinante para selecdo das combinagOes definidas. De modo que, 0s briquetes

produzidos inicialmente sem adi¢do de 4gua e sem aglomerantes e com as trés forcas de
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compresséo aplicadas néo apresentaram resisténcia estrutural, conforme demonstrado na

figura 5.3.

s . e

a) forca aplicada 1,00t b) forca aplicada 3,00t c) forca aplicada 5,00t

Figura 5.3 — Briquetes produzidos com residuos com suas caracteristicas in natura

De igual modo, os briquetes produzidos com adi¢do de dgua e aglomerantes, na propor¢ao
minima (2,50% aglomerante e 5,00% agua) e maxima (10,00% aglomerantes e 15,00%
agua), apresentaram resisténcia somente para forca aplicada de 5,00t (aproximadamente
70,84MPa).

5.3 Ensaios fisicos efetuados nos briquetes autorredutores

5.3.1 Densidade aparente

A densidade aparente tem influéncia direta na estocagem e transporte dos briquetes, pois,
quanto maior a densidade de um material, melhor sera seu armazenamento. Pois em escala
plena é necessario garantir a integridade fisica dos briquetes autorredutores e assim, sua

devida utilizacdo como matéria prima nos fornos com o menor grau de finos gerados.

Adicionalmente, conforme descreveu Nemchinova (2017) para se atingir a resistividade
necessaria dos briquetes (0,130Q/m) a 1200°C, a densidade aparente adequada € 950-
1250kg/m3. Assim, os valores de densidade aparentem também foram avaliados para
cada um dos briquetes produzidos e sendo considerada como critério de qualidade. Sendo,
a influéncia da proporcéo dos aglomerantes e da umidade relacionada a densidade obtida
dos briquetes autorredutores. De modo que, os valores médios obtidos de densidade

aparente estdo expostos na Tabela V.4.
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Tabela V.4 — Resultados médios da densidade aparente dos briquetes autorredutores.

Continua...
Tratamentos Densidade aparente (kg/m?3)
BMO1 - Al 1061,21
BMO1 - A2 1161,81
BMO01 - A3 1196,55
BMO1 - A4 1214,50
BMO02 — Al 1070,97
BMO02 - A2 1170,08
BMO02 - A3 1226,68
BMO02 — A4 1245,38
BMO03 - Al 1048,51
BMO03 - A2 1077,24
BMO03 - A3 1128,86
BMO03 - A4 1188,45
BM04 - Al 1059,32
BMO04 — A2 1113,40
BMO04 — A3 1200,37
BM04 — A4 1249,22
BMO05 - Al 1097,77
BMO05 - A2 1167,96
BMO05 - A3 1197,01
BMO5 — A4 1245,88
BMO06 — Al 985,64
BMO06 — A2 1041,48
BMO06 — A3 1054,79
BMO06 — A4 1118,22
BMO07 - Al 1013,66
BMO07 — A2 1028,08
BMO7 — A3 1074,30
BMO7 — A4 1146,96
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Continuacdo...Tabela V.4 - Resultados médios da densidade aparente dos briquetes

autorredutores
Tratamentos Densidade aparente (kg/m?)
BMO08 — Al 986,01
BMO08 — A2 1002,59
BMO08 — A3 1105,53
BMO08 — A4 1162,01
BMQ9 - Al 978,98
BMQ9 - A2 1036,01
BMO09 - A3 1089,29
BMOQ9 — A4 1201,20
BM10 - Al 1017,01
BM10 - A2 1099,68
BM10 - A3 1187,05
BM10 - A4 1217,47
BM11 - Al 1059,76
BM11 - A2 1072,66
BM11 - A3 1120,01
BM11 - A4 1165,39
BM12- Al 1029,12
BM12 - A2 1073,31
BM12 — A3 1129,38
BM12 — A4 1246,85
BM13 - Al 1069,75
BM13 - A2 1118,87
BM13 - A3 1138,47
BM13 - A4 1238,01

De maneira que, como exposto na Tabela V.4 os valores obtidos de densidade aparente
dos briquetes autorredutores desta presente pesquisa alcancaram a variacdo aceitavel
estipulada. Assim, para os todos os tratamentos de briquetes que foram produzidos, estes

indicaram que a adicdo de agua nas proporcOes estabelecidas estabeleceu um
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comportamento crescente para o aumento da densidade aparente para todos os

tratamentos em relacdo a proporcdo de aglomerantes.

Inclusive, reitera-se a importancia da adi¢do de agua como agente ligante e estimulador
das caracteristicas dos aglomerantes, proporcionando e auxiliando a formacgéo das pontes
de ligacdo entre aglomerantes e particulas utilizadas nos briquetes produzidos. A agua
adicionada aos componentes dos briquetes teve a capacidade de promover a interacdo

adequada para sua integridade estrutural e posterior, medicdo da densidade aparente.

Por outro lado, ainda como exposto na Tabela V.4 para a proporcao de 2,50%; 5,00%;
7,50% e 10,00% para os diferentes tipos de aglomerantes, o cimento Portland apresentou
0s maiores valores crescentes de densidade aparente, em seguida o silicato de sodio e

posteriormente a cal hidratada.

Corraborado com as pesquisas de Rejdak et al. (2020) que descreveu que as diferencas
na densidade podem ser causadas pelas propriedades reoldgicas da mistura compactada e
ou pelos diferentes comportamentos dos ligantes durante o processo de reticulagdo e

secagem.

Assim, como descreveram Rhen et al. (2005); Mani et al. (2006); Tumuluru et al. (2011)
a densidade aparente é um fator muito importante para implementacdo da pratica
industrial de transporte e armazenamento de materiais. A formacdo de um aglomerado
com maior densidade promove consequentemente um aumento na produtividade.
Entretanto, neste trabalho a importancia de diversas caracteristicas estao atreladas em um
filtro para definicdo de um aglomerado com caracteristicas adequadas para sua possivel

producdo como carga complementar para inser¢do nos fornos elétricos a arco submerso.

De maneira que, a avaliagdo dessas caracteristicas relacionadas a seus respectivos sets
point é que definiram aqueles briquetes autorredutores que foram encaminhados para 0s

ensaios de shatter test.
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5.3.2 Shatter Test

Salienta-se que para todas as formulacGes, 0 aumento na densidade aparente dos briquetes
resultou em ganhos de resisténcia a queda, gerando uma quantidade menor de finos apds
a queda em altura inicialmente a 0,30m e posteriormente a 1,50m. Consequentemente, se
deve ao fato de que maiores densidades proporcionam um melhor empacotamento e um
contato mais efetivo entre as particulas, reduzindo os espacos vazios, 0 que aumenta a

resisténcia das pastilhas.

A medida que a proporcao de silica ativa da mistura cresce, a tendéncia € de diminuigéo
da densidade seguida também de uma queda na resisténcia dos briquetes. A presenca de
umidade proporciona uma forca coesiva necessaria para a aderéncia das particulas a
serem aglomeradas. Esta forga também depende da capacidade de adsorc¢do da agua pelas

particulas, auxiliando assim na resisténcia mecanica.

Assim, no estudo dos trés tipos de aglomerantes utilizados neste trabalho e o efeito deles
sobre a resisténcia mecanica dos briquetes autorredutores produzidos frente as quedas das
alturas de 0,30m e 1,50m é de fundamental importancia.

5.3.2.1 Shatter Test — 0,30m

De maneira que nas Figura 5.4 estd demonstrado a relacdo dos resultados médios da
densidade aparente com as médias de resultados da resisténcia mecanica a predefinida

queda para a proporcao dos briquetes confecionados sem aglomerantes



103

1400 @ ---ooeeneennnna @ ---oneennnneanes ° 100
1300 23 .
1200 85
1100 ?2 &
£ 1000 7 £
& b
= 900 65 -
< 60 A
E 800 55 E
g 700 50 E
S 600 45 =
= 40 =
< 500 335 2
Z 30 £
s 400 E
a 25 o
300 50 g
200 15
10
100 5
0 0
= =
| |
> >
= =
o 5
--@--- Resisténcia Shatter %
Nota: . o .
—» Faixa Resisténcia Shatter definida
--@-- Resisténcia Shatter
Al= 0,00% agua adicionada A2=5,00% agua adicionada
A3= 10,00% agua adicionada A4=15,00% &gua adicionada

Figura 5.4 — Briquetes autorredutores sem aglomerantes

Os briquetes autorredutores sem aglomerantes (BMO01); obtiveram resisténcia shatter

estipulada (R>90,00%) somente quando as adi¢es de agua foram de 5,00%, 10,00% e

15,00%. Confirma-se devido a maior propor¢do do componente dos briquetes

autorredutores ser a silica ativa, de modo que a demanda de &gua da mistura esta

relacionada com a area superficial e com densidade de empacotamento das particulas:

guanto maior a area superficial e menor a densidade de empacotamento maior sera a

demanda de agua.

Embora, fique evidente o efeito que a quantidade de agua exerceu sobre a resisténcia

mecanica dos briquetes autorredutores, mesmo em briquetes sem adicdo de aglomerantes.

E importante salientar o papel importante que a 4gua adicionada possui, devido a seu
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efeito de capilaridade, que aglomera as matérias-primas e confere resisténcia inicial,
essencial para sua modelagem (SOUSA; ARAUJO, 2015).

Por outro lado, nas Figura 5.5; est4 apresentado a relacdo entre a densidade aparente e a
resisténcia dos briquetes com aglomerantes nas proporc¢des de 2,50% para os diferentes

tipos de aglomerantes, cimento Portland, silicato de sodio e cal hidratada.
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Figura 5.5 — Briquetes autorredutores com proporcdo de 2,50% de aglutinantes

Conforme apresentado pela Figura 5.5 a densidade aparente para todos os tratamentos
com proporcdo 2,50% de aglomerantes obtiveram valores de densidade aparente dentro
da variaco da densidade estipulada (950,00kg/m®— 1250,00kg/m?). Paulatinamente, 0s
resultados obtidos para a resisténcia a queda (0,30m) foram crescentes em relacdo aos
valores da densidade aparente.
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Observou-se também que os tratamentos confeccionados com aglomerante cimento
Portland obtiveram os maiores valor de densidade aparente (1070,97 kg/m?3; 1170,08
kg/m?; 1226,68 kg/m?® e 1245,38 kg/m?) e menor variabilidade para os resultados obtidos
de resisténcia shatter (0,30m), mas que somente 2 tratamentos (BM02 — A3 e BM02 —
A4) obtiveram o indice de resisténcia shatter acima do valor estipulado (R>90,00%).

Por outro lado, os tratamentos confeccionados com aglomerante cal hidratada obtiveram
os menores valor de densidade aparente (985,64 kg/m®; 1041,48 kg/m®; 1054,79 kg/m?;
1118,22 kg/m®) e maior variabilidade para os resultados obtidos de resisténcia shatter
(0,30m), em que somente 1 tratamento (BMO06 — A4) obteve o valor do indice de

resisténcia shatter acima do estipulado, R=99,18%.

J4, os tratamentos confeccionados com silicato de sodio obtiveram valores de densidade
aparente entre os valores obtidos do cimento Portland e da cal hidratada. Salienta-se que
o maior valor obtido de resisténcia shatter (0,30m) compreendeu o tratamento BM10 —
A4, R=99,27%.

Por outro lado, na Figura 5.6 esta apresentado a relacdo entre a densidade aparente e a
resisténcia dos briquetes com aglomerantes nas propor¢des de 5,00% para os diferentes

tipos de aglomerantes, cimento Portland, silicato de sodio e cal hidratada.
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Figura 5.6 — Briquetes autorredutores com proporc¢éo de 5,00% de aglutinantes

Também, conforme apresentado pela Figura 5.6 a densidade aparente para todos 0s
tratamentos com proporgdo 5,00% de aglomerantes obtiveram valores de densidade
aparente dentro da variacio da densidade estipulada (950,00kg/m® — 1250,00kg/m?3).
Paulatinamente, os resultados obtidos para a resisténcia shatter (0,30m) foram crescentes
em relacdo aos valores da densidade aparente.

Percebeu-se que os todos os tratamentos obtiveram valores bem proximos de densidade
aparente; no caso dos briquetes confeccionados com aglomerante cimento Portland
(1059,32kg/m?; 1113,40 kg/m?; 1128,86kg/m?® e 1188,45kg/m?), com aglomerante cal
hidratada (1013,66kg/m3; 1028,08kg/m3; 1074,3kg/m® e 1146,96kg/m®); e com
aglomerante silicato de sodio (1059,76kg/m3 1072,66kg/m® 1120,01kg/m® e
1165,39kg/m?).
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Em relacéo, a resisténcia shatter somente 2 tratamentos confeccionados com aglomerante
cimento Portland (BM03 — A3 e BMO03 — A4); 1 tratamento com aglomerante cal
hidratada (BM07-A4) e 2 tratamentos com aglomerante silicato de sédio (BM011 — A3 e
BM11 — A4) obtiveram o indice de resisténcia shatter acima do valor estipulado
(R>90,00%).

Ja, na Figura 5.7 esta apresentado a relacdo entre a densidade aparente e a resisténcia dos
briquetes com aglomerantes nas proporcdes de 7,50% para os diferentes tipos de

aglomerantes, cimento Portland, silicato de sodio e cal hidratada.
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Figura 5.7— Briquetes autorredutores com propor¢ao de 7,50% de aglutinantes

Os tratamentos de briquetes autorredutores confeccionados com os trés tipos de
aglomerantes (Figura 5.7), com propor¢do de 7,50%, também obtiveram densidade
aparente dentro da variac&o estipulada (950,00kg/m3— 1250,00kg/m?).
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Mas, quanto a resisténcia shatter somente 2 tratamentos confeccionados com aglomerante
cimento Portland (BM04 — A3 e BM04 — A4); 1 tratamento com aglomerante cal
hidratada (BM08 — A4) e 2 tratamentos com aglomerante silicato de sodio (BM012 — A3
e BM12 — A4) obtiveram o indice de resisténcia shatter acima do valor estipulado
(R>90,00%).
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Figura 5.8 — Briquetes autorredutores com proporc¢do de 10,00% de aglutinantes

Finalmente, os tratamentos de briquetes autorredutores confeccionados com os trés tipos
de aglomerantes (Figura 5.8), com proporcao de 10,000%, também obtiveram densidade
aparente dentro da variacéo estipulada (950,00kg/m3— 1250,00kg/m?).

Por outro lado, quanto a resisténcia shatter somente 2 tratamentos confeccionados com
aglomerante cimento Portland (BMO05— A3 e BMO05 — A4); 1 tratamento com aglomerante

cal hidratada (BM09 — A4) e 3 tratamentos com aglomerante silicato de sédio (BM012 —
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A2; BM012 — A3 e BM12 — A4) obtiveram o indice de resisténcia shatter acima do valor
estipulado (R>90,00%).

Salienta-se que a resisténcia ao impacto dos briquetes para altura de 0,30m apresentou
valores médios que em relacdo a densidade aparente obtida j& era esperado maiores
resultados sequencialmente: cimento Portland, sem aglomerantes, silicato de sodio e por

ultimo a cal hidratada.

Observou-se também que os briquetes confeccionados com cimento Portland como
aglomerante obtiveram altos valores de densidade aparente, portanto também de
resisténcia mecanica na maioria dos tratamentos. Mas, por outro lado, somente obtiveram
a resisténcia estipulada (>90,00%) quando houve adicdo de agua nas proporcles de
10,00% e 15,00%.

De modo, que nesta presente pesquisa as caracteristicas de alta resisténcia ao impacto
para os briquetes utilizando o cimento Portland como aglomerante foram confirmadas.
Corroborando, com a pesquisa de Castro e Pandolfelli (2009) na determinagdo da
resisténcia do concreto avaliaram que quando se mistura a &gua com o cimento formam-
se varios compostos, entre eles os silicatos hidratados de célcio (C-S-H) e o hidréxido de
calcio (C-H), mas ao adicionar a silica ativa esta reage com (C-H), produzindo mais (C-

S-H), aumentando a resisténcia mecanica do concreto.

Hermann et. al (2016) exp6s que a proporc¢ao para insercdo de silica ativa em massas de
cimento seria de 15% a 20%. Entretanto, neste presente trabalho explora-se outra vertente
que seria a producdo de briquetes autorredutores utilizando como componente principal
a silica ativa e a possibilidade que envolve a avaliacdo do uso potencial do cimento
Portland como aglomerante das misturas em diferentes tratamentos, inclusive com
variacfes em massa dos diferentes tipos de componentes (silica ativa, finos de carvéao
vegetal e finos de minério de ferro) e das proporcGes de aglomerantes e propor¢des de

agua.
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Por outro lado, ressalta-se que os briquetes autorredutores confeccionados com
aglomerante cal hidratada (BM06; BMO07; BM08 e BMO09), somente obtiveram a
resisténcia ao impacto estipulada >90,00%, quando estes tinham adicionados no seu
respectivo tratamento a propor¢do maxima de agua, em 15,00%. As adigdes inferiores de
propor¢do de &gua (0,00%; 5;00% e 10,00%) obtiveram resultados ndo satisfatorios ja

que a degradacéo dos materiais foi maior que 10%.

Esses resultados ja eram esperados, considerando que as misturas contendo cal hidratada
como aglomerante ja& demonstravam baixa resisténcia e fragilidade, mesmo durante a
compactacdo. Corroborando, com a pesquisa de Zhang et.al (2018) que descreveram que
as propriedades de coesdo da cal ndo sdo fortes para diversos tipos de materiais e que a
proporcédo de adicdo da cal deve ser entre 25% — 30%, quando esta utilizada como Unico

aglomerante.

Em consonancia, Rejdak et al. (2020) em sua pesquisa avaliaram briquetes de finos de
carvao mineral e biomassa aglutinados com diferentes tipos de aglomerantes organicos,
inorgéanicos e combinagdes entre esses. Estes autores, citam com relevancia, que o tipo e
a quantidade dos ligantes podem afetar a extrusao, e assim ao utilizar a cal virgem ou cal
hidratada, os briquetes elaborados com este tipo de aglomerante ndo apresentaram
resultados satisfatdrios, causando deterioracdo tanto na compactacdo e posteriormente
apresentando resisténcia mecéanica bem abaixo do minimo assumido (R= 85,00%). No
entanto, a adi¢do de uma mistura de melaco e cal resultou em melhora da resisténcia, alids

o efeito foi ficando melhor a medida que a proporcdo de melaco para cal aumentou.

Sequencialmente, os briquetes confeccionados com o aglomerante silicato de sodio
apresentaram resisténcia mecanica adequada para 0s seguintes tratamentos BM10 —
2,50% do aglomerante e 15,00% de agua; BM11 — 5,00% do aglomerante e quando
adicionada 10,00% e 15,00% de agua; BM12 — 7,50% quando adicionada 10,00% e
15,00% de agua; e BM13 — 10,00% do aglomerante e quando adicionada 5,00%; 10,00%
e 15,00% de agua.
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Corroborando com a pesquisa de Han et al. (2014) que descreveram sobre 0s mecanismos
de briquetagem em fornos rotativos (RHF), para os briquetes produzidos com blast
furnace dust e confeccionados com ligante contendo silicato de sodio e ligante de amido
de milho. Os resultados mostram que as ligacGes de oxigénio e silicio produzidas entre as
particulas de gel de acido de silica ap6s a reacao de cura tém efeito na ponte de conexao
(ponte de conexdo de ion negativo), que pode conectar as particulas de gel e as particulas

de carvao em uma estrutura de rede complexa.

De forma geral, a presenca de liquidos, como umidade livre entre as particulas,
especialmente em um processo de aglomeracdo Umida, causa forcas coesivas entre as
particulas. Camadas de adsor¢do finas (>3,00 nm de espessura) sdo imoveis e podem
formar ligacbes fortes entre as particulas adjacentes, suavizando a rugosidade da
superficie e aumentando a area de contato entre as particulas ou diminuindo a distancia
entre as particulas e permitindo que as forcas de atracdo intermoleculares participem no
mecanismo de ligacdo (KALIYAN; MOREY, 2009).

Assim, dos 52 tratamentos de briquetes autorredutores testados para resisténcia ao

impacto em queda de 0,30m somente 23 alcangaram a R>90,00%, sendo estes portanto,

encaminhados para o ensaio de queda a 1,50m de altura.

5.3.2.2 Shatter Test - 1,50m

De forma que, na figura 5.9 estd exposto os valores médios de resisténcia ao impacto nos

briquetes autorredutores para altura de 1,50m.
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Figura 5.9 — Briquetes autorredutores e sua resisténcia ao impacto na altura de 1,50m

De maneira que, percebeu-se pela figura 5.9 que 8 briquetes com aglomerante cimento
Portland e 8 com silicato de sodio foram testados neste ensaio, para a cal foram 4 e 3 para
0s briquetes sem aglomerantes. Entretanto, apos a realizagdo dos ensaios e concretizagao
dos resultados, somente 12 briquetes autorredutores atenderam a premissa estipulada de
R>90,00%; destes expbem-se que 1 tratamento sem aglomerantes, 5 tratamentos com
cimento Portland, 1 tratamento com cal hidratada e 5 com silicato de sodio. Sendo estes
tratamentos (BM01-A4; BM 02-A4; BM 03-A3; BM 03-A4; BM 04-A4; BM 05-A4; BM
08-A4; BM 11-A4; BM 12-A3; BM 12-A4; BM 13-A3 e BM 13-A4) encaminhados para

analise de suas porosidades e posterior selecao.
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5.3.3 Porosidade

Na maioria dos materiais utilizados como matéria-prima para producdo de briquetes, a
condicdo necesséria para produzir um compactado resistente é reduzir a porosidade ao
minimo e aumentar a densidade ao méximo. Condicao essa que é obtida principalmente
por meio da alteracdo da pressdo de compactacdo. Entretanto, para este trabalho os
briquetes autorredutores produzidos necessitavam atender a porosidade estipulada
(45,00% - 55,00%), conforme os estudos de Al’perovich et al. (2008) e Nemchinova et
al. (2017).

Assim, a pressdo de compactacdo utilizada neste trabalho mesmo sendo
aproximadamente de 70,84MPa, veio a proporcionar aglomerados com grau de

porosidade e densidades adequados.

Os briquetes autorredutores analisados para a determinacdo da porosidade somente 10
tratamentos de um total de 12 briquetes autorredutores atenderam a premissa (45,00% -
55,00%), estes seriam BM01-A4; BM 02-A4; BM 03-A3; BM 03-A4; BM 04-A4; BM
05-A4; BM 08-A4; BM 11-A4; BM 12-A3; BM 12-A4. Destes, representando 01 briquete
sem adicdo de aglomerantes, 5 briquetes com cimento Portland, 01 briquetes com cal e 3

briquetes com silicato de sodio.

Os resultados com seus respectivos valores médios estdo apresentados na Tabela V.5

retratando a porosidade dos briquetes pela técnica de picnometria via gas hélio.
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Tabela V.7 — Valores médios dos resultados de porosidade dos briquetes autorredutores.

Briquetes autorredutores Porosidade (%)
BMO1 - A4 47,64
BMO2 - A4 51,28
BMO3 - A3 48,69
BMO3 - A4 47,61
BMO04 - A4 47,31
BMO5 - A4 45,57
BMOS8 - A4 49,30
BM11 - A4 46,19
BM12 - A3 45,15
BM12 - A4 46,00
BM13 - A3 44,25*
BM13 - A4 42,63*

* Briquetes que ndo atenderam a variacdo de porosidade estipulada

Al= 0,00% &gua adicionada A2=5,00% agua adicionada
A3= 10,00% agua adicionada A4=15,00% agua adicionada

Nota:

Como descrito na Tabela V.5, os briquetes autorredutores que obtiveram a porosidade
adequada e que atenderam a variacgdo estipulada 45,00%-55,00%, foram somente para 10
tipos de briquetes autorredutores, que seriam BMO01-A4; BM 02-A4; BM 03-A3; BM 03-
A4d; BM 04-A4; BM 05-A4; BM 08-A4; BM 11-A4; BM 12-A3; BM 12-A4. Destes,
representando 01 briquete sem adicdo de aglomerantes, 5 briquetes com cimento

Portland, 01 briquete com cal e 3 briquetes com silicato de sadio.

De maneira que, ao comparar os valores obtidos de porosidade entre os tratamentos de
briquetes produzidos com cimento Portland (BM 02-A4; BM 03-A4; BM 04-A4; BM
05-A4) e silicato de sédio (BM 12-A3 e BM 13-A3) e (BM 11-A4; BM 12-A4; BM 13-
A4); percebeu-se que para a mesma propor¢do de adigcdo de agua e aumento na proporgao

do aglomerante, os valores foram decrescentes.

Assim, pode ser visto que a porosidade dos briquetes dependem tanto da relagéo

agua/aglomerante da mistura como do grau de hidratacdo. Confirmando, os resultados
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obtidos por Singh (2003) que, no caso do teor de cimento, as razdes H/C e S/C aumentam
no CSH. Isso pode ser devido ao fato de que a diminuicao do teor de cimento leva a um
aumento da porosidade, o que, por sua vez, leva ao aumento da umidade. O aumento da
umidade disponivel também permite mais formacdo de Ca(OH)2 que resulta na
diminuicdo de C no gel de CSH; portanto, um aumento na razéo de S/C.

Por outro lado, no caso dos briquetes produzidos com aglomerante silicato de sodio as
particulas do de gel tém atividade intensiva, elas penetram nos briquetes e bloqueiam os
poros capilares, e a conexao entre as particulas dos componentes dos briquetes é reforcada
pelas particulas de gel de acido de silica. Logo, o aumento no teor do aglomerante ira

diminuir a quantidade e tamanho dos poros que estes possuem (Han, et al, 2014).

Em seguida, apds analises e avaliagdo das porosidades dos briquetes autorredutores, 0s
tratamentos que atenderam a variagdo estipulada foram encaminhados para o ensaio de

degradacéo frente a gradiente térmico.

5.3.4 Degradacéo frente a gradiente térmico

O comportamento dos briquetes autorredutores foi avaliado de modo qualitativo para
verificacdo das caracteristicas de crepitacdo, sendo estas condicGes indicadas por

avaliacdo visual.

Por outro lado, foi calculado os valores médios do percentual retido na malha de 9,50mm

para avaliacdo quantitativa da resisténcia frente a gradiente térmico.

De modo que, no Quadro 1 pode ser visualizado o aspecto fisico dos briquetes ap6s o
ensaio de degradacdo térmica em diferentes condigdes de temperatura, pois o tempo

estipulado foi de 60minutos a cada temperatura.



Quadro V.1 — Aspecto visual dos briquetes apds os ensaios de degradacgdo térmica frente a gradiente térmico
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Quadro V.1 — Aspecto visual dos briquetes apds os ensaios de degradacdo térmica frente & gradiente térmico
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Na condicdo inicial temperatura (300°C), observou-se que apenas a regido externa do
aglomerado foi afetada. Conforme o tempo de ensaio aumentou até atingir 60 minutos, o calor
é conduzido ao nucleo do briquete, acelerando a perda de massa. A partir de 60 minutos, a 600
°C, inicia a formacdo de trincas superficiais, isso evidencia a formagéo de gases internos que

sdo liberados para a parte externa do briquete através destas trincas.

Ao aumentar a temperatura para 900 °C, é possivel identificar trincas superficiais, que apos 60
minutos em mufla, se propagam até o centro do aglomerado. De modo, que, para essas
condigdes em que foram submetidas os briquetes autorredutores, as reagdes ocorreram de forma
intermedidria pois sugere-se que para maxima conversdo da silica ativa em carbeto silicio seria

necessario uma temperatura superior a 1600°C.

Entretanto possivelmente reacdes entre o minério de ferro e o redutor (carvao vegetal) poderiam
jater ocorrido a 1200°C. Outra caracteristica em destaque, € o surgimento de areas de contracao
de material interno das amostras. Acima de 900 °C, ja foi possivel visualizar trincas profundas
e caracteristicas de crepitacdo e inchamento, portanto, nota-se que quanto maior for a

temperatura, mais rapido sera o inicio das reacdes de reducao.

Assim, como Kulikov e Istomin (2004) avaliaram a resisténcia a degradacdo térmica e
determinaram o valor do Rq= 80,00% para os briquetes produzidos com a composi¢cdo de
residuos do eletrofiltro na producdo de aluminio metélico. E adicionalmente, Nemchinova et
al. (2017) que encontraram valores médios de Rq= 82,50% para os briquetes produzidos com
23,00 - 27,00% silica ativa, 51,00% - 53,00% de agente redutor de carbono, 4,00% - 5,00% de

finos de silicio e 14,00% -15,00% de aglomerante de silicato de sadio.

De maneira que neste presente trabalho, para a avaliacdo do comportamento frente ao gradiente

térmico inferiu-se o limite inferior de R¢>80,00%.

Por outro lado, a demonstracdo dos valores médios de trés repeticdes da resisténcia frente a

gradiente térmico em relacdo aos patamares de temperatura esta exposta na Figura 5.10.
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Figura 5.10 — Influéncia da temperatura sobre a resisténcia dos briquetes autorredutores

Assim, de acordo com a figura 5.10, notou-se que para o tratamento de briquetes sem
aglomerantes ndo obteve a Rg>80% estipulada para atender a premissa de resisténcia a
degradacdo a gradiente térmico, a partir da temperatura de 600°C. Entretanto, em relacdo ao
tratamento de briquetes sem aglomerantes, o tratamento BM01-A4, seu comportamento de
resisténcia frente ao gradiente térmico (R4r=57,65%) foi maior que que alguns dos tratamentos
que possuiam cimento Portland como aglomerante (BM02-A4; BM03-A3 e BM05-A4);

De igual modo, percebeu-se que a partir de 600°C a resisténcia de alguns tratamentos de
briquetes autorredutores produzidos com cimento Portland reduziram drasticamente como
apresentado na Tabela V.6 que para os patamares estudados estes apresentaram as seguintes

evoluces de resisténcia a degradagéo.
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Tabela V.6 — Valores médios dos resultados de resisténcia a degradacdo térmica

Temperatura (°C)

Tratamentos
0° - 300°C 300° - 600°C 600° - 900°C | 900° - 1200°C
BMO01-A4 89,03% 81,81% 66,49% 57,65%
BMO02-A4 78,59% 71,30% 38,31% 30,59%
BMO03-A3 85,97% 64,68% 49,39% 35,09%
BMO05-A4 90,45% 71,01% 52,12% 45,07%

Embora para os tratamentos de briquetes autorredutores BM 03-A4 e BM 04-A4 a resisténcia

a degradag&o obteve Rqr superiores a 60,00%, como apresentado na Tabela V.7.

Tabela V.7 — Valores médios dos resultados de resisténcia a degradacao térmica

Temperatura (°C)

Tratamentos
0° -300°C 300° - 600°C 600° - 900°C | 900° - 1200°C
BMO03-A4 93,59% 79,03% 67,13% 63,97%
BMO04-A4 93,62% 82,29% 74,54% 67,61%

Ressalta-se os tratamentos de briquetes com cimento Portland, nenhum obteve a Rqr >80,00%.

Corroborando com a pesquisa de Singh (2003) que descreveu que a perda de forca esta

relacionada ao efeito combinado da destruicdo da fase de ligacdo (C-S-H) e inicio das

transformacoes de fases dos dxidos de ferro.

Sequencialmente, o tratamento BM 08-A4 com adicdo de cal hidratada como aglomerante

apresentou resisténcia degradacao térmica com Rgr inferiores a 45,00%, o que corroborou com
0s resultados obtidos nos estudos de D’ Abréu e Filho (2004) e Zhang et.al (2018).

Por outro lado, os tratamentos de briquetes autorredutores com aglomerante silicato de sédio

apresentaram resultados satisfatorios em que 2 tratamentos (BM11-A4 e BM12-A4) atenderam

a premissa estabelecida para selecéo definida para este trabalho, como apresentado na Tabela

V.8.
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Tabela V.8 — Valores médios dos resultados de resisténcia a degradacéo térmica

Temperatura (°C)
Tratamentos
0° - 300°C 300° - 600°C 600° - 900°C | 900° - 1200°C
BM11-A4 90,67% 85,92% 85,88% 81,24%
BM12-A3 89,12% 81,03% 74,03% 69,36%
BM12-A4 92,48% 88,75% 87,28% 82,54%

Assim, como na pesquisa de Han et al. (2014) que relataram que as ligacdes entre silicato de
sodio e as particulas constituintes ocorrem aproximadamente a 1000°C, logo em temperatura
superior aos demais aglomerantes estudados. Corroborando, com a pesquisa de Zambrano et al.
(2016), que analisaram a influéncia do silicato de sodio em pellets de finos de cromita e
carbono, sendo que este aglomerante acrescentado nos briquetes em torno de 4,00% com cura
a ambiente, apresentou a melhor performance mesmo apds exposic¢éo a alta temperatura 900°C
(1173K) a 1100°C (1373K).

Mas é importante ressaltar, que a resisténcia mecanica a quente diminui a cada elevacdo dos
patamares de temperatura estipulados e ao respectivo tempo de exposi¢do ao gradiente térmico.
Esta ocorréncia pode estar relacionada a quebra das ligacbes dos aglomerantes e das particulas
constituintes dos briquetes autorredutores, além do consumo dos finos de carvado vegetal pelas
reacOes de reducdo, como também pela temperatura superior a 900°C ja ocorre formacao de

cinzas para quaisquer resquicios de finos de carvédo vegetal residuais.

Observou-se que as variagOes de tipos e proporcdes de ligantes, proporcdo de agua e
composicdo dos briquetes autorredutores sdo fatores importantes para estabelecer o limiar
maximo e minimo que estipula um padrdo para a estabilidade estrutural dos briquetes

autorredutores.

5.3.4 Determinacdo das fases mineraldgicas por difracdo de Raios-X

Cabe destacar que, a realizagcdo das andlises da composicdo mineralogica presentes nos
briquetes autorredutores buscaram relacionar e observar se 0s resultados obtidos nos testes
realizados sdo consistentes com 0s principais minerais encontrados na literatura cientifica
(Dana e Hurlbut, 1984; Silveira e Almeida (1988); Zhdanov et al. 2014).
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Observou-se a presenga de quartzo (SiO2), mas esta fase € predominantemente amorfa
proveniente da microssilica e dos finos de carvdo vegetal, conforme descreveram Silveira e
Almeida (1988); Malhotra e Mehta (1996); Lucena et. al (2008); Polyakch et. al (2014),
Zhdanov et. al (2015). Sequencialmente a fase hematita foi obtida dos finos de minério de ferro
que foram utilizados, pois como descreveram Dana e Hurlbut (1984); Souza (2005) um dos
principais representantes de minerais portadores de ferro e em maior concentragdo nos
depositos brasileiros sdo a hematita (Fe2Oz). J4, a fase da calcita é predominante dos finos de

carvao vegetal, conforme descreveu Silveira e Almeida (1988).

Assim, pela andlise dos difratogramas (Figuras 5.11 e Figura 5.12) a constituicdo dos
tratamentos de briquetes autorredutores, demonstraram as fases constituintes predominantes
dos residuos que foram utilizados como matéria-prima: quartzo, hematita e calcita. Cabe
destacar que, os resultados obtidos pelas analises em DRX corroboram com os teores obtidos

com a realizacdo das analises quimicas realizadas ICP, descritas na subse¢do 5.1.2.
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Figura 5.11 — Andlise mineralogica da amostra de briquetes BM11-A4



123

Q
=L
| b
18000 o
16000 Q - quartzo
14000- H - hematita
1 C - calcita
@ 12000 4
O
“2 -
o 10000 -
o
k: |
B> 8000 |
[ i
2 6000
£ 1 Q . CQ
4000 - < |C EQ Q qQH QC
- v lgdngd Hez HQ a o
2000 \__’/m S Ngag 232 2 3F %3 0§ <
o © — R — - =
. I %UL;MMM 1 WS W
T T T T T

—
10 20 3 40 50 60 70 80 90
26 (%)

Figura 5.12 — Andlise mineralogica da amostra de briquetes BM12-A4

5.4 Anélise de parametros metallrgicos dos briquetes autorredutores
5.4.1 Ensaios de reducéo

Neste subcapitulo foram apresentados e discutidos os principais resultados obtidos pela reducédo
carbotérmica dos tratamentos de briquetes autorredutores, BM11-A4 e BM12-A4, que
atenderam aos critérios de selecdo impostos por este trabalho. O subcapitulo refere-se aos
resultados obtidos por meio dos experimentos de reducdo nas temperaturas de 1750°C, 1800°C,

1850°C e 2000°C para estes briquetes autorredutores.

5.4.2 Efeitos da temperatura na perda de massa

A perda de massa dos briquetes foi um indicador de que ocorreram reagdes carbotérmicas em
gue se promoveu 0 consumo da matéria-prima geradora de SiOg) e CO(g). Isso significa que a
elevacdo da temperatura promove maior producdo de gases e logo, propicia a uma maior perda
de massa, conforme ja descrito por Sindland; Tangstad (2021). A Figura 5.13 demonstra a perda
de massa total de cada tratamento de briquetes autorredutores submetidos aos ensaios de

reducdo em alta temperatura.
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Figura 5.133 — Influéncia da temperatura sobre a massa dos briquetes autorredutores

A perda de massa total ficou entre 58,00 a 82,00%, com o aumento da temperatura de 1750°C
a 2000°C. Resultados semelhantes a estes foram relatados por outros pesquisadores, como Bao
et al. (2013) utilizando aglomerados de finos de quartzo e SiC, na faixa de temperatura de 1550
—1820°C, a perda de massa obtida foi de 49,3% — 85,5%);

Li et al. (2016), em sua experimentacdo com aglomerados de finos de quartzo <70um em
ensaios de reducéo que abrangeram temperaturas de 1600 — 1900°C, foi respectivamente 55,8%
—77,7%. Ja os autores Foldast et al. (2021) que produziram aglomerados com finos de quartzo
de granulometria 0,4mm e SiC com particulas de 0,5mm a 10,0 mm, durante o aquecimento em
temperaturas alvo entre 1700°C e 1900°C, obteve perda de massa de 35,61% - 90,13%.

Dessa forma, foi possivel constatar que os resultados encontrados no presente estudo, estdo em
consonancia com os trabalhos de Andersen (2010), Gasic 2013; Bao et al. (2013) que
descreveram que a perda de massa é inerente as matérias-primas no decorrer do processamento
e producdo da liga metalica. Esses autores descreveram que a carga fria no interior do SAF
captura os gases, promovendo uma suficiente reducdo da viscosidade do SiO, fundido a

1750°C, sendo observado uma réapida perda de massa, relacionada possivelmente ao aumento
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da taxa de reacdo. Pois, a temperatura de fusdo da silica pura é 1720°C, mas as temperaturas de
amolecimento e fusdo para diferentes quartzos industriais variam entre 1600°C a 1800°C.

5.4.3 Analise Microestrutural dos produtos de reacao

Considerando que, nas temperaturas dos ensaios de reducdo todo o metal serd uma solucéo
liquida de Fe-Si. Entretanto, quando resfriado ap0s os experimentos, ele se solidifica em FeSi-
FeSi> ou FeSi»-Si, dependendo da quantidade de Si na solucéo liquida (conforme diagrama de
fases de Fe-Si, secdo 3.6, pagina 47). De modo que, verificando no diagrama de fase de Fe-Si
quanto de Si; FeSi e FeSi; em fase metalica foi produzido pode se ver a composicao do metal
(KHAJAVI; BARATI, 2012).

Assim, os produtos remanescentes dos experimentos de reducdo foram examinados
metalograficamente em microscopio eletrdnico de varredura, para conhecer e determinar as
fases formadas nestes tratamentos de briquetes autorredutores que foram pesquisados em
diferentes temperaturas. Os resultados obtidos pela anélise semiquantitativa em MEV/EDS
determinaram a composic¢do das fases individuais presentes, metalicas, carbonosas ou escoria.
Confrontando os resultados de composicdo em massa ou atbmica de Si, das fases metalicas
obtidas pelas analises no EDS é possivel relaciona-las as informac@es fornecidas pelo diagrama
de Fe-Si, e assim confirmar a presenca da respectiva fase metalica (Si; FeSi e FeSi»).

Conforme descreveram Li et al. (2016) a investigacdo das possiveis fases originais que restaram
(SiO2, FeOx, C, bem como do aglomerante); das formadas como SiC, FeSi com composicao
variavel de Fe a Si, e a geracdo de escoria (FeO, SiO- e 6xidos provenientes do aglomerante) é
de extrema importdncia para determinacdo da viabilidade de inser¢cdo dos briquetes
autorredutores como carga complementar para o0 SAF. Ressaltando que, a producéo de SiC e

FeSi seriam, portanto, produtos interessantes em um briquete.
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5.4.3.1 Andlise dos produtos de reacdo dos briquetes autorredutores - referentes ao
tratamento BM11-A4

As amostras foram analisadas por MEV e além do SiC e da escOria que se esperava que
formasse, outras fases foram encontradas: FeSi, Si, FeSi» e SiC, para todas as temperaturas
investigadas 1800,1850 e 2000°C.

A Figura 5.14, demonstra a micrografia (100x) dos produtos do ensaio de redugdo-fusdo do
tratamento BM11-A em temperatura de 1800°C por 30 minutos. Em destaque trés &reas
utilizadas na investigacdo dos produtos. De modo que, as Figuras 5.15 a 5.17, apresentam estas

areas com aumento de 1000X.

200 pm EHT =15.00kV  Signal A= QBSD Date :22 Oct 2021 @ NTNU
| WD =10.0 mm Mag= 100X Innovation and Creativity

Figura 5.14 — Imagem de elétrons retroespalhados (MEV) com aumento de 100X. a Areas
selecionadas em microestrutura que contém os produtos da reacdo apés o ensaio de reducao
do briquete autorredutor BM 11-A4, a 1800°C (30 minutos)

Assim, na Figura 5.15 demonstra a area 1 da Figura 5.14 apresentando fases metalicas de FeSiy
e Si. De modo que, devido a ocorréncia das sub reacdes cinéticas provenientes do processo de
producéo de FeSi e Si metalico, também foram produzidas particulas de SiC(s). As informacGes
da composicao média em massa das fases produzidas encontram-se descritas na Tabela V.9.
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A .
20 um EHT=15.00kV  Signal A=QBSD  Date :22 Oct 2021 G NTNU
I_i WD =10.0 mm Mag = 100KX Innovation and Creativity

Figura 5.15 — Imagem de elétrons retroespalhados (MEV) com aumento de 1000X.
Microestrutura dos produtos da reacdo da Area 1 ap6s o ensaio de reducéo do briquete
autorredutor BM 11-A4, a 1800°C (30 minutos)

Tabela V.9 — Analises semiquantitativa de EDS da composi¢do em massa das fases presentes
do produto do tratamento BM11-A4 (Temperatura 1800° - 30 minutos)

Elementos (Massa %)
Composicéo
@ Si Fe Ti O Al Mg Ca
FeSi2 8,86 47,85 | 43,29 - - - - -
Si 12,51 84,85 - 2,64 - - - -
SiC 19,63 60,60 - - 883 | 398 | 158 | 7,39

As fases obtidas demonstram o desempenho dos briquetes autorredutores produzidos sob a
metodologia proposta na dissertagdo. Outros pesquisadores, Esfahani e Barati (2011); Li et al.
(2016), promoveram estudos de reducédo de finos de quartzo (SiO2) em temperaturas anélogas
e obtiveram performance semelhante de producéo de Si, FeSi2 e SiC. Especialmente os estudos

que utilizaram temperaturas finais similares ao utilizado no procedimento experimental.

Os resultados das analises pelo EDS da composi¢do em massa das fases metalicas produzidas,

corroboram com as informacdes descritas pelo diagrama de Fe-Si (pagina 47). Cabe destacar
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que, mediante a investigacdo da literatura cientifica Hustad (2018) experimentou modelos de
producédo de FeSi utilizando as matérias primas carvao vegetal, quartzo e minério de ferro, em
trés temperaturas diferentes (1600, 1700 e 1800°C) e obteve fases de Si (83,6%Si), FeSi2
(48,8%Si) e FeSi (66,9%Si) em composicdo de Si% analogas a obtidas neste trabalho. Em
relagdo, as fases produzidas a maior parte do metal analisado foi em percentual de 50/50,
respectivamente Si e FeSi,. Assim, mediante consulta ao diagrama de fases de Fe-Si (pagina
47) houve producéo da liga FeSi 75%.

A Figura 5.16 demonstra a Area 2 da Figura 5.14 também apresentando fases metélicas de FeSiz
e Si e estas estdo em consonancia com os trabalhos de Esfahani e Barati (2011); Li et al. (2016)
e Hustad (2018). Observou-se também a formacéo de escéria contendo predominante 6xidos
de calcio e silicio, sendo que Hustad 2018 em sua pesquisa assumiu valores ideais na
composic¢do da escoria para a producdo do silicio 75% na fase de metal; em composi¢édo 29,1
% Al>03; 25,9 % CaO e 45 % SiO,. A composicado quimica méedia em massa das fases descritas

esta inserida na Tabela V.10.

3 . . 1 - # ¢ : - i 4 '-
20 pm EHT =15.00kV  Signal A= QBSD Date :22 Oct 2021 @ NTNU
| | WD =10.0 mm Mag= 1.00KX Innovation and Creativity

Figura 5.164 — Imagem de elétrons retroespalhados (MEV) com aumento de 1000X.
Microestrutura dos produtos da reacio da Area 2 apds o ensaio de reducio do briquete
autorredutor BM 11-A4, a 1800°C (30 minutos)
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Tabela V.10 — Analises semiquantitativa de EDS da composi¢do em massa das fases presentes
do produto do tratamento BM11-A4 (Temperatura 1800° - 30 minutos)

Elementos (Massa %)
Composicgéo
C Si Fe Ti O Al Mg Ca
FeSi» 8,80 47,28 | 43,92 - - - - -
Si 11,18 85,87 | 2,93 - - - - -
Escéria 8,36 35,65 - - 25,11 | 522 | 2,41 | 23,26

Cabe também destacar que Hustad (2018) ao estudar a formacéo de escorias em diferentes tipos
de temperaturas (1600, 1700 e 1800°C) durante a producdo de FeSi, também observou somente
a presenca de SiO2 na escéria formada. A composicao de fase de impurezas da escéria obtida

neste trabalho é predominante constituida de CaO-SiO..

Por outro lado, a Figura 5.17 demonstra a area 3 da Figura 5.14 apresentando somente presenca
de particulas de SiCs), fases provenientes da ocorréncia das sub reacGes cinéticas do processo
de producdo de FeSi e Si metalico. A composicdo quimica média desta fase encontrada esta

inserida na Tabela V.11.

20 pm EHT =15.00kV  Signal A= QBSD Date :22 Oct 2021 B NU
WD = 9.9mm Mag= 1.00KX Innovation and Creativity

Figura 5.17 — Imagem de elétrons retroespelhados (MEV) com aumento de 1000X.
Microestrutura dos produtos da reacio da Area 3 apds o ensaio de reducéo do briquete
autorredutor BM 11-A4, a 1800°C (30 minutos)
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Tabela V.11 — Analises semiquantitativa de EDS da composi¢do em massa das fases presentes
do produto do tratamento BM11-A4 (Temperatura 1800° - 30 minutos)

Elementos (Massa %)
Composicéo
C Si Fe Ti O Al Mg Ca
SiC 26,17 68,87 - 203 | 181 | 093 | 0,38 -

Cabe destacar que foi observada que todo carbono do carvéo vegetal foi transformado em SiC.
Entretanto, mediante aos calculos executados para o balanco de massa (APENDICE 3) percebe-

se pela visualizacdo das micrografias que houve maior producéo de SiC(s) do que o calculado.

Para confirmacdo da condensacdo do gas SiO em temperatura 1800°C, um dos produtos da
reacao da silica em alta temperatura, foi realizada a analise por EDS de uma area selecionada
(Figura 5.18) proxima ao topo do cadinho. Observou-se que o gas SiO condensado dos briquetes
autorredutores reagiram com o Cs) do cadinho e produziram alguns granulos de fase carbonosa
de SiCg) incrustados no cadinho. De modo que a equacdo 5.1 representa a reagdo parcial do

processo:

SiO() + 2Cs) = SiCs) + CO(g) (5.1)

200 pm EHT =15.00kV  Signal A=QBSD Date :22 Oct 2021 @ NTNU
WD =10.9 mm Mag= 90X Innovation and Creativity

Figura 5.18— Imagem de elétrons retroespalhados (MEV) com aumento de 90X. Area
selecionada em microestrutura do material remanescente no topo do cadinho ap6s o ensaio de
reducdo do briquete autorredutor BM 11-A4, a 1800°C (30 minutos)
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Assim, como descreveram Bao et al (2016) e Aarnas et al (2020), o Si perdido como gés de
SiO, pode ser visto no topo do cadinho de carbono, sendo este parcialmente transformado em
SiC (Figura 5.19). A composicdo quimica media desta fase carbonosa esta inserida na Tabela
V.12.

30 ym EHT =15.00kV  Signal A= QBSD Date :22 Oct 2021 @ NTNU
WD =109 mm Mag= 800X Innovation and Creativity

Figura 5.19 — Imagem de elétrons secundarios (MEV) com aumento de 800x. Microestrutura
de determinada area selecionada do material remanescente no topo do cadinho ap6s o ensaio
de reducéo do briquete autorredutor BM 11-A4, a 1800°C (30 minutos)

Tabela V.12 — Analises semiquantitativa de EDS da composi¢do em massa das fases presentes
do produto do tratamento BM11-A4 (Temperatura 1800° - 30 minutos)

Elementos (Massa %)
Composi¢éo
C Si Fe Ti @) Al Mg Ca
SiC 34,55 61,81 - 146 | 158 | 0,60 - -

Jaagora na Figura 5.20 observa-se a micrografia (90x) dos produtos do ensaio de reducdo-fusdo
do tratamento BM11-A em temperatura de 1850°C por 30 minutos, que apresenta em destaque

3 areas com presenca de fases de interesse para investigacdo de sua composicao.
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Percebeu-se um aumento na quantidade de particulas metélicas em relacdo a temperatura de
1800°C e um enriquecimento do teor de Si para as fases do silicio metalico, o FeSi. e para o
SiC, bem como ja se apresenta a formacdo de particulas metalicas da fase de FeSi. De modo

que, as Figuras 5.21 a 5.24, demonstram estas areas com aumento de 1000X.

200 pm EHT =15.00kV  Signal A= QBSD Date :18 Oct 2021 @ NTNU
WD =10.2 mm Mag= 90X Innovation and Creativity

Figura 5.20 — Imagem de elétrons retroespalhados (MEV)com aumento de 90x.
Microestrutura dos produtos da reacdo apos o ensaio de reducdo do briquete autorredutor BM
11-A4, a 1850°C (30 minutos)

Assim, na Figura 5.21 esta representada a Area 1 da Figura 5.20 apresentando fases metalicas
de FeSi> e Si, bem como fases de carbono na forma de SiC. A composicdo quimica média das

fases investigadas esta inserida na Tabela V.13.
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20 um EHT=15.00kV  Signal A=QBSD  Date :18 Oct 2021 @& NTNU
I_| WD= 99mm Mag = 100KX Innovation and Creativity

Figura 5.21 — Imagem de elétrons retroespalhados (MEV) com aumento 1000X.
Microestrutura dos produtos da reacdo da Area 1 apds o ensaio de reducéo do briquete
autorredutor BM 11-A4, a 1850°C (30 minutos)

Tabela V.13 — Analises semiquantitativa de EDS da composi¢do em massa das fases presentes
do produto do tratamento BM11-A4 (Temperatura 1850° - 30 minutos)

Elementos (Massa %)
Composicéo
C Si Fe Ti O Al Mg Ca
FeSi 5,47 50,03 | 44,49 - - - - -
Si - 93,31 - 6,69 - - - -
SiC 19,29 76,97 - 3,74 - - - -

Ressalta-se que a partir da temperatura de 1850°C, o carbono presente nas de FeSi> em
encontra-se em quantidade mais reduzida em comparagdo com a composi¢do quimica na
temperatura de 1800°C, o que se sugere que 0 aumento da temperatura propiciou as reagdes
carboquimicas inerentes ao processo de producgdo de FeSi, ocorrendo a evolugdo gradativa das
reacOes de consumo do C(s) (GASIC, 2013; LI, 2016; HUSTAD, 2018). Além, do que é nitido
pelas informacg6es da Tabela V.13 em comparagcdo com as Tabela V.9 e Tabela V.10, que o Si

metalico produzido a partir 1850°C j& ndo possui C(s) em sua composi¢do quimica. A Figura
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5.22 esta representada a Area 2 da Figura 5.19 apresentando fases metélicas de FeSiy, Si, FeSi
e fases de carbono na forma de SiC. A composi¢do quimica da média em massa dos elementos

esta inserida na Tabela V.14.

20 pm EHT =15.00kV  Signal A= QBSD Date :18 Oct 2021 g NTNU
I_| WD= 99mm Mag = 100KX Innovation and Creativity

Figura 5.22 — Imagem de elétrons retroespalhados (MEV), 1000X. Microestrutura dos
produtos da reacdo da Area 2 ap6s o ensaio de reducdo do briquete autorredutor BM 11-A4, a
1850°C (30 minutos)

Tabela V.14 — Analises semiquantitativa de EDS da composi¢cdo em massa das fases presentes
do produto do tratamento BM11-A4 (Temperatura 1850° - 30 minutos)

Elementos (Massa %)
Composicéo
C Si Fe Ti @) Al Mg Ca
FeSi» 518 46,58 | 48,27 - - - - -
FeSi 4,33 30,59 | 65,07 - - - - -
SiC 16,55 65,54 - 4,22 | 7,02 | 3,13 | 3,64 -

A formacdo de FeSi também foi observada por Tangstad et al. (2019) que simularam o0s
experimentos em forno de inducdo com cadinhos de grafite que foram preenchidos com coque,

quartzo, pelotas de minério de ferro e cavacos de madeira. Trés conjuntos de experimentos
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foram realizados para simular a producao de trés diferentes graus de liga: 96, 75 e 52% Si (em
massa) em duas temperaturas diferentes de 1850°C e 1900°C, e um tempo de espera constante
de 30 min. A producdo de FeSi 52% foi considerada possivel nas condi¢des experimentais e
estava presente no cadinho. Aumentando a espera para 60min, estava presente no caso do FeSi

96%, mas a quantidade de metal produzida era insignificante.

Dois mecanismos de producéo de Si foram observados: transpiracdo do metal Si da camada de
condensado ao redor do cadinho e producdo de Si nas particulas de SiC, em consonéncia com
o trabalho de Tangstad et al. (2010). A Figura 5.23 esta representada a area 3 da Figura 5.19
apresentando fases metalicas de FeSi», fases de carbono na forma de SiC e escoria, com

composicdo em massa descrita na Tabela V.15.

Escoria

20 ym EHT =15.00kv  Signal A= QBSD Date :18 Oct 2021 B N NU
WD = 9.9mm Mag= 1.00KX Innovation and Creativity

Figura 5.23— Imagem de elétrons retroespalhados (MEV) com aumento de 1000X.
Microestrutura dos produtos da reacio da Area 3 apds o ensaio de reducio do briquete
autorredutor BM 11-A4, a 1850°C (30 minutos)

Tabela V.15 — Analises semiquantitativa de EDS da composi¢do em massa das fases presentes
do produto do tratamento BM11-A4 (Temperatura 1850° - 30 minutos)

Elementos (Massa %)
Composicéo
< Si Fe Ti O Al Mg Ca
FeSi> - 53,45 | 45,62 | 0,93 - - - -
SiC 16,49 | 62,88 - 3,27 590 | 4,68 - 6,77
Escéria 2,31 | 19,83 - - 30,01 | 16,29 | 2,33 | 29,22
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Percebeu-se que a escoria presente na Tabela V.15 aos teores de Al e Ca s&o superiores que 0s
encontrados na temperatura 1800°C (Tabela V.10). O que corrobora com o trabalho de
Yefimets et al.(2015) que descreveu que a viscosidade das escorias tendem a elevar com o
aumento da temperatura e as impurezas tendem a diminuir em maior concentracdo de SiO2,
assim separando da liga metélica. Em consonéncia, Shei et al (1998); Hustad (2018)
confirmaram que processo de producdo de ferrosilicio mesmo sendo considerado um processo
livre de escoria devido a alta pureza das matérias-primas, ha ainda formacéo de escoria. As
impurezas de 6xido mais abundantes sdo 6xido de aluminio (Al.O3) e éxido de célcio (CaO)
que forma uma fase de escdria junto com SiO>. Isso criara um sistema de escoria Al,03-CaO-
SiO2,

A dissertacdo em estudo descreve a utilizagdo de residuos como matéria na reducéo de briquetes
autorredutores, assim seus teores de impurezas possuem valores mais elevados que o
especificado pela literatura para producdo de FeSi. Sendo a intencdo de utilizacdo desses

briquetes autorredutores como carga complementar que permitam impurezas mais elevadas.

A Figura 5.24 seleciona com aumento de 1000X uma area do fundo do cadinho do ensaio de
reducdo do briquete autorredutor BM 11-A4, a 1850°C (30 minutos) que demonstra a formacao
de fases metélicos de Si e FeSi.. Bem como fases de carbono na forma de SiC, e escoria. As
analises semiquantitativas das fases presentes em composicdo em massa estdo descritas na
Tabela V.16
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Funde do cadiftho com'Si€ e escoria

100 um EHT =15.00kV  Signal A= QBSD Date :22 Oct 2021 @ NTNU
WD =104 mm Mag= 400X Innovation and Creativity

Figura 5.24 — Imagem de elétrons retroespalhados (MEV) com aumento de 1000X.
Microestrutura dos produtos da reacdo no fundo do cadinho ap6s o ensaio de redugdo do
briquete autorredutor BM 11-A4, a 1850°C (30 minutos)

Tabela V.16 — Analises semiquantitativa de EDS da composi¢do em massa das fases presentes
do produto do tratamento BM11-A4 (Temperatura 1850° - 30 minutos)

Elementos (Massa %)
Composigéo
C Si Fe Ti @) Al Mg Ca
FeSi» 8,62 | 48,77 | 42,61 - - - -
Si 10,94 | 86,15 2,91
SiC 19,75 | 60,3 - - 6,97 | 554 | 1,16 | 6,29
Escoria 589 | 20,82 30,06 | 17,63 | 4,05 | 21,57

A formacdo das fases metalicas de Si também foi observada na pesquisa de Jayakumari (2020)
gue demonstrou a possibilidade de produzir Si em temperaturas inferiores ou proximas de
1800°C, quando ha formagdo de SiO() sob alta presséo. Este pesquisador também descreveu
sobre formacdo de SiC) durante o processo de producgéo de Si/FeSi, sendo formado em cristais
ou como observado nesta dissertacdo em superficie.
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Finalmente, na Figura 5.25 apresenta a micrografia (90x) dos produtos do ensaio de reducgéo do
tratamento BM11-A em temperatura de 2000°C por 30 minutos, em destaque 2 &reas com
presenca de fases para investigacdo de sua composicdo. Percebeu-se que na temperatura
2000°C as fases metalicas encontram-se mais consolidadas e em maior proporc¢édo que SiC. De

modo que, as Figuras 5.26 (a) e 5.26 (b), demonstram estas areas com aumento de 400X,

2l

200 pm EHT =15.00kV  Signal A= QBSD Date :18 Oct 2021 @ NTN U
WD =10.1 mm Mag = 90X Innovation and Creativity

Figura 5.25 — Imagem de elétrons retroespalhados (MEV) aumento de 90X. Microestrutura
dos produtos da reacdo no fundo do cadinho ap6s o ensaio de reducdo do briquete
autorredutor BM 11-A4, a 2000°C (30 minutos)

As Figuras 5.26 (a) e (b) esta representada a Area 1 e 2 da Figura 5.25 apresentando fases
metalicas de FeSi. e FeSi, bem como fases de carbono na forma de SiC. A composicao quimica

das fases encontra-se inseridas na Tabela V.17 e Tabela V.18.
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EHT=1500kv  Signal A= QBSD Date :18 Oct 2021
WD=gemm  Mag= 400X

BNING,

WD=98mm  Mag= 400X

Tonvation and Creatinty

a) b)
Figura 5.26 — Imagens de elétrons retroespalhados (MEV) com aumento de 400X.

Microestruturas dos produtos da reacdo no fundo do cadinho apds o ensaio de reducdo do
briquete autorredutor BM 11-A4, a 2000°C (30 minutos)

Tabela V.17 — Analises semiquantitativa de EDS da composi¢do em massa das fases presentes
do produto do tratamento BM11-A4 (Temperatura 2000° - 30 minutos), respectivamente

Figura 5.26(a)
Elementos (Massa, %)
Composicéo
C Si Fe Ti O Al Mg Ca
FeSi» 5,39 46,18 | 45,88 - - - - -
FeSi 4,86 30,80 | 64,33 - - - - -
SiC 19,59 75,99 - 3,54 - 0,87 - -

Tabela V.18 — Analises semiquantitativa de EDS da composi¢do em massa das fases presentes
do produto do tratamento BM11-A4 (Temperatura 2000° - 30 minutos), respectivamente
Figura 5.26(b)

Elementos (Massa %)
Composicéo
C Si Fe Ti @) Al Mg Ca
FeSiz 5,45 4496 | 46,33 | 0,71 - 2,55 - -
FeSi 4,59 20,46 | 64,70 - - = . -
SiC 20,67 74,75 - 348 | 099 | 0,77 - -

Em ambas as Figura 5.26 (a) e (b) foram encontradas fases metéalicas e carbonosas analogas. E

assim, conforme consulta no diagrama de fases Fe-Si (pagina 47), especialmente na temperatura
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de 2000°C, pode-se observar a formacéo de alguns nédulos metalicos com composi¢do em fases
na area de FeSi»-FeSi (Figura 5.26) o demostra que ocorreu formacdo de metal abaixo de FeSi

50%; corroborando com os estudos de Tangstad et al. (2019).

A composicdo percentual em massa elementar foi bastante homogénea para as fases

investigadas, conforme pode-se observar nas Tabelas V.17 e Tabela V.18.

A presenca de SiCs) apresentou em menor proporgdo na relacdo Si/SiC, tendo caracteristica
menos porosa e mais consolidada, além de possuir teores (%) mais elevados de carbono que
nas temperaturas investigadas anteriormente. Em consonéncia, com os estudos de Jayakumari
(2020) a partir de 2000 °C a particula de SiC é muito mais densa, e a estrutura original de

carbono ja ndo mais existe nas amostras.

Houve apenas uma descoberta inesperada: SiC foi encontrado na superficie do FeSi aquecida a
2000°C, entretanto apresentado menor proporcdo na relacdo Si/SiC, que nas temperaturas
inferiores (1800,1850°C), investigadas anteriormente. Assim, como Ciftja et al. (2010) que
descreveu que a razdo para isso nédo é totalmente compreendida, mas uma explicacdo pode ser
que SiC é formado na superficie do silicio particulas / goticulas a baixas temperaturas devido a

presenca de pequenas quantidades de CO e que o SiC reage com a silica em maior temperatura.

5.4.3.2 Andlise dos produtos de reacéo dos briquetes autorredutores - referentes ao
tratamento BM12-A4

As amostras foram analisadas por MEV e além da escoria e SiC, que se esperava que formasse,
outras fases foram encontradas: FeSi, Si, FeSi, e SiC, para todas as temperaturas investigadas
1750 e 1850°C.

A composicdo quimica apresentada pelas fases investigadas, na Figura 5.27, demonstra area
com formacéo de fase metélicas de FeSi, e FeSi, bem como fases de carbono na forma de SiC.
As informacg6es da composicao quimica das fases encontram-se descritas na Tabela V.19.
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20 ym EHT =15.00kV  Signal A=QBSD 4 Nov 2021 TNU
| | WD =10.7 mm Mag = 800X Innovation and Creativity

Figura 5.27 — Imagem de elétrons retroespalhados (MEV), 800X. Microestrutura do produto
da reacdo ap0s o ensaio de reducdo do briquete autorredutor BM 12-A4, a 1750°C (30

minutos)

Tabela V.19 — Analises semiquantitativa de EDS da composi¢do em massa das fases presentes
do produto do tratamento BM12-A4 (Temperatura 1750° - 30 minutos)

Elementos (Massa %)
Composigéo
C Si Fe Ti @] Al Mg Ca
FeSi» 6,02 40,73 | 50,11 - - - - -
FeSi 6,11 37,00 | 56,89 - - - - -
SiC 17,07 63,79 - 3,10 | 6,96 | 3,35 - -

A temperatura a 1750°C para o tratamento BM12-A4 produziu a fase de FeSi e FeSiy, sendo
que as fases de FeSi encontradas possuiam nddulos bem pequenos. Mas corroborando com os
estudos de Jayakumari (2020) que demonstrou a possibilidade de produzir Si em temperaturas
inferiores ou proximas de 1800°C. As fases de FeSi encontradas possuiam nodulos bem
pequenos.Assim, na Figura 5.28 apresentando fases metélica de FeSi, FeSi; e Si (Tanstad, 2018;
Jayakumari, 2020). De modo que, também foram produzidas particulas de SiC(s). A

composi¢do quimica destas fases investigas nesta figura estdo inseridas na Tabela V.20.
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4 Nov 2021

20 um EHT = 15.00 kV
WD =10.8 mm

Signal A = QBSD
Mag= 800 X

Innovation and Creativity

Figura 5.28 — Imagem de elétrons retroespalhados (MEV), 800X. Microestrutura do produto
da reacdo ap0s o ensaio de reducdo do briquete autorredutor BM 12-A4, a 1750°C (30

minutos)

Tabela V.20 — Analises semiquantitativa de EDS da composi¢do em massa das fases presentes
do produto do tratamento BM12-A4 (Temperatura 1750° - 30 minutos)

Elementos (Massa %)
Composicéo
C Si Fe Ti ) Al Mg Ca
Si 20,29 76,30 - 3,41 - - - -
FeSi 6,06 43,43 | 50,51 - - - - -
FeSi 5,64 35,23 | 59,13 - - - - -
SiC 30,66 56,62 - 264 | 552 | 193 | 0,63 | 2,99

Percebeu-se na micrografia das Figuras 5.27 e 5.28 que a maioria das superficies composta pela
fase SiCs) preservam caracteristicas porosas e menos densas, mantendo ainda o aspecto do

carbono em estrutura original, conforme descreveu Jayakumari (2020).

Finalmente, a Figura 5.29 e 5.30, demonstram as micrografias (800x) dos produtos do ensaio
de reducdo-fusdo do tratamento BM12-A4 em temperatura de 1850°C por 30 minutos. Nesta

temperatura, observou-se no fundo do cadinho uma maior quantidade de metal.
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A Figura 5.29 apresenta fases constituintes metalicas de FeSi» e FeSi, além de formacéo de fase

de SiC. A a composicdo quimica apresentada pelas fases investigadas, encontram-se descritas

na Tabela V.21.

20 pm

EHT = 15.00 kV
WD =104 mm

Signal A = QBSD
Mag= 800 X

4 Nov 2021

NTNU

Innovation and Creativity

Figura 5.29 — Imagem de elétrons retroespalhados (MEV), 800X. Microestrutura do produto

da reacdo apos o ensaio de reducdo do briquete autorredutor BM 12-A4, a 1850°C (30

minutos)

Tabela V.21 — Analises semiquantitativa de EDS da composi¢do em massa das fases presentes
do produto do tratamento BM12-A4 (Temperatura 1850° - 30 minutos)

Elementos (Massa %)

Composigéo
< Si Fe Ti o) Al Mg P Ca
FeSi2 6,36 | 45,73 | 47,9 - - - - - -
FeSi 554 | 30,06 | 644 - - - - - -
SiC 21,04 | 75,55 - 341 - - - - -
Escoria 3,61 | 1543 - - 2750 | 17,41 | 0,55 | 0,60 | 3,61

As fases produzidas nesta temperatura 1850°C para o tratamento BM12-A4 também foram as

mesmas produzidas para o tratamento BM11-A4 em mesma temperatura de ensaio. Logo,
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fazendo uma comparacao dos resultados para a fase de FeSi da Tabela V.14 com a Tabela V.21
ndo ocorreu variagdes altas nos teores de Si, C e Fe. Da mesma forma para a fase de FeSiy,
comparando as Tabelas V.13; V.14; V.15 e V.16 com a Tabela V.21 variacGes de grande

propor¢do ndo ocorreram.

Entretanto, em relacdo as escorias o que foi observado é que para o tratamento BM11-A4
(Tabelas V.15 e V.16) o valor da composicdo (%) de Ca é bem superior ao apresentado pelo
tratamento BM12-A4, o que talvez pode estar relacionado a proporcao inferior de 2,50% de

silica ativa no tratamento BM12-A4.

A Figura 5.30 também apresenta fases constituintes metélicas de FeSi> e FeSi, contendo
também formacéo de fase de SiC. A composi¢do quimica apresentada pelas fases investigadas

encontra-se descritas na Tabela V.22.

20 um - EHT =15.00kV  SignalA=QBSD 4 Nov 2021 @ NTNU

| | WD =105 mm Mag = 800X Innovation and Creativity

Figura 5.30 — Imagem de elétrons retroespalhados (MEV), 800X. Microestrutura do produto
da reacdo ap0s o ensaio de reducdo do briquete autorredutor BM 12-A4, a 1850°C (30
minutos)
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Tabela V.22 — Analises semiquantitativa de EDS da composi¢do em massa das fases presentes
do produto do tratamento BM12-A4 (Temperatura 1850° - 30 minutos)

Elementos (Massa %)
Composicéo
C Si Fe Ti @) Al Mg P Ca
FeSi 6,65 | 47,67 | 45,68 - - - - - -
FeSi 542 | 30,34 | 64,25 - - - - - -
SiC 21,27 | 75,28 - 3,46 - - - - -

As fases metalicas e carbonosa (Figura 5.30) também apresentaram consonancia com 0S

resultados obtidos em relacdo aos obtidos para o tratamento BM11A-4.

5.4.3.3 As principais observacoes

Em todas as temperaturas de 1750°C - 2000°C, todo o carvéo parece ser transformado em
SiC(s).

A formacao das particulas de Si metalico reduzido ja sdo evidentes a partir de 1750°C.

Observou-se que houve formacgdo da fase metélica de FeSi na temperatura a 1750°C para 0

tratamento BM12-A4 o que ndo foi observado a 1800° para o tratamento BM-11-A4.

As proporg¢des do metal analisado consideraram-se que houve producao de 50/50 de fases Si -
FeSiz, ou seja, FeSi75%. Mas, alguns nddulos metalicos encontram-se na area com fases de
FeSi - FeSi», abaixo de FeSi50%.

O Si também foi condesado como gas SiO, o0 que pode ser visto no topo do cadinho de carbono,

que ¢ parcialmente transformado em SiC.
Nenhum SiO> foi encontrado, exceto como escoria de CaO-Al>03-MgO-SiOs.
A caracterizagdo das fases presentes nos produtos dois tratamentos submetidos aos ensaios de

reducdo, ratifica-se que ndo foram detectadas, pela analise de MEV por espectro de EDS

nenhuma particula do aglomerante silicato de sddio em toda a experimentagdo executada.
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Devido as limitacBes de recursos financeiros e tempo para a condugdes de ensaios
individualizados, optou-se por conduzir, as diferentes temperaturas alvo, pesquisadas para estes
dois tratamentos, ndo apresentariam uma grande diferenca nos resultados de produtos obtidos
pelo tratamento térmico. Cabe destacar que a variacdo no aglomerante de 5,00% (BM11-A4)
para 7,50% (BM12-A4) ndo afetaria a representativa metallrgica e quimica dos produtos
obtidos; pois utilizando o silicato de sodio (Na2O*SiO.) como ligante, 0 Na2O provavelmente

seria reduzido e volatilizado com a presenca de carbono.

Logo, observou-se pelas analises das micrografias e composicdo quimica que as estruturas,
fases metélicas e carbonosas, ndo possuem significativa diferenca entre os tratamentos BM11-
A4 e BM12-A4. Exceto na composicao da escoria que para o tratamento BM12-A4 apresentou
teor em %Ca, bem inferior, o que talvez pode ser associado a composi¢do da mistura deste

tratamento ser 2,50% inferior em silica ativa.

Cabe destacar que o balanco de massa (APENDICE I11) ndo parece se ajustar totalmente ao
experimento, pois percebeu-se pela visualizacdo das micrografias geradas pelo MEV que ha
maior quantidade de SiC, em comparagdo com o balangco de massa. Dessa forma, sugere-se que
quando se realiza o célculo de balan¢o de massa supbe-se que todo Fe foi reduzido a Fe
metalico. Assim, com base nas analises do metal, 75%Si, sabe-se o quanto de Si metalico foi
misturado com o Fe. O restante do Si que é adicionado como SiO; ira para o SiC, o0 gas SiO e
um pouco para a escoria. Assim, se 0 Si médio no metal for menor do que o assumido nas

analises, ficaria mais proximo de 50% Si no FeSi, isso daria um melhor equilibrio de massa.

Adicionalmente, também deve-se considerar a causa devido a heterogeneidade das matérias
primas, que sdo residuos e isso também pode descrever o desvio, que as analises reais ndo

seriam as andlises médias assumidas dos briquetes autorredutores produzidos.
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6. CONCLUSOES

Foi desenvolvida uma metodologia de producdo de briquetes autorredutores em escala
laboratorial utilizando uma matriz de aco e prensa hidraulica para compressédo a frio. Apos a
conformacao foi realizado a cura em temperatura ambiente utilizando um tempo minimo de 10

dias para secagem.

As variaveis que foram pesquisadas para a producgéo dos briquetes autorredutores de silica ativa,
finos de minério de ferro e finos de carvdo vegetal foram: pressdo de compactacdo na
conformacdo dos briquetes, proporcdo dos componentes, propor¢do de agua na mistura,
diferentes tipos de aglomerantes (cimento Portland, cal hidratada e silicato de sodio) e

diferentes proporcGes de aglomerantes.

Concluiu-se que os treze tipos de misturas estudadas apresentaram adequada briquetabilidade.
Entretanto a variacdo em diferentes tipos e proporcdo de aglomerantes e do percentual dgua
adicionada foram variaveis que afetaram o comportamento estrutural e a operacionalidade do

processo.

Ha aumento da densidade aparente em relacdo a elevagdo da proporcao de dgua/aglomerantes

da mistura para todos os briquetes produzidos.

Os ensaios de determinacdo do indice shatter nos briquetes autorredutores, para queda inicial
de 0,30m; determinaram que 8 tratamentos com aglomerante cimento Portland; 8 com silicato
de s6dio, 4 com cal hidratada e 3 para os briquetes sem aglomerantes que atenderam a premissa
estipulada de R>90,00%. Sequencialmente, para os ensaios shatter em queda de 1,50m,
somente 12 tratamentos atenderam a premissa estipulada; expdem-se que 1 tratamento sem
aglomerantes, 5 tratamentos com cimento Portland, 1 tratamento com cal hidratada e 5 com

silicato de sodio.

Em relagdo a porosidade dos briquetes evidenciou-se que com a elevacdo da proporcdo dos
aglomerantes - cimento Portland e silicato de sodio- houve um decréscimo na porosidade
obtida.
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A resisténcia a degradagdo térmica a quente dos briquetes autorredutores diminuiu a cada
elevacdo dos patamares de temperatura e ao respectivo tempo de exposicdo ao gradiente
térmico, para todos os tipos de tratamentos. Entretanto, somente dois tratamentos produzidos
com silicato de s6dio BM11-A4 (5,00%) e BM12-A4 (7,50%) apresentaram indices de Rdr>
80,00%, conforme premissa estabelecida neste trabalho.

Assim, a introducdo dos briquetes autorredutores como possivel carga complementar pode
representar uma alternativa viavel e vantajosa, sendo utilizados na producdo em tipos de FeSi
que possuam seus limites de especificacdo mais amplos. Logo, seriam mensurados no balango
de massa, conjuntamente com as demais matérias-primas para que essas atuem como um
corretivo a qualidade quimica dos briquetes que poderiam ser acrescidos de maneira cautelosa

e de forma a ndo afetar o processo de producéo e a qualidade do produto.

Por fim, o trabalho adicionou dados significativos e inéditos, que podem contribuir
positivamente em relacdo as propriedades apresentadas pelos briquetes autorredutores com as
respectivas matérias primas de residuos do segmento da industria de FeSi, especialmente 0s

briquetes que utilizaram silicato de sédio como ligante.
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6.1 SugestoOes para trabalhos futuros

Como sugestdes para trabalhos futuros, prop6em-se as seguintes abordagens:

Estudar diferentes pressdes de compactacao para producgéo dos briquetes; autorredutores
de silica ativa, finos de minério de ferro e finos de carvéo vegetal.

' Adensar o conhecimento sobre a taxa de aquecimento no comportamento dos briquetes;

»  Verificar mais detalhadamente como o percentual de ligante afeta a resisténcia a
compresséo;

* Realizar um balango de massa e energia do SAF, utilizando estes briquetes
autorredutores como carga complementar.

' Avaliar o rendimento, custo-beneficio, de se utilizar essa tecnologia no SAF.
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APENDICES

APENDICE | — Célculo estequiométrico para producio dos briquetes autorredutores

Os célculos para producdo dos briquetes autorredutores com os residuos da industria
metalurgica de FeSi 75% irdo se basear no balanco de massa simplificado de producédo de FeSi
75%. Naturalmente é necessario conhecer a composicdo da liga que se deseja produzir, para
facilitar os calculos tedricos foram pressupostos valores de matérias-primas embasados nos
trabalhos de Silveira e Almeida (1988); Malhotra e Mehta (1996); Ananina et al. (2009),

conforme descrito anteriormente na subsecdo 4.4.

A composicao quimica do ferro silicio a produzir sera:
Silicio (Si) = 75,00%

Ferro (Fe) = 24,50%

Impurezas = 0,50%

Além disso, a distribuicdo do carbono fixo dos redutores sera:
% Carvéo vegetal = 100,00

Como base para realizacdo dos célculos, consideraremos como rea¢do de reducao a reacao ideal

com 100% de rendimento de silicio, conforme descrito na reacdo da equacao A.1.

Reacéo global: SiO2 ) + 2C5) =Sigy +2 CO() (A.1)

Entdo, a quantidade de matéria-prima para produzir 1000,00kg de ferro silicio 75% é:

Peso molecular do SiO2 = 60 g/mol
Peso molecular do Si = 28 g/mol

Peso molecular do C = 12 g/mol

Os calculos para determinagdo da massa de silica ativa e massa de carbono para reduzir a SiO>
que compde a silica estdo descritos a seguir:

Quantidade de silicio em 1000kg de FeSi75%:

1000,00kg de FeSi x (75,00kg de Si / 100,00kg FeSi) = 750,00kg de Si
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Quartzo:
(60kg de SiO2/mol + 28kg de Si/mol) x 750kg de Si = 1607,14kg de silica ativa

1607,14kg SiO2 x (100,00kg quartzo / 90,00kg SiO2) = 1785,71 kg de silica ativa

Carbono para reduzir o SiO:
(24,00kg C/mol + 60,00kg SiO2/mol) x 1607,14kg quartzo = 642,86kg de C

Para calcular a quantidade de minério de ferro temos que tomar por base as reacdes A.2 e A.3:

Fe203 + CO = 2 FeO + CO (A.2)

FeO+ CO=Fe + CO2 (A.3)

Onde:

Peso molecular do Fe20O3 = 160,00g/mol

Peso molecular do Fe = 56,00 g/mol
Quantidade de ferro em 1000,00kg de FeSi75%:

Os calculos para determinacdo da massa de finos de minério de ferro que sera utilizada na

composicao dos briquetes estdo descritos a seguir:

Minério de ferro

1000,00 FeSi x (24,50kg Fe + 100kg de FeSi = 245,00kg Fe

(1 x 160,00kg Fe20s/mol + 2 x 56,00kg Fe/mol) x 245,00kg Fe = 350,00kg Fe203
350,00kg Fe203 x (100,00kg minério de ferro + 60,71kg Fe203) =576,51kg

Os célculos para determinacéo da massa de finos de carvéo vegetal, que deve ser distribuida de

redutor (carbono) entre as matérias-primas estdo descritos a seguir:

Carvéo Vegetal
642,86kg x (100,00+100,00) = 642,86kg de C
642,86kgde C x (100kg carvéo + 48,94kg C) = 1313,56kg de carvao vegetal
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O percentual de carbono base Umida é determinado da seguinte forma:
% Carbono fixo base seca x ((100 — (% umidade) /100) = 50,01 x ((100-2,13) /100) = 48,94%

A partir da identificagdo das variaveis significativas, obtidas nos planejamentos experimentais
realizados, foram produzidos briquetes, seguindo as melhores combinacGes das variaveis e

niveis aplicados que apresentarem maior resisténcia mecanica associada ao carater de
autorreducao.
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APENDICE Il — As dimensdes dos componentes do molde cilindrico

Pistao Matriz cilindrica
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APENDICE 11l — Balango de massa do rendimento te6rico do Si na forma metélica
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Microsssilica

100,00%

Finos carvao vegetal | Finos Minério de ferro | Aglomerantes g -
SiO2 90,00 65,86 38,46 SiO2 55,15 0,92
AbOs3 0,16 10 0,32 Al203 1,16
CaO 0,38 6,99 0,07 CaO 0,91
Fe203 0,96 7,26 60,68 Fe20s 8,97 0,06
MgO 0,85 1,12 0 MgO 0,51
K203 2,83 2,45 K203 1,41
C fixo 50,01 Cfixo | 16,00 1,33
cinzas 26,88
volatéis 20,98
Massa (g) 49,00 32,00 14,00 5,00 100,00
9™ 46,50 32,00 14,00 750
Fe203 ou SiO2
mol ()] Perda de massa (g) SiC (9) Fe (g) | FeSi(%)
Reacdes de perda de massa em
volateis no carvéo vegetal 6,71
[0,05636 [IIGIONIN] Fe203+3C0O=2Fe+3C0> 271 63 6o
0,00 0,0 Fe203+3C=2Fe+3CO -0,02 gSi
0,44518 26,8 Si02+3C=SiC+2CO 24,93 17,8 9,4
0,11162 6,7 Si02+2SiC=3Si+2CO 6,25 -8,9
0,01126 0,7 Si02-Ca0-AkOs3
0,2 21,0 2Si02+SiC=3Si0+CO 28,02 -7,0
0,92 % perda de massa 69% volateis no carvédo vegetal + oxigénio no Fe203 + CO e SiO-perda
g SiC deixou 1,9
gFeSi 15,7
g escoria 2,0
g SiO2 deixou 0,0
Sino metal 36,49%
Sino SiO 57,16%
Si noSiO2 1,23%
Sino SiC 5,13%




ANEXOS

ANEXO I - Dimensdes da prensa hidraulica Marcon MPH-15 (Marcon, 2019)
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ANEXO II - Especificacdes técnicas do cadinho de grafite
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Grade Name

Formation

Density (Mg/ms)
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Specific Resistance (4 Q.m)
Flexural Strength (MPa)
Compressive Strength(MPa)
Tensile Strength (MPa)
Elasticity (GPa)
cTE " (107°/K)

Thermal Conductivity (W/m/k)

1G-15
I[sotropic Graphite

1.90

60

9.5

53.9

103

294
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1) Coefficient of Thermal Expansion
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