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RESUMO

Devido a crescente escassez dos minérios ricos nos metais de interesse e a geracao de residuos
com granulometria cada vez mais fina, a pelotizacdo tem-se apresentado como 0 processo
atual mais adequado para aproveitamento desses materiais. Este trabalho teve como objetivo o
estudo da influéncia de diferentes intervalos de tempo e temperatura de queima na pelotizacao
de residuos de minério de manganés. A principio, uma amostra do minério foi moida e
peneirada até a obtencdo de uma granulometria desejada, abaixo de 0,044mm. A seguir, fez-se
misturas com 12% de carvéo ativado, 9% e 12% de cal. Obtiveram-se pelotas com adicdo de
agua e as queimas foram realizadas em quatro condic¢des de trabalho: 1155°C durante 10min,
1155°C durante 30min, 1160°C durante 10min e 1160°C durante 30min. Os produtos foram
caracterizados por MO, MEV/EDS, difracdo de raios X, analise de imagem, perda de massa,
densidade geométrica e ensaios de compressdo. Todas as amostras, independentemente da
condicdo de trabalho, apresentaram porosidade alta, tipica de pelotas queimadas. Nas analises
feitas em MEV/EDS detectaram-se fases com predominancia de manganés e outras ricas em
silicio evidenciando a presenca de quartzo. Pela difracdo de raios X foram detectadas as fases:
bixbyita, jadeita, magnesioferrita, bustamita, aegirina, diopsidio e braunita. A maior
porosidade, (34,44 + 6,48)%, foi encontrada para a condigdo de trabalho com 12% de CaO,
queima a 1160°C por 30 minutos. De maneira geral, a perda de massa de todas as condi¢fes
de trabalho se manteve préxima a 30%. A condi¢do de trabalho com a maior perda de massa,
(35,5 £ 0,03)%, foi para 9% de CaO, queima a 1160°C por 10 min. Os valores de densidade
geométrica das pelotas queimadas foram baixos. Para as pelotas com 9% de cal esses valores
foram proximos a (1,20 + 0,14)g/cm? e para as amostras com 12% de cal, aproximadamente
(1,05 = 0,14)g/cm3. A maior resisténcia mecanica encontrada nos ensaios de compressao foi
de (0,4338 * 0,3)kN para a condicdo de trabalho com 12% de CaO, queima a 1160°C por

30min.

Palavras-chave: pelotizagdo, minério de manganés, reaproveitamento de residuos, resisténcia

a compressao.



ABSTRACT

Due to the increasing scarcity of rich ores in the metals of interest and the generation of
tailings with fine granulometry, the pelletizing has been presented as the most appropriate
current process for the use of these materials. This work aimed to study the influence of
different times and temperatures of burning on the pelletizing of manganese ore tailings. At
the first time, a sample of the ore was ground and sifted until a desired particle size of
0.044mm. Thereafter, mixtures were made with 12% activated carbon, 9% and 12% calcium
oxide. Pellets were obtained with addition of water and the burnings occurred under four
working conditions: 1155°C for 10min, 1155°C for 30min, 1160°C for 10min and 1160°C for
30min. The products were characterized by OM, SEM/EDS, X-ray diffraction, image analysis,
mass loss, geometric density and compressive strenght tests. All samples, regardless of the
working condition, presented high porosity, typical of burned pellets. In the SEM/EDS
analyzes, phases with predominance of manganese and silicon were detected, evidencing the
presence of quartz. The X-ray diffraction detected the phases: bixbyite, jadeite,
magnesioferrite, bustamite, aegirin, diopside and braunite. The highest porosity, (34.44 +
6.48)%, was found for the working condition with 12% CaO, burning at 1160°C for 30min. In
general, the mass loss of all working conditions remained close to 30%. The work condition
with the largest mass loss, (35.5 £ 0.03)%, was for 9% CaO, burning at 1160°C for 10min.
The geometric density values of the pellets were low. For the pellets with 9% calcium oxide
these values were close to (1.20 + 0.14)g/cm3® and for samples with 12% calcium oxide,
approximately (1.05 £ 0.14)g/cms3. The highest mechanical strength was of (0.4338 + 0.3)kN
for the working condition with 12% CaO, burning at 1160°C for 30min.

Key-words: pelletzing, manganese ore, reuse of waste, compressive strength
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1 INTRODUCAO
1.1  Formulagdo do Problema

A metalurgia do p6 € um processo que consiste em homogeneizar, compactar ou
modelar uma mistura de pds e aquecé-la a uma temperatura abaixo da temperatura de fusao do
elemento principal, com o objetivo de melhorar a coesdo da estrutura interna e conferir ao
produto resisténcia mecénica. Nessa linha, os processos de aglomera¢do mais comuns sao:
pelotizacdo, sinterizacdo e briquetagem (MORO; AURAS, 2007).

Devido a crescente escassez dos minérios ricos nos metais de interesse e geracao de
residuos com granulometria cada vez mais fina, a pelotizacdo tem-se apresentado como o
processo atual mais adequado para aproveitamento desses materiais. A invencdo desse
processo se deu em 1912 por A.G.Anderson e C.A. Brackelsberg e somente em 1926 iniciou
uma producao industrial em massa nas instalacbes da Krupp Stahl na Alemanha. Apds a
segunda guerra mundial, o minério granulado da regido de Minnesota, nos Estados Unidos, se
encontrava escasso devido a grande demanda durante o periodo, momento em que a
pelotizacdo comecgou a ocupar espacgo e essa inovacgdo tecnoldgica foi prontamente conduzida
pela “Mines Experimental Station of the University of Minnesota” no ano de 1943. Anos mais
tarde, em 1946, a Suécia tomou conhecimento dos estudos que estavam sendo realizados em
Minnesota e decidiu estabelecer um comité para estudar a viabilidade da aplicacdo da

pelotizacdo nos concentrados de minério de ferro existentes naquele pais (JANUZZI, 2008).

A pelotizacdo com o minério de manganés é semelhante & de minério de ferro, com
algumas particularidades. As pelotas aproximadamente esféricas, com tamanhos adequados
sdo uma das matérias primas dos altos fornos e suas boas caracteristicas mecanicas sdo
essenciais para que o transporte para os clientes se torne possivel, sem a geracdo de novos
finos (NUNES, 2004).

As pelotas possuem caracteristicas peculiares como: alta porosidade, tamanho
aproximadamente uniforme, alta resisténcia mecénica e & abrasdo e grande concentragdo do
mineério de interesse, todos esses parametros sdo relevantes para a qualificacdo das pelotas
(NUNES, 2004).

Correlacionando essas propriedades com as pelotas de minério de manganés, que serdo
0 objetivo de estudo neste trabalho, o grande problema de producdo é a fragilidade

apresentada pelas mesmas apés a etapa de queima, com a formacdo de trincas visiveis nas



superficies, reduzindo a resisténcia mecéanica e por consequéncia tornando-as inutilizaveis.
Essas trincas podem ser de origem térmica, provenientes do choque térmico ou de resiliéncia,
ocasionadas por tensdes internas durante a secagem das pelotas (FONSECA, 2004). Devido
ao problema da fragilidade das pelotas, propds-se estudar diferentes intervalos de tempo de

queima para tentar minimizar a ocorréncia desse fendmeno.

Portanto, o seguinte questionamento fora o responsavel pela conducdo deste trabalho:

Como variam as propriedades mecanicas de pelotas obtidas de minério de manganés

guando submetidas a diferentes intervalos de tempo de queima?
1.2 Justificativa

Apesar de sua abundancia na natureza, o minério de manganés é distribuido em
algumas regifes do mundo, no que diz respeito as reservas no espaco geologico, tornando

assim a sua utilizacdo extremamente estratégica (ABREU, 1973).

O minério de manganés é um item essencial na fabricacdo das ferroligas, em especial
do aco e a maior parte da producdo desse minério é destinada a essa finalidade. A presenca do
manganés nos acos e nas ferroligas em geral tem como objetivos aumentar a resisténcia
mecanica e diminuir a quantidade de sulfeto de ferro, evitando assim a fragilidade a quente
pela sua maior afinidade ao enxofre do que o ferro (ALMEIDA, 2010).

O descarte indevido de efluentes e rejeitos provenientes do beneficiamento mineral e
da lavra pode provocar um grande impacto ambiental, seja pela contaminacdo de aguas, seja
pelo assoreamento dos leitos de rios pelos finos. Recentemente, devido a grande geracdo de
finos no processamento de minérios pobres no metal de interesse, a pelotizacdo tem-se
destacado como o processo mais adequado para este propdsito. Diferentes intervalos de tempo

de queima foram utilizados neste trabalho, visando a diminuicdo da fragilidade das pelotas.
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Objetivos
Geral

Caracterizar pelotas obtidas de residuos de minéerio de manganés, utilizando diferentes
intervalos de tempo de queima.

Especificos

Realizar uma Revisdo Bibliografica sobre a mineralogia do minério de manganés, a
metalurgia do pd, o depdsito de minério de manganés de Morro da Mina, 0 processo
de pelotizagdo, a pelotizacdo de minério de manganés, a influéncia do carvéo, da cal,
da porosidade e da umidade sobre as propriedades mecénicas das pelotas e a

resisténcia a compressdo das pelotas de minério de manganés;

Obter amostras a partir de residuos de minério de manganés com diferentes

quantidades de cal, intervalos de tempos e temperaturas de queima;

Caracterizar as pelotas obtidas por: MO, MEV/EDS, difracdo de raios X, densidade

geomeétrica e resisténcia a compressao;

Avaliar a porosidade das amostras por analise de imagem;
Estrutura do Trabalho

O trabalho estad dividido em cinco capitulos, no primeiro capitulo foi feita uma

introducdo do tema a ser estudado, a formulagdo do problema, a justificativa para a realizacéo

do trabalho e seus objetivos, geral e especifico.

O segundo capitulo apresenta a revisdo bibliografica que consiste na fundamentacao

tedrica do tema, relatando sobre o que consiste o processo de pelotizacdo em geral e, em

especifico, a do minério de manganés.

O terceiro capitulo apresenta os materiais e métodos utilizados no estudo para a

obteng&o e caracterizacdo das pelotas.

Os resultados e discussao estdo apresentados no quarto capitulo.

No quinto capitulo, as conclusbes do trabalho estdo apresentadas, levando em

consideracdo todos os resultados obtidos anteriormente.



Por fim, foram apresentadas as referéncias bibliogréaficas utilizadas para embasar esse
trabalho.



2 REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1  Mineralogia do minério de manganés

A mineralogia do minério de manganés é vasta e complexa. H4 a comprovacéo da
existéncia de mais de 300 minerais que possuem em sua constituicao esse minério. No entanto
apenas uma pequena parte possui valores realmente significativos desse elemento, como

afirma Olsen apud Faria (2008).

O manganés ndo é encontrado de forma elementar na natureza, se apresentando
somente na forma de minerais (com outros elementos). Segundo Abreu (1973), os compostos

mais comuns sdo: pirolusita, criptomelana, hausmannita, psilomelana e braunita.

Os principais minerais de manganés e suas respectivas formulas quimicas podem ser

observados na Tabela 1, juntamente com sua classificacao.

Tabela 1 - Classificagao dos principais minerais de manganés.

Oxidos Hidroxidos
Criptomelana KMngO44 Manganita MnO(OH)
Pirolusita MnO, Grautita MnO(OH)

N-sutita MnO, Pirocroita MnO(OH),
Hollandita BaMngO,¢ Litioforita (Li, A)MnO, (OH),
Birnessita MnO, Psilomelana BaMn;0,,H,0

Bixbyita Mn, 0, Todorokita [(Na, Ca, K),;Mng04,(H,0)]
Jacobisita (Mn, Fe)0, Silicatos Anidros

Hausmannita Mn;0, Rodonita MnSiO;
Manganosita MnO Piroxmangita MnSiO5

Continua



Silicatos Hidratados Tefroita Mn,Si0,
Bementita (Mn, Mg, Fe)4Siy(0,0H) g Espessartita Mn;Al,Siz 04,
Neotocita (Mn, Fe)SiO5; .n H,0 Braunita (Mn, Si), 04

Carbonatos e Sulfetos
Rodocrosita MnCO;

Alabandita MnS

Fonte: Goncalves & Serfaty apud Faria (2008)

Na maioria dos minerais, 0 manganés apresenta um estado tetravalente, como nos
Oxidos ou hidréxidos, como afirma Abreu (1973). A rodocrosita é um carbonato comum em
diversos minerais de manganés, sendo encontrada também no Brasil, como elucida Gongalves
& Serfaty apud Faria (2008). Outros dois compostos de grande relevancia econémica,

segundo Olsen apud Faria (2008), sdo os minerais tetravalentes, pirolusita e criptomelana.
2.2  Depésito de minério de manganés de Morro da Mina

O depdsito de minério de manganés de Morro da Mina esta localizado no municipio de
Conselheiro Lafaiete, estado de Minas Gerais. A imagem aérea da cava da mina pode ser vista
pela Figura 1.

Figura 1 — Imagem aérea da cava da mina Morro da Mina em Conselheiro Lafaiete,
Minas Gerais.
Fonte: Faria (2008).



As rochas provenientes dessa mina sdo de uma sequéncia vulcano-sedimentar do tipo

“greenstone belt”, presentes no Quadrilatero Ferrifero (FARIA, 2008).

A exploracdo de Morro da Mina comegou em 1894. Entre os anos de 1902 e 1995
foram extraidos cerca de 8,6 milhGes de toneladas de oxidos e 3,4 milhGes de carbonatos-
silicatos. Atualmente os principais produtos encontrados na mina séo os carbonatos-silicatos,
dentre eles: rodocrosita (MnC03), piroxmangita (MnSiO5), espessartita (Mn3Al,Si;0,,) €
tefroita (Mn,Si0,). Esse tipo de minério possui caracteristicas particulares, com coloragédo

cinza escura, granulacdo fina a média e se apresenta de maneira compactada (FARIA, 2008).
2.3  Metalurgia do P4

A metalurgia do pé trata de uma técnica de fabricacdo de produtos, podendo ser
ferrosos ou ndo, obtidos através da conformacédo de pos seguido de um tratamento térmico,
quando o material é submetido a temperaturas abaixo do ponto de fusdo sob atmosfera
controlada, conferindo ao produto propriedades fisicas e mecéanicas (BS IND. COM.
PRODUTOS METALURGICOS LTDA, 2018).

De acordo com Mourdo (2007), este processo é subdividido em trés técnicas de
aglomeracéo de finos. Porém somente as duas primeiras sdo largamente utilizados na inddstria

siderdrgica:
e Pelotizag&o;
e Sinterizacdo;
e Briquetagem.

Na Tabela 2 podem ser vistos os processos de aglomeracdo de finos com suas
respectivas granulometrias (SILVA, 2018).

Tabela 2 - Processos de aglomeragio com as respectivas granulometria de finos

Processo de aglomeracéo Granulometria dos finos
Pelotizacao < 0,150mm
Sinterizagdo 0,15a6,3mm

Fonte: Silva (2018)
A aglomeracdo a quente de uma mistura de finos de minérios, carvdo, fundentes e

aditivos, com dosagens e composi¢fes quimicas definidas resultam em um produto chamado



sinter e este deve apresentar caracteristicas quimicas, fisicas e metalUrgicas compativeis com

as solicitagdes dos altos-fornos (SILVA, 2018).

A briquetagem consiste na aglomeracdo de particulas finas por meio de compresséo,
com auxilio ou ndo de um aglutinante. Este processo permite a obtencdo de um produto
compactado denominado briquete, com forma, tamanho e pardmetros mecanicos adequados.

A pelotizacdo sera tratada em tdpicos posteriores de maneira mais especifica (SILVA, 2018).
2.4  Pelotizacéo

A pelotizacdo foi desenvolvida no inicio do século XX devido a uma necessidade de
se aproveitar os finos do minério de ferro (com granulometria menor que 0,15mm),
principalmente em paises que ndo detinham grandes reservas desse minério, oriundos da sua
lavra e beneficiamento e que eram totalmente descartados devido a impossibilidade de

manuseio, se tornando, por assim dizer, residuos (DINIZ, 2014).

Conceituando as pelotas de maneira breve, elas podem ser definidas como bolas
produzidas a partir de finos de minério e concentrados com diferentes composi¢des quimicas
e mineraldgicas. Elas possuem propriedades singulares, tais como: grande concentracdo de
minério, alta porosidade (variando de 25% a 30%), tamanho uniforme (na faixa de 9 a 15mm
de diametro), grande resisténcia ao fogo, alta resisténcia mecénica e a abrasdo (NUNES,
2004).

Segundo Costa (2008), as propriedades das pelotas séo influenciadas por diversos
parametros, dentre elas: tipologia e natureza do minério ou concentrado, pelos aditivos
utilizados e pelo tratamento térmico utilizado para a producdo das pelotas queimadas. A
interacdo entre os elementos do concentrado e dos aditivos tém como consequéncia a geracao
de vaérias fases mineraldgicas, as quais afetam as ligacdes na pelota, a distribuicdo e a

estrutura dos poros, determinando as caracteristicas fisicas e metaldrgicas das pelotas.

A pelotizacdo pode ser compreendida atraves do fluxograma apresentado na Figura 2.
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Figura 2 — Fluxograma do processo de pelotizacéo.
Fonte: Pesquisa direta

A obtencdo de éxito na producdo das pelotas é dependente do sucesso de cada etapa.
Um erro em uma etapa precedente ndo pode ser corrigido nas etapas seguintes. Mesmo na
producdo das pelotas queimadas (ciclo térmico no forno), uma boa qualidade ndo é obtida
com pelotas mal formadas (NUNES, 2004).

2.4.1 Preparacdo das matérias primas

Nesta primeira etapa, ocorre a mistura das matérias primas. Inicialmente os
componentes sélidos (minério e aditivos) tém suas massas aferidas e posteriormente sao
homogeneizados. A composi¢do depende dos objetivos e do material que se deseja pelotizar.
(CAMARGO, 2013)

Segundo Oliveira apud Camargo (2013), sdo diversos os componentes que podem
constituir essa mistura. A cal € um dos mais comuns, ocupando um papel fundamental no que

diz respeito ao favorecimento da ligacédo entre os gréos de minério.
2.4.2 Formagcao de pelotas cruas

Ap06s a homogeneizacao e obtengdo do blend ocorre a formacéo das chamadas pelotas

cruas (ou verdes). O disco pelotizador é alimentado de maneira gradual com a mistura;
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juntamente com essa fase sélida, uma fase liquida, quase sempre agua, é adicionada ao disco
para a formacéo das pelotas, como afirma Camargo (2013). De maneira geral, a fungdo dos
aditivos (calcario, magnesita, carvdo) e do aglomerante (cimento, cal ou qualquer outro) é
corrigir as caracteristicas quimicas e de aglomerabilidade do minério. E importante ressaltar
que essa composicdo quimica de aditivos influencia de maneira decisiva nas propriedades

fisicas e metalurgicas finais da pelota queimada (COSTA, 2008).

Pode ser visto na Figura 3, as etapas da formacéo de uma pelota no disco pelotizador.

ﬂ' ua_|
o3 2
Q‘ == Z
Particula I Pelota final I
(a) {b) {c) {d) {e) (f)

Figura 3 — Etapas da formacéao de uma pelota.
Fonte: Augusto (2012)

A mistura juntamente com a agua forma, a partir de forcas coesivas de tensdo e
capilaridade, aglomerados designados pelotas. Estas sdo formadas quando particulas sélidas,
envoltas em um filme liquido, acabam aderindo umas as outras. Assim que um aglomerado
estavel € formado ocorre a sua densificacdo, no qual os poros restantes sao preenchidos com
agua, como elucida Fonseca apud Camargo (2013). Pela Figura 4 é possivel observar as
tensdes capilares agindo na formacdo das pelotas. Sao ilustradas na Figura 5 as diferentes

maneiras de formacdo das pelotas, sendo elas (MEYER, 1980):
A) Camadas de particulas muito finas formando um aglomerado;

B) Aglomeracgdo de bolas menores ja existentes resultantes de um movimento

relativo e certa pressao;

C) Camadas e incorporacdo de fragmentos menores de pelotas verdes

quebradas em nucleos solidos existentes;

D) Incorporacdo de material abrasivo de finos, a partir de fracas pelotas, na

superficie de pelotas mais fortes.
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Tens3o capilar e forca de compressdo Tensdo capilar e forca de compressdo
das pelotas verdes entre duas particulas

Figura 4 - Influéncia das tensbes capilares nas ligacoes.
Fonte: Meyer apud Camargo (2013)

A Camadas B Juncio

A
{ O /USE;:?'?.: 7

C D Abrasio

Figura 5 - Alternativas para a formag&o das pelotas verdes.
Fonte: Adaptado de Meyer (1980)

Meyer (1980) afirma que as propriedades finais das pelotas sdo também afetadas pelas
diferentes rotas de formacdo das mesmas. Essa influéncia se deve ao fato de as diferentes

maneiras de construcdo dos aglomerados gerarem menos ou mais pPoros e vazios no Seu

interior.

Pelotas cruas recém-saidas do disco pelotizador podem ser vistas na Figura 6.
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Figura 6 — Pelotas cruas recém-formadas.
Fonte: Nunes (2004).

2.4.3 Producéo de pelota queimada

Para que as pelotas possam suportar o transporte, manuseio e os esforcos durante os
processos metallrgicos, elas precisam ser submetidas a um processo de endurecimento para
contrair certa resisténcia mecanica. Esse processo consiste em um tratamento térmico em

atmosfera controlada ou ndo, sendo dividido nas seguintes etapas (AUGUSTO, 2012):

e Secagem;

e Pré-queima;
e Queima;

e Po0s-queima;

e Resfriamento;

Na etapa da secagem ocorre a evaporagdo de toda umidade presente nas pelotas cruas,
proveniente do processo de pelotizacdo. Essa umidade pode se alocar em diversos locais,
dentre os principais (AUGUSTO, 2012):

e Nos intersticios entre as particulas;
e Dentro dos poros do minério;
¢ Incorporada dentro dos aglomerantes como a bentonita;

e Presente em sais;

Segundo Augusto (2012), alguma parte dessa umidade é evaporada a 100°C. Porém a
agua presente em outros compostos, como sais e hidratos, s6 perdem agua em altas
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temperaturas. A secagem pode ser dividida em duas etapas: secagem ascendente e
descendente. A diferenca entre essas duas etapas é a velocidade do processo.

Ap0s a etapa de secagem € feita a pré-queima, elevando a temperatura das pelotas de
300-350°C para 1250-1340°C, para as constituidas de minério de ferro. Nessa fase ocorre a
decomposicgéo de hidratos, carbonatos e sulfatos (MEYER apud AUGUSTO, 2012).

A etapa subsequente € a queima das pelotas. Em geral ela ocorre em torno de 1300°C
por um periodo de tempo de cerca de 10min, variando para cada tipo de minério e objetivo do
presente trabalho de pesquisa. E na queima que as pelotas adquirem as caracteristicas
necessarias para o transporte e manuseio. A resisténcia adquirida esta diretamente relacionada
ao tamanho dos cristais obtidos nessa etapa e estes sdo dependentes da temperatura e do
periodo de queima (AUGUSTO, 2012).

A pbs-queima consiste em uma etapa breve que tem como objetivo uma igualdade de
temperatura entre as pelotas, em que o calor vai sendo reduzido e transferido para o leito
(AUGUSTO, 2012).

A Ultima etapa é o resfriamento, porém esta deve ser realizada com cuidado, pois caso
o resfriamento seja feito de maneira abrupta ocorrera o aparecimento de trincas nas pelotas,
inutilizando-as (AUGUSTO, 2012).

Segundo Costa (2008), o0 aumento da resisténcia mecanica em pelotas produzidas sem
a utilizacdo de fundentes € associado com as reacOes de sinterizacdo (ligacdo por difusdo),
seguido por um aumento na densidade e uma reducdo no volume da amostra. Em
contrapartida, pelotas com adicdo de fundentes apresentam fases liquidas durante o
aquecimento e 0 aumento na densidade pode ocorrer de maneira mais rapida. Essas fases
também podem favorecer o desenvolvimento de reacdes quimicas e precipitacfes de solucdes,

contribuindo para o aumento da resisténcia.
2.4.4 QOcorréncias de trincas nas pelotas queimadas

A ocorréncia de trincas durante a etapa de queima tem como principal efeito a queda
brusca na resisténcia mecanica das pelotas queimadas. Fonseca (2004) investigou e definiu a
origem de dois tipos de trincas durante a queima das pelotas, que podem ser vistas na Figura
7.
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(a) Trincas Térmicas (b) Trincas de Resiliéncia

Figura 7 — Ocorréncia de trincas em pelotas, (a) trincas de origem térmica, (b) trincas de resiliéncia.
Fonte: Adaptado de Fonseca (2004)

As trincas térmicas sdo decorrentes dos choques térmicos nas pelotas entre a etapa de
secagem e a etapa de pré-queima, que por sua vez é também uma consequéncia da deficiéncia
da primeira. Enquanto as trincas de resiliéncia estdo associadas a perda de resisténcia
mecanica nas pelotas nas etapas de secagem em func¢éo da saturacdo dos poros da pelota com

agua.
2.4.5 Influéncia do carvéo e da cal na pelotizacéo

Segundo Souza (2014), durante o processo de pelotizacdo ndo é desejavel a ocorréncia
de uma elevada aglomeracdo do minério, pois isso acarretaria numa pelota com um interior
seco, mesmo que esta apresente uma alta umidade superficial. Neste caso, a pelota

apresentaria baixa resisténcia mecanica e trincaria em etapas posteriores.

Considerando uma aplicagdo industrial, os blends que apresentavam elevadas
dosagens de cal demonstraram um comportamento insatisfatorio. Nesta situacédo, observou-se
uma dificuldade em controlar o crescimento das pelotas. Esse descontrole impacta

diretamente na pelotizacdo e produtividade das plantas industriais (SOUZA, 2014).

De acordo com Souza (2014), na pelotizacdo do minério de ferro, é desejavel que a
porcentagem da cal hidratada se mantenha entre 0,10% e 0,08%, devido uma tendéncia de
crescimento mais rapido das pelotas e a formacdo de pelotas cruas com diametros médios
elevados em fungdo de uma maior dosagem de cal hidratada, pois esta altera o pH do pellet
feed e o estado de agregacdo das particulas de minerio, propiciando a formacdo de pelotas
com diametro acima do desejado. Para testes feitos na planta piloto, os melhores resultados

obtidos foram para pelotamentos onde os teores de cal foram iguais ou menores que 0,08%.

O carvéo, por outro lado, tem como principal funcdo a introducédo de energia térmica
no processo de endurecimento da pelota, resultando em uma reducdo parcial da energia

despendida pelo forno. Além da sua relevancia energética, o carvao proporciona uma perfeita
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distribuicdo de calor na pelota durante a queima, contribuindo para uma melhor qualidade
fisica da pelota e também para o0 aumento de produtividade do processo (FONSECA, 2004).

2.4.6 Influéncia da umidade na formacao das pelotas

A agua é um elemento essencial durante a pelotizacdo, pois a influéncia da
granulometria é efetiva somente com a devida quantidade de agua contida no blend,
entretanto ndo ha uma mistura 6tima claramente definida (NUNES, 2004).

Nunes (2004) afirma que a compressdo € uma das propriedades afetadas diretamente
com a umidade, em que para esse parametro quanto menor a quantidade de agua adicionada
durante a pelotizacdo maior serd a compressdo. Por outro lado, a resisténcia a quedas
demonstra um comportamento diferente, dado que quanto maior a quantidade de agua

utilizada, maior sera a resisténcia a quedas das amostras.
2.4.7 Influéncia da porosidade em pelotas

A porosidade é uma caracteristica natural na estrutura das pelotas, possibilitando a
difusdo dos gases e fornecendo area superficial para as reacGes ocorrerem, como afirma
Augusto (2016). De acordo com Mourdo (2007), a porosidade tipica nas pelotas, ap6s a
gueima, é de 22% a 30%.

Diversos fatores podem influenciar a formacéo e a estrutura dos poros, tais como o
tamanho das particulas do minério a ser pelotizado, quantidade de aditivos, porosidade inicial,
temperatura e assim por diante. O controle destas variaveis € essencial para melhorar a
quantidade e a estrutura dos poros (AUGUSTO, 2016).

O aumento da redutibilidade da pelota queimada estd associado diretamente com o
aumento da porosidade. Segundo Sivrikaya apud Augusto (2016), a porosidade na faixa de
22-30% para pelotas queimadas esta associada com boa redutibilidade. Contudo, a resisténcia

mecanica e a porosidade sdo inversamente proporcionais.
2.5  Pelotizacdo do minério de manganés

A pelotizagdo com o minério de manganés é semelhante a de minério de ferro, com
algumas particularidades. Braga et al. (2007) realizaram uma pesquisa com pelotas, em que
essas eram constituidas de dois tipos de minério de manganés diferentes (minério Urucum e

Itapira concentrado), sendo a mistura de 56,8% do primeiro e 14,5% do segundo com a adigéo
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de 19,1% de carvéo e 9,6% cimento Portland. As pelotas atingiram resultados satisfatérios no
ensaio de compressao e suportaram uma forca de compressdo de 1000N.

Previamente, fez-se um teste em quatro amostras para as temperaturas de 800, 950,
1100 e 1200°C por 15min em atmosfera de argbnio. Na Figura 8 esta apresentada a perda de
massa por periodo de tempo em cada amostra (BRAGA et al., 2007).

2500
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« 1000 4
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& =T 1200 0C
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Figura 8 - Porcentagem de perda de massa das pelotas de minério de manganés

queimadas entre 800 e 1200°C em atmosfera de argdnio.
Fonte: Adaptado de Braga et al. (2007).

As pelotas queimadas foram submetidas a uma analise de difracdo de raios-X, vista na
Tabela 3.

Tabela 3 — Fases minerais e metalicas detectadas por difragdo de raios X apds a queima em atmosfera de

argonio.

800°C 950°C

Manganita MnO Manganita MnO
Ferro Fe, Magnetita (residual) Fe304
Cementita FesC Ferro (ferrita) Fe.,
Jacobsita Mn,Fe;O; Cementita FesC
Magnetita (residual) Fez04 Ferro (austenita) FeC
Hausmannita Mn3O4 Ferro-Manganés Fe-Mn

Fonte: Adaptado de Braga et al. (2007).

Braga et al. (2007) também realizaram a queima de pelotas em diversas temperaturas,
abaixo de 1200°C, entre 1200 e 1350°C e acima de 1400°C.

Até 1000°C os Oxidos de ferro e manganés foram reduzidos por CO ao estado

metalico. A maioria dos 0xidos de manganés ou subdxidos complexos também formaram uma
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liga de Fe-Mn. Em temperaturas acima de 1000°C, constatou-se que mais de 90% do ferro
encontrava-se na forma de ferro metdlico. Em geral, a perda de massa aumentou com a
temperatura e com o intervalo de tempo de queima. Uma fase liquida de Fe-Mn (formato
esférico) foi formada a 1250°C (BRAGA et al., 2007).

As perdas de massa relativas as temperaturas entre 1200 e 1350°C em atmosfera de
argonio podem ser vistas na Figura 9. Os experimentos nessa faixa de temperatura foram
realizados para verificar se o formato esférico das pelotas era mantido a 1350°C. Segundo
Braga et al. (2007), a reducdo de MnO para Mn deve comecar efetivamente na temperatura de
1200°C. Acima de 1250°C, conclui-se que a reducdo completa do manganés corresponde a
28% de perda de massa.
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Figura 9 — Porcentagem de perda de massa das pelotas de minério manganés

queimadas entre 1200 e 1350°C em atmosfera de argonio.
Fonte: Adaptado de Braga et al. (2007)

2.5.1 Resisténcia a compressao das pelotas de minério de manganés

De acordo com Mouréo (2007), as pelotas verdes devem apresentar uma resisténcia
minima para o manuseio local da ordem de 100N/pelota. Porém esse valor é insuficiente para
o transporte em grandes distancias e para a carga de altos-fornos. Apds a queima, a resisténcia
a compressao ideal € de cerca de 3000N/pelota.

O indice de resisténcia a compressdo em testes, realizados por Faria (2011) em pelotas
de minério de manganés foi de 1700N/pelota, em média. Este valor estd na faixa retratada
pela literatura para pelotas de minério de ferro, que varia entre 1500 a 3000N. O autor
também destaca que o desvio padrdo para as amostras de minério de manganés é elevado, o

que indica caracteristicas peculiares, como pouca uniformidade estrutural, tanto na
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esfericidade como na integridade fisica dos centros. E possivel afirmar, ainda, que algumas
pelotas possuiam boa integridade e outras apresentaram trincas internas que diminuiam

drasticamente a resisténcia a compressao.

Em experimentos realizados por ZHU et al (2014) envolvendo pelotas de minério de
manganés, notou-se que amostras com 2711N de resisténcia & compressdo eram obtidas a
partir de um pré-aquecimento a 1050°C por 10min, seguido da queima a 1335°C por 15min.
A partir dos testes também foi possivel inferir que para as pelotas atingirem uma boa
resisténcia mecanica, a temperatura de queima deveria ser superior as temperaturas utilizadas

para pelotas de magnetita e hematita.
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3 METODOLOGIA
3.1  Tipo de Pesquisa

Gil (2002) afirma que a pesquisa explicativa tem como principal preocupacao
“identificar os fatores que determinam ou que contribuem para a ocorréncia dos fenomenos” e
ainda que “o conhecimento cientifico esta assentado nos resultados oferecidos pelos estudos
explicativos”. Pode-se inferir que esta pesquisa é do tipo explicativa, pois tem a finalidade de
explicar como os parametros de processo influenciam nas propriedades das pelotas de minério

de manganés.

Em relacdo a forma de abordagem do problema, este pode ser caracterizado como
quantitativo, tendo em vista que todos os resultados foram baseados em valores numéricos

obtidos via medicGes das varidveis nos ensaios realizados.

Este trabalho pode, ainda, ser classificado como uma pesquisa bibliografica e
experimental, no que diz respeito aos procedimentos técnicos. A presenca da revisdo
bibliografica contida no item 2 e dos ensaios realizados durante este trabalho evidencia esta
classificacdo. Segundo Gil (2002), "a pesquisa bibliografica € desenvolvida a partir de material
ja elaborado, constituido principalmente de livros e artigos cientificos” e "a pesquisa
experimental consiste em determinar um objeto de estudo, selecionar as variaveis que seriam
capazes de influencia-lo, definir as formas de controle e de observacdo dos efeitos que a

variavel produz no objeto".
3.2 Materiais e métodos

O progresso do estudo tomou como base a analise do minério de manganés
proveniente da mina de Morro da Mina, em sua forma in natura, bem como suas pelotas

verdes e queimadas.
3.2.1 Preparacdo do minério

Inicialmente, peneirou-se 0 minério de manganés a seco objetivando obter 0 maximo
de material a uma granulometria abaixo de 0,044mm (325#). Foi utilizada uma peneira

vibratdria nessa primeira etapa. Por fim, obteve-se aproximadamente 1kg de minério.

Em seguida, antes de moer 0 minério de manganés propriamente dito, moeu-se quartzo

para fazer a “limpeza” do moinho e evitar a contaminagdo do minério de manganés com
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residuos de outras moagens. Apds esse cuidado, o minério proveniente do peneiramento a
seco foi moido em um moinho de bolas por aproximadamente 12h. Esse processo é necessario
para diminuir a granulometria do material e deixa-lo mais homogéneo para a formacdo das

pelotas posteriormente.

ApoOs a obtencdo do material moido, fez-se necessario realizar um peneiramento
vertical a tmido com auxilio de uma plataforma vibratdria utilizando as peneiras de: 65#,
150# e 325#. O material passante da peneira de 325# ficou retido em um balde. Os baldes

foram deixados em repouso para que ocorresse a decantacao.

Na sequéncia da decantacdo foi feita uma sifonacdo e, logo depois, 0 minério umido
foi colocado em tabuleiros e levados a uma estufa a 100°C para secagem durante

aproximadamente 18h.

Apbs a secagem, o material se aglomerou no tabuleiro devido a sua baixa
granulometria. Para deix&-lo pronto para a formacdo das pelotas, fez-se necessario uma
descompactagdo com um rolo metélico. O minério descompactado foi colocado em sacos

plasticos, desintegrado com um rolo e ap6s algumas etapas retornou a forma de po.

Por fim, uma amostra de minério foi obtida com uma massa em torno de 4,5kg com a
granulometria menor que 325#. Todas essas etapas foram realizadas no Laboratério de
Tratamento de Minérios do Departamento de Engenharia de Minas da UFOP.

3.2.2 Homogeneizacéo e adi¢éo de carvao e cal

Apbs a fase inicial de tratamento, foi feita a homogeneizagdo de uma parte do minério
em um misturador do tipo Y da marca Topsize por 4h. Desejavam-se duas amostras com a
massa de 1,5kg. Para tanto, utilizou-se 1,185kg de minério de manganés, 180g de carvédo
ativado e 135g de cal, para a quantidade de massa referente a 9% de cal e 1,140kg de minério
de manganés, 180g de carvdo ativado e 180g de cal, para a quantidade de massa referente a

12% de cal, ambas as amostras receberam 12% de carvao ativado.

Todas as quantidades de minério de manganés e aditivos supracitados foram
mensuradas em uma balanga da marca Marte Cientifica e Instrumentacdo Industrial LTDA,
modelo LS100.
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3.2.3 Formacao de pelotas cruas

O disco pelotizador foi ajustado em um angulo de 50° e uma velocidade de cerca de
22,5rpm. Esses valores foram determinados a partir de experimentos realizados por Lyra
(2017).

Inicialmente, uma massa de 200g previamente homogeneizada foi mensurada em uma
balanga de precisdo com quatro casas decimais da marca Sartorius, modelo MSU324P e
colocada de forma particionada na esteira alimentadora junto ao disco pelotizador, ambos da
marca Dialmatica. A partir disso, foi possivel obter um controle da vazdo de massa que

chegava ao disco.

As pelotas comecaram a ser formadas pela introducdo da mistura de minério com
aditivos no disco pelotizador por meio da esteira. De maneira progressiva, agua foi adicionada
a mistura. Para 200g da mistura utilizou-se cerca de 60g de agua para a formacao das pelotas.
A medida que o disco se movimentava era adicionada a mistura e, logo depois, 4gua para o
crescimento das pelotas.

Logo que as pelotas atingiam, visualmente, um tamanho satisfatorio, eram retiradas do
disco e colocadas em bandejas. Esse procedimento foi repetido até que a mistura fosse
exaurida, para ambas as concentragdes de cal. Por fim, foram obtidas 250 amostras, sendo 125
com concentracdo de 12% e 125 com concentragdo de 9% de cal.

Tomaram-se trés medicOes de didmetro de cada pelota verde obtida com um
paquimetro da marca Mitutoyo e modelo PK-0505CPX, de forma que a média representasse
melhor o valor do didmetro de cada pelota, tendo em vista que elas apresentavam superficies
irregulares e ndo uma esfera perfeita. Buscou-se obter pelotas de didmetro entre 15 e 25mm,
conforme € indicado por Faria (2008) e Lyra (2017). Além dos didametros, foi mensurada
também a massa de cada amostra, na mesma balanca de precisdo descrita anteriormente. O

objetivo era estimar a perda de massa apds a queima.
3.24 Queima

Inicialmente, foram feitos experimentos para que fossem definidas duas temperaturas
e dois intervalos de tempos para a queima das pelotas ao ar natural. Para tanto, foram testadas

onze condicOes para avaliar a pelota apds a queima. As condi¢des foram:
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e 1155°C por 10 minutos;
e 1155°C por 30 minutos;
e 1160°C por 10 minutos;
e 1160°C por 30 minutos;
e 1165°C por 10 minutos;
e 1165°C por 30 minutos;
e 1165°C por 60 minutos;
e 1170°C por 10 minutos;
e 1170°C por 30 minutos;
e 1180°C por 10 minutos;
e 1180°C por 30 minutos.

Para cada condicdo foram utilizadas trés pelotas de cada proporcao de cal (9% e 12%)
dispostas em uma barquinha e apds a queima avaliou-se 0 aspecto das mesmas. Os ensaios
foram realizados em trés etapas. A primeira etapa consistiu em elevar a temperatura do forno
da temperatura ambiente até a temperatura do ensaio, que variava de 1155°C a 1180°C, a uma
taxa de 5°C/min. A segunda etapa consistiu em colocar as pelotas verdes no interior do forno
da maneira mais réapida possivel e, em seguida, fechar a porta do forno. Na Ultima etapa, as
pelotas permaneciam no forno a temperatura constante por 10, 30 ou 60min. Apds, as mesmas
eram retiradas e resfriadas ao ar natural. Notou-se que esses ensaios se mostravam muito
drésticos para as pelotas, criando trincas nas superficies ou mesmo causando uma fratura das
mesmas, mesmo em temperaturas mais baixas de queima, como 1155°C e 1160°C. Para
temperaturas mais altas, as amostras perdiam a forma ou fundiam. Logo, se fez necessario

uma mudanca nos ensaios, que serd explanada a seguir.

As pelotas verdes foram dispostas, vinte e cinco por condicdo de queima, em uma
barquinha contendo alumina para evitar a aderéncia entre elas e a barquinha. Em seguida,
foram levadas a um forno da marca FORTLAB com poténcia de 12000W, para queima em
atmosfera natural. Foram definidas duas temperaturas de queima: 1155°C e 1160°C e dois
intervalos de tempo para cada temperatura: 10min e 30min. As temperaturas de queima foram
definidas a partir da literatura, em que a faixa recomendada é de 1100°C a 1350°C, e pelos
experimentos ja descritos neste item. Os intervalos de tempo também foram determinados
pela literatura, que recomenda de 10min a 30min e por ensaios preliminares, quando se

constatou que em intervalos de tempos longos as pelotas fundiam.
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O processo de queima definitivo realizou-se em trés etapas, bem semelhantes ao
experimento inicial, poréem com uma mudancga relevante na ultima etapa. A primeira etapa
consistiu em elevar a temperatura do forno da temperatura ambiente para 1155°C ou 1160°C,
a uma taxa de 5°C/min. A segunda etapa tratava-se de colocar a pelota verde no interior do
forno da maneira mais répida possivel. Para tanto, a porta do forno era aberta de maneira
breve e as pelotas, dispostas em bandejas de aco inoxidavel, eram postas no seu interior. Na
ultima etapa, as amostras permaneciam no interior do forno a temperatura constante por

10min ou 30min, e deixadas resfriar la dentro.

Apo6s a queima, foram novamente mensuradas as dimensdes dos didmetros e massa
das pelotas. Com essas medigdes, avaliaram-se as perdas de massa e tamanhos das pelotas

gueimadas.
Portanto, obtiveram-se amostras em oito condi¢des de trabalho, sao elas:

1) 9% de cal, 12% de carvéo ativado, 1155°C, 10min;
2) 9% de cal, 12% de carvéo ativado, 1155°C, 30min;
3) 9% de cal, 12% de carvdo ativado, 1160°C, 10min;
4) 9% de cal, 12% de carvéo ativado, 1160°C, 30min;
5) 12% de cal, 12% de carvao ativado, 1155°C, 10min;
6) 12% de cal, 12% de carvao ativado, 1155°C, 30min;
7) 12% de cal, 12% de carvao ativado, 1160°C, 10min;
8) 12% de cal, 12% de carvao ativado, 1160°C, 30min.

3.2.5 Preparacdo metalogréafica

Para captacdo de imagens das microestruturas das amostras por microscopia Optica e
microscopia eletrénica de varredura fez-se necessario que as amostras exibissem superficies
limpas, lixadas e polidas. Logo, uma preparacdo metalogréfica foi realizada. Para o processo

foi selecionada uma amostra de cada condigéo de trabalho, totalizando oito amostras.

Cada pelota queimada foi primeiramente lixada, a seco, até o centro, formando assim
uma “meia lua” e deixando-a adequada para o embutimento. Utilizou-se uma lixa de nimero
180 e uma maquina de lixamento e polimento da marca Arotec, modelo Aropol. Essa mesma

maquina foi utilizada para todos os procedimentos de lixamentos e polimentos posteriores.

Prosseguindo-se com o preparo, as amostras seguiram para 0 embutimento em moldes

de borracha utilizando resina acrilica, da marca Epoxiglass, de cura a frio. As pelotas cobertas
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de resina, homogeneizada com o seu respectivo endurecedor, foram postas em um dessecador
a vacuo até o endurecimento completo. A bomba utilizada para a retirada do ar do dessecador
foi da marca Prismatec 131 de 2V. A necessidade desse procedimento se deve ao fato de as

pelotas apresentarem porosidade, e sem vacuo, liberam ar inflando o embutimento.

Com as amostras devidamente embutidas, realizou-se o lixamento das superficies com
as lixas de numeros: 220, 320, 400, 600, 800, 1000 e 1200. Durante essa etapa, foi-se
alternando as direcBes de lixamento de 90° e somente apOs 0s riscos da direcdo anterior

sumirem é que a lixa era trocada.

Ap0s a etapa de lixamento, as superficies das pelotas foram polidas utilizando pasta de
diamante com granulometrias de 6pum, 3um e 1um. Essa etapa procedeu desta forma visando
um bom acabamento superficial. Entre cada etapa do polimento, as amostras foram postas em
uma lavadora ultrassénica, da marca Unique, modelo Ultra cleaner 700, por 8min, de forma a
ndo contaminar os panos de polimentos. Todas essas etapas foram realizadas no Laboratorio
de Sinterizacdo do Departamento de Engenharia Mecanica da UFOP.

3.2.6 Microscopia optica

Um microscépio 6ptico da marca Olympus, modelo BX51M foi utilizado para a
observacgdo das microestruturas. Com o auxilio de uma cdmera interligada ao microscopio e a

um computador e do software Analysis da Olympus foi feita a captura de imagens.

Todas as oito condigdes de trabalho foram fotografadas em trés aumentos, 100X,
200X e 500X, no Laboratério de Metalografia e Ensaios Mecanicos do Departamento de

Engenharia Mecanica da UFOP.
3.2.7 Microscopia eletrénica de varredura

Nesta etapa foi utilizado um microscépio eletrénico de varredura (MEV) da marca
JEOL e modelo JXA-8900RL do Centro de Microscopia da UFMG com o objetivo de auxiliar
na caracterizagdo de fases das amostras utilizando um espectrdmetro de energia dispersiva
para analises quimicas pontuais. Para tanto, foi necessario metalizar as amostras com grafite
para que fosse possivel a observacdo no MEV/EDS. Para representar as microestruturas das

amostras estudadas foram escolhidas as seguintes condicdes de trabalho:

e 9% de cal, 12% de carvao ativado, 1155°C, 10min;
e 9% de cal, 12% de carvao ativado, 1155°C, 30min;
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e 9% de cal, 12% de carvao ativado, 1160°C, 10min;
e 12% de cal, 12% de carvao ativado, 1155°C, 10min;
e 12% de cal, 12% de carvao ativado, 1160°C, 10min.

3.2.8 Ensaios de compressao

Os ensaios de compressdo foram realizados no Laboratério de Ensaios Mecanicos do
Instituto Federal de Minas Gerais (IFMG), Campus Ouro Preto. A méquina utilizada para
esses ensaios foi uma maquina universal da marca Time Group, modelo WDW-100F.

Para cada condi¢do de trabalho foram ensaiadas aproximadamente 30 pelotas. O
diametro médio, apos a queima, de cada amostra foi levado em consideracdo para a definicéo
da taxa de deformacgdo dos ensaios de compresséo que foi de 5,55 x 1073s~1. A partir do
software WinWdw Eletronic Universal Testing Machine Measure&Control System, foram
obtidas planilhas com os dados dos ensaios e as curvas de carga em funcao da variacdo de

altura das pelotas.
3.2.9 Densidade geométrica

Os calculos das densidades geométricas de todas as pelotas, verdes e apds 0 processo
de queima, foram realizados a partir dos diametros e massas mensurados, como foi descrito

nos itens 3.2.3 e 3.2.4, e da equacéo 1.

m
Densidade Geométrica = = (CJ#) 1)
3

A partir das médias dos valores encontrados e seus respectivos desvios padrdes,

graficos foram gerados.
3.2.10 Difracéo de raios X

Os fragmentos, das pelotas, resultantes dos ensaios de compressdo foram moidos em
grau de agata e em seguida foram submetidos a uma andlise no Laboratorio de microscopia
oOptica e difracdo de raios X do Departamento de Engenharia de Minas da UFOP com o intuito

de caracterizar as fases presentes nas pelotas queimadas.

Um difratdmetro com tubo de cobre e filtro de niquel da marca PANalytical, modelo
X’Pert* Powder, foi utilizado. O software utilizado para a coleta de dados foi o Data Colector

e o software High Score Plus foi utilizado para o tratamento dos dados.
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3.2.11 Analise de imagem

As pelotas, provenientes da preparagdo metalogréafica, foram submetidas a uma analise
de imagem para determinar a porcentagem de porosidade para cada condicdo de trabalho. Um
microscopio optico da marca Olympus, modelo BX51M foi utilizado para captura das

imagens.

Com o auxilio de uma camera interligada ao microscépio e a um computador foi feita
a captura de 10 imagens por amostra com um aumento de 100X. ApOs essa captura, as
analises foram feitas utilizando recursos presentes no software Analysis da Olympus. A partir

dos dados, foi gerado um grafico para analisar a porosidade para cada condicdo de trabalho.
3.2.12 Perda de massa

O célculo da perda de massa por condi¢do de trabalho das pelotas foi realizado a partir
das massas mensuradas na balanca de precisdo da marca Sartorius, modelo MSU324P, e da

equacéo 2.

massa inicial — massa final (2)
% de perda de massa = esa inicial x 100

3.3 Variaveis e indicadores

Tabela 4 - Indicadores utilizados para mensurar as variaveis deste trabalho.

Variaveis Indicadores

Proporcéo de cal
Pelotizacéo Temperatura de queima

Intervalo de tempo de queima

Continua
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Microscopia 6ptica
MEV/EDS
Difracao de raios-X
Caracterizacao Anélise de imagem
Perda de massa
Densidade geomeétrica

Ensaios de compressao

Fonte: Pesquisa direta
34 Instrumento de coleta de dados

Gil (2002) afirma que a coleta de dados, na pesquisa experimental, ¢ feita “mediante a
manipulacdo de certas condicdes e a observagdo dos efeitos produzidos”. De maneira geral,
neste trabalho, utilizou-se: balanca de precisdo, microscopio éptico, microscopio eletrénico de

varredura, maquina universal de ensaios etc.
3.5  Tabulagéo de dados

Todos os dados angariados com as medicgdes realizados neste trabalho foram tratados

com auxilio do software Microsoft Excel.
3.6  Consideracdes finais do capitulo

Neste capitulo foram apresentados os diversos procedimentos e equipamentos
utilizados que tornaram possiveis a concretizacdo deste trabalho.

No capitulo posterior, serdo apresentados os resultados obtidos nos ensaios realizados

e também uma discusséo a respeito dos mesmos.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1  Experimentos preliminares de queima

O intuito preliminar deste trabalho era similar um processo industrial de queima de
pelotas em que as mesmas passassem continuamente por uma zona de aquecimento, queima e
resfriamento. Devido a logistica de utilizacdo de fornos do tipo mufla em laboratério, os
fornos foram aquecidos até a temperatura desejada. Entdo, as pelotas eram introduzidas
rapidamente dentro do forno, deixadas um determinado tempo e, finalmente, retiradas para

resfriamento ao ar natural.

Apobs experimentos preliminares de queima, os resultados se mostraram ruins para
todas as temperaturas, porém um pouco melhores em aspecto para temperaturas inferiores,
como 1155°C e 1160°C, temperaturas mais elevadas ou intervalos de tempos muito longos
faziam com que as pelotas perdessem a forma e fundissem. Independente da quantidade de cal
observava-se 0 mesmo problema. O aspecto das amostras apds a queima pode ser visto nas
Figuras 10 a 15. Observa-se pela Figura 10, que mesmo em temperaturas mais brandas as
pelotas de 9% de cal trincavam a superficie ou até mesmo se fraturavam, devido a drastica
condicdo imposta no ensaio (resfriamento ao ar). Contudo as pelotas com 12% de cal para as
mesmas temperaturas, Figura 13, demonstraram um aspecto melhor. Viram-se algumas trincas
superficiais, mas ndo chegaram a se fraturar. O interior das pelotas fraturadas apresentava um
aspecto de pelota ainda verde, o que demonstrava que a etapa de queima ndo havia sido
efetiva por toda a pelota. Para temperaturas mais elevadas, as amostras com 9% de cal
apresentaram ainda mais problemas com fraturas e trincas, perdiam completamente a forma e
chegavam a se fundir. Essas situacdes podem ser vistas nas Figuras 11 e 12. J& as pelotas com
12% de cal apresentaram trincas e deformacBes maiores e mais evidentes, porém ndo
chegaram a se fundir, o que pode ser observado nas Figuras 14 e 15. Todas as trincas
evidenciadas nas pelotas, independente do ensaio, sdo de origem térmica, conforme Fonseca

(2004) e s@o semelhantes as da Figura 7 (a).

Para evitar e/ou minimizar todos os problemas supracitados, optou-se por deixar as

amostras resfriarem dentro do forno, conforme apresentado no item 3.2.4.
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n @ 0

Figura 10 - Pelotas com 9% de cal queimadas em experimentos preliminares, (1) 1155°C
—10min, (2) 1155°C — 30min, (3) 1160°C — 10min.
Fonte: Pesquisa direta.

(4) (3) (6) (6)
Figura 11 - Pelotas com 9% de cal queimadas em experimentos preliminares, (4) 1160°C —

30min, (5) 1165°C — 10min, (6) 1165°C — 30min, (6°) 1165°C — 60min.
Fonte: Pesquisa direta.
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Figura 12 - Pelotas com 9% de cal queimadas em experimentos preliminares, (7) 1170°C —

10min, (8) 1170°C — 30min, (9) 1180°C — 10min, (10) 1180°C — 30min.
Fonte: Pesquisa direta.

(12) (13) (14)

Figura 13 - Pelotas com 12% de cal queimadas em experimentos preliminares,
(12) 1155°C — 10min, (13) 1155°C — 30min, (14) 1160°C — 10min.
Fonte: Pesquisa direta.
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as) (16) (17 (18)

Figura 14 - Pelotas com 12% de cal queimadas em experimentos preliminares, (15) 1160°C —
30min, (16) 1165°C — 10min, (17) 1165°C — 30min, (18) 1165°C — 60min.
Fonte: Pesquisa direta.

(19) (20) 21) (22)

Figura 15 - Pelotas com 12% de cal queimadas em experimentos preliminares, (19) 1170°C —
10min, (20) 1170°C — 30min, (21) 1180°C — 10min, (22) 1180°C — 30min.
Fonte: Pesquisa direta
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4.2 Analise Microestrutural
4.2.1 Microscopia Optica

Nas Figuras 16 a 23 estdo apresentadas as microestruturas obtidas em microscopio
oOptico das amostras apds a queima para cada condicao de trabalho estudada. A microestrutura
das amostras obtidas é tipica de pelotas queimadas, com muita porosidade. Nestas
micrografias estdo indicadas por numeros algumas fases das amostras que se apresentam
acinzentadas, claras e brilhantes. As regifes mais escuras sao poros e algumas regides cinza
de preenchimento correspondem a resina que se adentrou nas amostras. As fases das

microestruturas foram identificadas por MEV/EDS e difracdo de raios X, itens 4.22 e 4.23,

respectivamente.

Figura 16 - Micrografia das amostras com 9% de cal, 12% de carvéo ativado, queimadas a 1155°C durante
10min, observada em microscopia Optica, (1) residuo, (2) resina que adentrou a amostra, (3) poros e (4) fase
contendo zirconio (PEREIRA, 2014).

Fonte: Pesquisa direta.

Figura 17 - Micrografia das amostras com 9% de cal, 12% de carvéo ativado, queimadas a 1155°C durante
30min, observada em microscopia 6ptica, (1) residuo, (2) resina que adentrou a amostra e (3) poros.
Fonte: Pesquisa direta.



33

Figura 18 - Micrografia das amostras com 9% de cal, 12% de carvdo ativado, queimadas a 1160°C durante
10min, observada em microscopia 6ptica, (1) residuo, (2) resina que adentrou a amostra e (3) poros.
Fonte: Pesquisa direta.

| r‘ﬂ N L e B £
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Figura 19 - Micrografia das amostras com 9% de cal, 12% de carvdo ativado, queimadas a 1160°C durante
30min, observada em microscopia Gptica, (1) residuo, (2) resina que adentrou a amostra e (3) poros.
Fonte: Pesquisa direta.

Figura 20 - Micrografia das amostras com 12% de cal, 12% de carvdo ativado, queimadas a 1155°C durante
10min, observada em microscopia 6ptica, (1) residuo, (2) resina que adentrou a amostra e (3) poros.
Fonte: Pesquisa direta.
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Figura 21 - Micrografia das amostras com 12% de cal, 12% de carvao ativado, queimadas a 1155°C durante
30min, observada em microscopia éptica, (1) residuo, (2) resina que adentrou a amostra e (3) poros.
Fonte: Pesquisa direta.

Figura 22 - Micrografia das amostras com 12% de cal, 12% de carvao ativado, queimadas a 1160°C durante
10min, observada em microscopia Optica, (1) residuo, (2) resina que adentrou a amostra e (3) poros.
Fonte: Pesquisa direta.

Figura 23 - Micrografia das amostras com 12% de cal, 12% de carvdo ativado, queimadas a 1160°C durante
30min, observada em microscopia éptica, (1) residuo, (2) resina que adentrou a amostra e (3) poros.
Fonte: Pesquisa direta.

4.2.2 Microscopia eletrénica de varredura com analise EDS

As microestruturas obtidas por MEV sdo apresentadas nas Figuras 24 a 27. Os
resultados dessas analises estdo exibidos nas Tabelas 5 a 8. A partir das analises quimicas de
microrregiGes EDS optou-se por apresentar 0s elementos quimicos na forma de 6xidos. Na
Tabela 9 sdo apresentados todos os Oxidos supostos nas fases das amostras. Em todas as

imagens existem identificadores para cada fase:
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1) Fase rica em manganés;

2) Resina que adentrou a amostra;
3) Porose;

4) Quartzo.

A partir Figuras 24 a 27 é possivel observar fases claras, ricas em manganés, como é
elucidado nas Tabelas 5, 7 e 8. Os valores do MnO séo de 73,163%, 59,266% e 64,891%
respectivamente. A presenca de 6xido de magnésio se deve ao fato de esse elemento ter um
ndmero atdbmico muito préximo ao do manganés e, por consequéncia é facilmente encontrado

Mn junto com Mg na natureza.

Conforme apresentado na Tabela 6, constatou-se uma grande quantidade de silicio

denotando a presenca de quartzo. Essa regido foi identificada como a fase (4) na Figura 25.

Figura 24 - Microestrutura da amostra da condicdo de trabalho, 9% de cal - 1155°C, 30min
observada em MEV/EDS, (1) fase rica em manganés, (2) resina que adentrou a amostra e (3)
poros.

Fonte: Pesquisa direta.
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Tabela 5 - Analise quimica de microrregido EDS da fase rica em Mn para a condicéao de trabalho: 9% de cal -
1155°C, 30min. Ponto 1 da Figura 24. Porcentagem em peso.

Oxidos previstos

Na,0 MnO ZrO, MgO FeO K,0 ALO; SnO, Si0, CaO TiO,

0,006 73,163 0,034 3,101 13,466 0,024 0,820 0,006 0,357 0,911 0,266

Fonte: Pesquisa direta

Figura 25 - Microestrutura da amostra da condicédo de trabalho, 9% de cal - 1160°C, 10min
observada em MEV/EDS, (1) fase rica em manganés, (2) resina que adentrou a amostra, (3)
poros, (4) quartzo.

Fonte: Pesquisa direta
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Tabela 6 - Analise quimica de microrregido EDS do quartzo para a condigdo de trabalho: 9% de cal - 1160°C,
10min. Ponto 4 da Figura 25. Porcentagem em peso.

Oxidos previstos

Nazo MnO ZrOZ MgO FeO Kzo Alz 03 SnOZ SIOZ CaO T102

0,221 17,558 0,000 2,775 2,636 0,236 6,033 0,000 36,216 26,048 0,262

Fonte: Pesquisa direta.

CP e 50 _um

Figura 26 - Microestrutura da amostra da condicéo de trabalho, 12% de cal - 1155°C, 10min
observada em MEV/EDS, (1) fase rica em manganés, (2) resina que adentrou a amostra e (3)
poros.

Fonte: Pesquisa direta.
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Tabela 7 - Analise quimica de microrregido EDS da fase rica em Mn para a condicéo de trabalho: 12% de cal -
1155°C, 10min. Ponto 1 da Figura 26. Porcentagem em peso.

Oxidos previstos

Na,0 MnO ZrO, MgO FeO K,0 ALO; SnO, Si0, CaO TiO,

0,040 59,266 0,000 4,828 26,266 0,010 0,418 0,012 0,531 1,057 0,235

Fonte: Pesquisa direta.

Figura 27 - Microestrutura da amostra da condicdo de trabalho, 12% de cal - 1160°C, 10min
observada em MEV/EDS, (1) fase rica em manganés, (2) resina que adentrou a amostra e (3)
poros.

Fonte: Pesquisa direta.



Tabela 8 - Analise quimica de microrregido EDS da fase rica em Mn para a condicéo de trabalho: 12% de cal -
1160°C, 10min. Ponto 1 da Figura 27. Porcentagem em peso.

Oxidos previstos

0,021 64,891 0,000 4,347 21,208 0,000 0,142 0,000 0,120 0,501 0,290

Fonte: Pesquisa direta.

Tabela 9 - Oxidos previstos nas fases das amostras.

Nome Férmula

Oxido de Manganés MnO

Oxido de Magnésio MgO

Oxido de Potassio K,0

Dioxido de Estanho Sn0,

Cal CaO

Fonte: Pesquisa direta.
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4.2.3 Difracao de Raios X

Os difratogramas gerados nos ensaios de difracdo de raios X das amostras queimadas
estdo apresentados nas Figuras 28 a 35. Como 0 minério de manganés utilizado nos
experimentos ser silico-carbonatado, foi notada a presenca de fases minerais contendo silicio,
manganés ou magnésio, tais como, magnesioferrita, jadeita, diopsidio, bustamita, dentre
outros. A presenca de magnésio, como ja foi explicada no item 4.2.2, se deve ao fato de este
elemento ter nimero atdmico préximo ao do manganés na tabela periodica. Todas as fases
presentes nos difratogramas podem ser vistas com suas respectivas formulas quimicas na
Tabela 10.

Conforme dito a respeito das analises de microrregides EDS no item 4.2.2, as fases
presentes nas microestruturas das amostras ndo sdao Oxidos isolados de cada elemento

quimico.

Bixbyite

1000 Jadeite
Magnesioferrite

500 —

Intensidade

Angulo de Bragg - 20 (°)

Figura 28 - Difratograma de uma pelota contendo 9% de cal e 12% de carvdo ativado, queimada a 1155°C por
10 minutos.
Fonte: Pesquisa direta.
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Figura 29 - Difratograma de uma pelota contendo 9% de cal e 12% de carvao ativado, queimada a 1155°C por 30

minutos.

Fonte: Pesquisa direta.
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Figura 30 - Difratograma de uma pelota contendo 9% de cal e 12% de carvéo ativado, queimada a 1160°C por

10 minutos.
Fonte: Pesquisa direta.
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Figura 31 - Difratograma de uma pelota contendo 9% de cal e 12% de carvdo ativado, queimada a 1160°C por

30 minutos.
Fonte: Pesquisa direta.
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Figura 32 - Difratograma de uma pelota contendo 12% de cal e 12% de carvéo ativado, queimada a 1155°C por

10 minutos.
Fonte: Pesquisa direta.
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Figura 33 - Difratograma de uma pelota contendo 12% de cal e 12% de carvdo ativado, queimada a 1155°C por

30 minutos.
Fonte: Pesquisa direta.
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Figura 34 - Difratograma de uma pelota contendo 12% de cal e 12% de carvdo ativado, queimada a 1160°C por

10 minutos.
Fonte: Pesquisa direta.
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Figura 35 - Difratograma de uma pelota contendo 12% de cal e 12% de carvéo ativado, queimada a 1160°C por

30 minutos.
Fonte: Pesquisa direta.
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Tabela 10 - Fases obtidas por difracéo de raios X.

Nome Férmula

Jadeita Ca,Fe,Sig0y,

Bustamita CayFe,Sig0,,

Diopsidio MgCaSi, 0

Fonte: Pesquisa direta.
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4.3  Analises de imagem

As anélises de imagem foram feitas nas amostras apresentadas na Figura 36. A
heterogeneidade de tamanhos de poros € visivel a olho nu, o que justifica 0 amplo desvio

padrdo visto na Figura 37. Presume-se que essa heterogeneidade de tamanho de poros

influenciou nos resultados de resisténcia a compresséo.

Caso 1 Caso 2 Caso 3 Caso 4

Caso 5 Caso 6 Caso 7 Caso 8

Figura 36 - Amostras utilizadas para as analises de imagens. Caso 1: 9% de cal, 12% de carvéo ativado, 1155°C,
30 min, Caso 2: 9% de cal, 12% de carvao ativado, 1155°C, 10 min, Caso 3: 9% de cal, 12% de carvao ativado,
1160°C, 30 min, Caso 4: 9% de cal, 12% de carvéao ativado, 1160°C, 10 min, Caso 5: 12% de cal, 12% de carvéo
ativado, 1155°C, 30 min, Caso 6: 12% de cal, 12% de carvao ativado, 1155°C, 10 min, Caso 7: 12% de cal, 12%
de carvao ativado, 1160°C, 10 min, Caso 8: 12% de cal, 12% de carvéao ativado, 1160°C, 30 min.

Fonte: Pesquisa direta.

As porcentagens de porosidade de cada condi¢do de trabalho podem ser observadas na
Figura 37. Como visto nas microestruturas apresentadas de MO e MEV, todas as condi¢Oes
exibiram uma porosidade expressiva, Sivrikaya apud Augusto (2016) afirma que
normalmente as pelotas apresentam entre 22 e 30% de porosidade, sendo esse valor atribuido
a uma boa redutibilidade. As condic¢des de trabalho de 9% de cal queimada a 1155°C por
10min, 12% de cal queimada a 1155°C por 30min e 12% de cal queimada a 1160°C por 30min
exibiram valores ligeiramente acima de 30%. Esta Gltima condicdo apresentou o maior valor

médio de porosidade com (34,44 + 6,48)%, ja a condicdo de 9% de cal queimada a 1160°C
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por 30min apresentou 0 menor valor médio com (26,46 + 16,61)%. Ambos 0s casos possuem
a mesma condicdo de queima, alterando somente a porcentagem de cal, o que possibilitou

deduzir que o aumento da quantidade de cal aumenta a porosidade da pelota.

Os desvios padrdes de todas as condic¢des de trabalho analisadas também se mostraram
elevado, 0 que denota uma heterogeneidade independente da condi¢do de trabalho. Essa
caracteristica é inerente as pelotas, porém a utilizacdo de somente uma pelota para a anélise
de imagem ampliou esse aspecto. Apesar de se ter tomado somente uma amostra por condicdo
de trabalho, supde-se que estes resultados de porosidade foram razoavelmente satisfatérios,

pois apresentaram valores semelhantes aos da literatura.
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Figura 37 - Porcentagem de porosidade para cada condi¢do de trabalho. Caso 1: 9% de cal, 12% de carvéo
ativado, 1155°C, 30 min, Caso 2: 9% de cal, 12% de carvao ativado, 1155°C, 10 min, Caso 3: 9% de cal, 12% de
carvao ativado, 1160°C, 30 min, Caso 4: 9% de cal, 12% de carvédo ativado, 1160°C, 10 min, Caso 5: 12% de cal,
12% de carvéo ativado, 1155°C, 30 min, Caso 6: 12% de cal, 12% de carvao ativado, 1155°C, 10 min, Caso 7:
12% de cal, 12% de carvdo ativado, 1160°C, 10 min, Caso 8: 12% de cal, 12% de carvao ativado, 1160°C, 30
min.

Fonte: Pesquisa direta.

4.4 Perda de massa

As perdas de massas das amostras deste trabalho estdo apresentadas na Figura 38.
Essas perdas foram proximas de 30% e com um baixo valor de desvio padrdo. A excecdo das
condicGes de trabalho de 9% de cal queimada a 1160°C por 10min e 12% de cal queimada a
1160°C por 10 min que apresentaram, (35,5 + 0,03)% e (25,74 + 0,09)%, respectivamente.
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Segundo Lyra (2018), a variacdo da porcentagem de cal deveria influenciar na variacdo da
perda de massa de maneira proporcional. Acredita-se que isso ndo ocorre neste estudo devido
as condicdes drasticas impostas na queima, ndo possibilitando uma queima adequada. No
entanto, neste trabalho tentou-se aproximar os experimentos em laboratério com o que é feito
industrialmente quando as pelotas passam continuamente pelos processos de secagem, queima

e resfriamento.
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Figura 38 - Perda de massa das pelotas para cada condicdo de trabalho. Caso 1: 9% de cal, 12% de carvdo
ativado, 1155°C, 30 min, Caso 2: 9% de cal, 12% de carvao ativado, 1155°C, 10 min, Caso 3: 9% de cal, 12% de
carvao ativado, 1160°C, 30 min, Caso 4: 9% de cal, 12% de carvédo ativado, 1160°C, 10 min, Caso 5: 12% de cal,
12% de carvéo ativado, 1155°C, 30 min, Caso 6: 12% de cal, 12% de carvao ativado, 1155°C, 10 min, Caso 7:
12% de cal, 12% de carvao ativado, 1160°C, 10 min, Caso 8: 12% de cal, 12% de carvao ativado, 1160°C, 30
min.

Fonte: Pesquisa direta.

45 Densidade Geométrica

Para as pelotas verdes observou-se, a partir do grafico da Figura 39, que os valores de
densidade geométrica ndo sao influenciados pela porcentagem de cal. Esses valores para as
pelotas verdes foram aproximadamente de (1,42 + 0,13)g/cm?3 para as amostras com 9% de cal
e (1,39 £ 0,09)g/cm? para aquelas com 12% de cal.
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Figura 39 - Valores de densidade geométrica das pelotas verdes em fungdo da proporcao de cal.
Fonte: Pesquisa direta.

Agora levando em consideracdo as pelotas queimadas, de uma maneira geral, é
possivel observar trés critérios que podem influenciar a densidade geométrica, sdo eles:

porcentagem de cal, temperatura e intervalos de tempo de queima.

Observando a proporc¢éo de cal, pode ser visto na Figura 40 que as amostras com 12%
de cal apresentaram valores de densidade geométrica ligeiramente maiores se comparados aos
das amostras com 9% de cal. Para 9% de cal, (1,20 £ 0,16)g/cm3, para 12% de cal o valor foi

de aproximadamente (1,32 + 0,23)g/cmé.
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Figura 40 - Valores de densidade geométrica das pelotas queimadas em funcéo da proporg¢éo de cal.
Fonte: Pesquisa direta.

Analisando a Figura 41 percebe-se que os valores de densidade apresentam uma
variacdo pequena entre as duas faixas de temperatura (1155°C e 1160°C), para a temperatura
de 1155°C em torno de (1,24 + 0,16)g/cm3 e para 1160°C, por volta de (1,28 £ 0,24)g/cm?.

Levando em consideracdo o Ultimo critério geral, o intervalo de tempo de queima,
pode ser analisado na Figura 42. Para o tempo de 10min os valores sdo aproximadamente de

(1,22 £ 0,11)g/cm3, ja para 30min, os valores giraram em torno de (1,309 = 0,27)g/cm3.

Analisando todas as condi¢fes de queima, é ilustrada na Figura 43 uma influéncia da
proporcdo de cal em relacdo a densidade geométrica. Para as condigdes centrais da propor¢do
com 9% de cal, 1160°C — 10min (1,27 + 0,09)g/cm3 e 1155°C — 30min (1,26 + 0,17)g/cm?3
tem-se um valor de densidade geométrica superior a duas condicdes de 12% de cal, 1160°C —
10min (1,23 £ 0,10)g/cm?3 e 1155°C — 10min (1,23 £ 0,07)g/cm3, porém em geral os valores
para as condi¢cOes de 12% sdo superiores aos de 9% de cal. Destacando o valor de densidade
de aproximadamente (1,52 = 0,34)g/cm?, da condi¢do extrema de 12%, 1160°C — 30min, o
maior dentre todas as condicOes e o valor de densidade de cerca de (1,12 + 0, 16)g/cm3, da

mesma condigéo extrema de 9%, o menor dentre todas as condi¢Oes estudadas.
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Figura 41 - Valores da densidade geométrica das pelotas queimadas em funcéo da temperatura de queima.

Fonte: Pesquisa direta

1,8

1,6

1,4

1,2

—p—

0,8

@ 10 min

B 30 min

0,6

Densidade geométrica (g/cm3)
=

0,4
0,2

15 20 25 30 35
Intervalo tempo (min)

Figura 42 - Valores da densidade geométrica das pelotas queimadas em funcdo do intervalo de tempo de queima.

Fonte: Pesquisa direta.
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Figura 43 - Valores de densidade geométrica das pelotas queimadas em funcdo da porcentagem de cal para cada
condicdo de trabalho. Caso 1: 9% de cal, 12% de carvao ativado, 1155°C, 30 min, Caso 2: 9% de cal, 12% de
carvdo ativado, 1155°C, 10 min, Caso 3: 9% de cal, 12% de carvdo ativado, 1160°C, 30 min, Caso 4: 9% de cal,
12% de carvéo ativado, 1160°C, 10 min, Caso 5: 12% de cal, 12% de carvéo ativado, 1155°C, 30 min, Caso 6:
12% de cal, 12% de carvdo ativado, 1155°C, 10 min, Caso 7: 12% de cal, 12% de carvédo ativado, 1160°C, 10
min, Caso 8: 12% de cal, 12% de carvao ativado, 1160°C, 30 min.

Fonte: Pesquisa direta.

4.6  Ensaios de compressao

Nas Figuras 44 a 59 estdo apresentadas as fraturas e os graficos caracteristicos
relativos a resisténcia & compressao de cada condigdo estudada e, para o grafico da condigédo
de trabalho com 9% de cal, 1155°C, 30min, Figura 45, notam-se pequenas quedas n&o
caracterizadas como fratura da amostra e sim, como ruptura de pequenas cascas superficiais,
para todas as condigdes de trabalho, esse comportamento da curva foi recorrente. O ultimo
ponto antes da queda brusca da curva foi considerado o ponto de carga maxima da amostra.
Ap0s esse ponto toda a continuidade do grafico foi tida como esboroamento da pelota. A nédo
homogeneidade e criacdo do nucleo no interior da pelota, como ja foi citado neste capitulo,
fizeram que a resisténcia mecanica fosse menor. Para as condic¢Ges de trabalho das Figuras 47
e 57, é possivel observar de forma mais clara os pequenos picos durante a compressao,
referentes as fraturas das pequenas cascas. Nas Figuras 49 e 59, é possivel observar dois
picos, para esse tipo optou-se pelo primeiro como carga maxima e caracterizou-se o restante

da curva como eshboroamento. Acredita-se que o primeiro pico esta relacionado com a
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resisténcia mecanica da “casca” da pelota e o segundo pico a resisténcia mecanica do niicleo

de morfologia mais homogénea e de maior resisténcia mecanica.

Figura 44 - Fratura de pelotas com 9% de cal, 12% de carvao ativado, 1155°C, 30min.

Fonte: Pesquisa direta.
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Figura 45 - Curva da carga versus variacdo de altura para a condicdo de trabalho de 9% de cal, 12% de

carvdo ativado, 1155°C, 30min. Ensaio de compressao.
Fonte: Pesquisa direta.
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Figura 46 - Fratura de pelotas com 9% de cal, 12% de carvao ativado, 1155°C, 10min.
Fonte: Pesquisa direta.
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Figura 47 - Curva da carga versus variacdo de altura para a condicdo de trabalho de 9% de cal, 12% de
carvao ativado, 1155°C, 10min. Ensaio de compresséo.
Fonte: Pesquisa direta.
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Figura 48 - Fratura de pelotas com 9% de cal, 12% de carvao ativado, 1160°C, 30min.
Fonte: Pesquisa direta.
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Figura 49 - Curva da carga versus variacdo de altura para a condicdo de trabalho de 9% de cal, 12% de
carvao ativado, 1160°C, 30min. Ensaio de compressao.
Fonte: Pesquisa direta.
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Figura 50 - Fratura de pelotas com 9% de cal, 12% de carvéo ativado, 1160°C,

10min.
Fonte: Pesquisa direta.
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Figura 51 - Curva da carga versus variacdo de altura para a condic¢do de trabalho de 9% de cal, 12% de
carvéo ativado, 1160°C, 10min. Ensaio de compressao.
Fonte: Pesquisa direta.



Figura 52 - Fratura de pelotas com 12% de cal, 12% de carvéo ativado, 1155°C,
30min.

Fonte: Pesquisa direta.
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Figura 53 - Curva da carga versus variacdo de altura para a condicdo de trabalho de 12% de cal, 12% de
carvéo ativado, 1155°C, 30min. Ensaio de compressao.
Fonte: Pesquisa direta.



Figura 54 - Fratura de pelotas com 12% de cal, 12% de carv&o ativado, 1155°C,
10min.

Fonte: Pesquisa direta.
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Figura 55 - Curva da carga versus variacdo de altura para a condicdo de trabalho de 12% de cal, 12% de
carvéo ativado, 1155°C, 10min. Ensaio de compressao.

Fonte: Pesquisa direta.
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Figura 56 - Fratura de pelotas com 12% de cal, 12% de carvdo ativado, 1160°C,
10min.
Fonte: Pesquisa direta.
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Figura 57 - Curva da carga versus variacdo de altura para a condicdo de trabalho de 12% de cal, 12% de
carvdo ativado, 1160°C, 10min. Ensaio de compresséo.
Fonte: Pesquisa direta.
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Figura 58 - Fratura de pelotas com 12% de cal, 12% de carvéo ativado, 1160°C,

30min.
Fonte: Pesquisa direta.
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Figura 59 - Curva da carga versus variacdo de altura para a condicdo de trabalho de 12% de cal, 12% de

carvéo ativado, 1160°C, 30min. Ensaio de compressao.
Fonte: Pesquisa direta.

Os resultados dos ensaios de compressao foram divididos em dois graficos para cada
condicdo de estudo, o primeiro levando em consideracdo o valor de carga maxima suportada
pelas pelotas durante os ensaios de compressdao e outro grafico comparando as cargas

maximas e os didmetros das amostras para cada condicédo de trabalho.
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Iniciando pelas amostras com 9% de cal, queimadas a 1155°C por 30min, o valor
méaximo da carga de compresséo foi cerca de 0,8540kN e o valor minimo foi de 0,1040kN,
excetuando as pelotas que nao foram utilizadas nos ensaios de compressdo, o grafico pode ser

visto na Figura 60.

Observando o gréfico seguinte, na Figura 61, as pelotas de 9% de cal foram queimadas
a uma temperatura de 1155°C por 10min, o valor de carga maximo foi de 0,5080kN, ja o

valor minimo foi em torno de 0,0220kN, valores inferiores a primeira condicao de trabalho.

Para as pelotas com 9% de cal, queimadas a 1160°C por 30min, Figura 62, a
resisténcia maxima a compressao foi de aproximadamente 0,5140kN, j& o valor minimo foi de

0,0320kN, valores semelhantes aos da Figura 61.

Nota-se que para as trés primeiras condicdes de trabalho, a maioria das amostras

resistiu a cargas inferiores a 0,41kN.

Sao mostrados na Figura 63, os valores de carga méxima para as pelotas com 9% de
cal queimadas a uma temperatura de 1160°C por 10min, o valor de carga maxima para essa
condicdo fixou em torno de 0,3900kN, ja o valor minimo de carga foi de 0,1020kN, apesar de
um valor de carga maxima menor que as outras trés condi¢cGes. No geral, a frequéncia de
carga maxima média suportada pelas pelotas nesta condi¢do foi mais homogénea que nos

casos anteriores.
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Figura 60 — Histograma da frequéncia versus carga maxima obtida nos ensaios de compressao das pelotas
gueimadas para a condigdo de trabalho: 9% de cal, 12% de carvé&o ativado, 1155°C, 30 min.
Fonte: Pesquisa direta.
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Figura 61 - Histograma da frequéncia versus carga maxima obtida nos ensaios de compressdo das pelotas
gueimadas para a condicdo de trabalho: 9% de cal, 12% de carvéo ativado, 1155°C, 10 min.
Fonte: Pesquisa direta.
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Figura 62 - Histograma da frequéncia versus carga maxima obtida nos ensaios de compressdo das pelotas
gueimadas para a condigdo de trabalho: 9% de cal, 12% de carvéo ativado, 1160°C, 30 min.
Fonte: Pesquisa direta.
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Figura 63 - Histograma da frequéncia versus carga maxima obtida nos ensaios de compressdo das pelotas
gueimadas para a condicgdo de trabalho: 9% de cal, 12% de carvéo ativado, 1160°C, 10 min.
Fonte: Pesquisa direta.
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Para as pelotas com 12% de cal queimadas a 1155°C por 30min, a carga méxima foi
em torno de 0,65kN, ja o valor minimo foi de 0,1180kN, mostrando um pequeno aumento de

resisténcia mecanica se comparadas as amostras de 9% de cal, Figura 64.

Analisando a Figura 65, pode-se inferir que para as pelotas com 12% de cal,
queimadas a 1155°C por 10min, a resisténcia & compressao maxima foi de 0,4240kN e a
minima, 0,0480kN. Este fato demonstra que para o intervalo de tempo de 10min a resisténcia

mecanica ndo é satisfatoria.

Observando o grafico seguinte, na Figura 66, as pelotas com 12% de cal foram
queimadas a uma temperatura de 1160°C por 10min, a carga méxima suportada pelas amostra
foi de cerca de 0,4840kN, ja o valor minimo foi de 0,0420KkN.

Para a ultima condicdo a ser analisada, Figura 67, as amostras com 12% de cal foram
gueimadas a uma temperatura de 1160°C por 30min, a resisténcia a compressao maxima
suportada pelas pelotas foi de 1,19kN e o minimo, 0,09kN. Essa condicdo de trabalho

apresentou os maiores valores de resisténcia mecanica, dentre todas as estudadas.
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Figura 64- Histograma da frequéncia versus carga maxima obtida nos ensaios de compresséo das pelotas
queimadas para a condicdo de trabalho: 12% de cal, 12% de carvao ativado, 1155°C, 30 min.
Fonte: Pesquisa direta.
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Figura 65 - Histograma da frequéncia versus carga maxima obtida nos ensaios de compressdo das pelotas
gueimadas para a condicdo de trabalho: 12% de cal, 12% de carvéo ativado, 1155°C, 10 min.
Fonte: Pesquisa direta.

16

14

12

10

Frequéncia
[0
]

0 T T T T 1
0,00 0,20 0,40 0,60 0,80 1,00 1,20
Carga maxima (kN)

Figura 66 - Histograma da frequéncia versus carga maxima obtida nos ensaios de compressdo das pelotas
gueimadas para a condicdo de trabalho: 12% de cal, 12% de carvéo ativado, 1160°C, 10 min.
Fonte: Pesquisa direta.
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Figura 67 - Histograma da frequéncia versus carga maxima obtida nos ensaios de compressdo das pelotas
gueimadas para a condicdo de trabalho: 12% de cal, 12% de carvéo ativado, 1160°C, 30 min.
Fonte: Pesquisa direta.

Algumas conclus@es podem ser obtidas a partir dos graficos das Figuras 60 a 67. No
primeiro momento é perceptivel que o intervalo de tempo de 10 minutos foi insuficiente para
conferir resisténcia mecanica nas amostras na etapa de queima. A média das cargas maximas

das pelotas que foram queimadas em 10 minutos, por condi¢do de trabalho foi de:

1) 9% de cal, 1155°C = (0,19 + 0,13)kN;
2) 9% de cal, 1160°C = (0,23 + 0,08)kN;
3) 12% de cal, 1155°C = (0,19 + 0,09)kN;
4) 12% de cal, 1160°C = (0,18 % 0,09)kN.

Todas as amostras apresentaram valores de resisténcia mecanica relativamente

semelhante e abaixo de 0,2kN, com excecdo da segunda condigéo citada.

Comparativamente, as amostras queimadas durante 30min apresentaram uma
resisténcia mecanica maior, a média das cargas maximas das pelotas que foram queimadas

nesse intervalo de tempo foi de:
1) 9% de cal, 1155°C = (0,30 £ 0,19)kN;

2) 9% de cal, 1160°C = (0,16 + 0,09)kN;
3) 12% de cal, 1155°C = (0,29 + 0,12)kN;
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4) 12% de cal, 1160°C = (0,43 % 0,3)kN.

Com excecdo da segunda condicdo, 9% de cal, 1160°C por 30min, todas as outras
amostras apresentaram valores de resisténcia mecanica superiores, se comparadas as pelotas
gueimadas durante 10min. Em geral as pelotas queimadas durante 30min apresentaram uma
resisténcia mecéanica 1,5 vezes maior que o outro intervalo de tempo, entretanto nenhum dos
dois intervalos tempo se mostrou eficaz em conferir resisténcia mecénica as pelotas. Isso se
deve a condicé@o experimental geral. De certa forma, as condi¢des da etapa de queima eram
drasticas, as amostras eram postas no forno com a temperatura desejada ja& muito alta,
permaneciam no intervalo de tempo desejado e depois eram deixadas para resfriar dentro do
forno. Dessa forma, a queima ndo conseguia alcancar o centro da pelota, criando assim uma
espécie de ndcleo que sempre demonstrava porosidade, semelhante até a uma pelota verde e

na superficie da amostra uma espécie de “capa” era formada.

Conforme Lyra apud Zhu e Guo (2014), apenas pelotas com carga de ruptura superior
a 2kN apresentariam caracteristicas interessantes para utilizacdo. Logo as pelotas estudadas
ndo apresentam o perfil aproveitavel, sendo necessario rever as condi¢Oes de trabalho para

conferir uma resisténcia mecanica.

Observando os valores da carga maxima e dos didmetros das pelotas queimadas para
cada condicdo de trabalho, na Figura 68, pode-se constatar que a maior resisténcia a
compressdo é para a condi¢do de trabalho: 12% de cal, 12% de carvdo ativado, 1160°C,
30min. Neste caso, as pelotas apresentaram os menores didmetros ap6s a queima, porém o
desvio padrdo para a carga maxima média nessa condi¢do também foi o maior, o que significa
gue algumas pelotas também ndo apresentaram uma boa resisténcia a compressao e outras

exibiram uma resisténcia muito acima da média.

A condicgéo de trabalho com 12% de cal, queimada a 1160°C por 30 min. apresentou a
segunda maior perda de massa (Figura 38) e essa propriedade tendo relacdo direta com a
reducdo do didmetro leva a crer que sua queima foi mais efetiva, se comparada as outras
condigdes, e por consequéncia a resisténcia a compressao exibida pelas amostras dessa

condicéo foi maior.
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Figura 68 - Diametro médio e carga maxima média para 0s ensaios de compressdo. Caso 1: 9% de cal, 12% de
carvao ativado, 1155°C, 30 min, Caso 2: 9% de cal, 12% de carvao ativado, 1155°C, 10 min, Caso 3: 9% de cal,
12% de carvdo ativado, 1160°C, 30 min, Caso 4: 9% de cal, 12% de carvao ativado, 1160°C, 10 min, Caso 5:
12% de cal, 12% de carvdo ativado, 1155°C, 30 min, Caso 6: 12% de cal, 12% de carvdo ativado, 1155°C, 10
min, Caso 7: 12% de cal, 12% de carvdo ativado, 1160°C, 10 min, Caso 8: 12% de cal, 12% de carvao ativado,
1160°C, 30 min.

Fonte: Pesquisa direta.

Finalmente, pode-se dizer que ao se tentar simular uma condi¢do de trabalho mais
rapida e econdmica, os valores de resisténcia mecanica atingidos pelas amostras foram bem
inferiores aqueles obtidos por Lyra (2017). Deve-se ressaltar que a cal utilizada neste trabalho
tinha composicdo quimica diferente daquela utilizada por Lyra (2017). No entanto, de forma
mais expressiva, as condi¢cdes de trabalho mais severas, tentando simular um processo

industrial, propiciaram a menor resisténcia mecanica das pelotas.
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5 CONCLUSOESE RECOMENDA(;()ES PARA TRABALHOS FUTUROS
51 Conclusoes

Para as condicOes de trabalho realizadas, conclui-se que:

Todas as amostras, independentemente da condicdo de trabalho, apresentaram

porosidade elevada, tipica de pelotas queimadas.

Foram observadas nas microestruturas das amostras fases ricas em manganés
caracterizadas por uma coloracdo branca e fases ricas em silicio de coloracdo cinza

evidenciando a presenca de gquartzo.

Devido ao fato de o minério de manganés utilizado nos experimentos ser silico-
carbonatado foi notada a presenca de fases minerais contendo silicio, magnésio, além do
préprio manganés. Nos ensaios de difracdo de raios X foram detectadas as fases: bixbyita,
jadeita, magnesioferrita, bustamita, aegirina, diopsidio e braunita. A presenca de fases com

magnésio se deve a proximidade em nimero atdbmico deste com 0 manganés.

A maior porosidade foi encontrada na condigdo de 12% de cal queimada a 1160°C por
30 minutos, com um valor médio de (34,44 + 6,48)% para a amostra analisada, a menor
porosidade foi identificada na condicdo de 9% de cal queimada a 1160°C por 30 min, com um
valor médio de (26,46 + 16,61)%.

De maneira geral a perda de massa de todas as condi¢des se manteve proxima a 30%.
A condicdo com a maior perda de massa foi a de 9% de cal queimada a 1160°C por 10 min
com o valor de (35,5 + 0,03)%. Ja a menor foi a de 12% de cal queimada a 1160°C por 10 min
com um valor de (25,74 *+ 0,09)%. Porém, esta Gltima possui um desvio padrdo que a coloca

dentro da média geral.

Os valores de densidade geométrica das pelotas queimadas foram baixos. Para as
pelotas com 9% de cal esses valores foram proximos a (1,20 + 0,16)g/cm3 e para as amostras

com 12% de cal aproximadamente (1,32 + 0,23)g/cms.

A maior resisténcia mecéanica encontrada durante os ensaios de compressdo foi de
(0,4338 £ 0,30)kN para a condicéo de trabalho de 12% de cal, queimada a 1160°C por 30min.
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5.2  Recomendacdes para trabalhos futuros
Realizar a analise de imagem com um maior nimero de pelotas, para obter um maior
numero de dados e por consequéncia resultados precisos.

Outros ligantes, como cimento, devem ser testados visando alcancar valores mais

elevados de resisténcia mecanica.
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