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5
Desenvolvimento experimental

O presente trabalho constitui a etapa final de um esforgo iniciado no ano de
2001 pelo Grupo de Siderurgia da Puc-Rio e a Samarco Mineracdo S/A, no
sentido de desenvolver estudos fundamentais para o entendimento do

processamento de pelotas de minério de ferro em reatores de redugédo direta.

As etapas de pesquisa do programa cooperativo, entre o Grupo de Siderurgia
da PUC- Rio e a Samarco Mineragdo S/A, para o estudo da carburizagdo do DRI
no processo industrial de forno de cuba tipo Midrex ¢ mostrado na figura 60. Na
referida figura vé-se o forno de cuba dividido em 3 zonas, representando também
as 3 etapas pelas quais este projeto foi realizado, sendo que, os estudos
relacionados a zona de reducdo (ZR) ja foram desenvolvidos anteriormente e seus

resultados foram mostrados no capitulo anterior, capitulo 4, deste trabalho.

TN
* Experiéncias e o modelamento
Zona de >_ cinético provenientes de trabalhos
Redugéao anteriores.
_ * As experiéncias de carburizagdo e
Zonade } o0 modelamento cinético foram
Transigéo feitos no presente trabalho.
TN
Zona de
esfriamento
* As experiéncias de carburizagao e
> o modelamento cinético foram
feitos no presente trabalho.
-

Figura 60 — Etapas de pesquisa do programa cooperativo entre a PUC-Rio e a Samarco

Mineragao S/A sobre a carburizagdo do DRI no forno de cuba tipo Midrex.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0710725/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 0710725/CA

130

O presente trabalho compreende o estudo da carburizacdo nas duas zonas
inferiores do forno de cuba: na zona de transicdo (ZT) e na de resfriamento (ZA).
Para tal, cada zona do forno teve um planejamento experimental, passando pelas
experiéncias de reducdo e carburizagdo, seguidas da analise quimica e posterior
modelagem cinética dos resultados obtidos. Estes experimentos foram realizados
nas dependéncias da Samarco e os resultados obtidos foram utilizados para a
elaborag¢do deste trabalho de acordo com as condi¢des de sigilo e protecdo de

propriedade vigentes no convénio tecnoldgico Puc-Rio e Samarco Mineragdo S/A.

5.1.
Experiéncias realizadas para o estudo da carburizagdo na zona de
transicao (ZT)

O estudo de carburizacdo na zona de transi¢do considerou os seguintes itens:

51.1.
Materiais utilizados na ZT

A amostra utilizada para a experimenta¢do da carburizagdo na zona de
transicdo foi composta de pelotas comerciais para reducdo direta Midrex
(PDR-MX) fornecida pela Samarco Mineracdo S/A em faixa granulométrica de
-16 + 12,5 mm (50%) e -12,5 + 10 mm (50%), conforme visto na figura 61, ¢
com composi¢do quimica mostrada na tabela 12. Em cada experiéncia utilizou-se

2000 g de pelotas.

Tabela 12 — Composi¢do quimica da amostra para o estudo da carburizagéo na zona de

transigao.
Composicio quimica da amostra, PDR-MX, (base seca)
Fe 67.8 % S 0,003 %
FeO 0,16 % Cu 0,003 %
Si0, 1,28 % K,O 0,007 %
ALO; 0,52 % Na,O 0,034 %
CaO 0,75 % Mn 0,062 %
MgO 0,10 % TiO, 0,044 %
P 0,044 % Bas. binaria 0,59
Zn 0,003 %
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Pelotas comerciais PDR-MX ©

Figura 61 — Amostra de pelotas comerciais de minério de ferro tipo PDR-MX.

5.1.2.
Equipamentos utilizados na ZT

Os experimentos de carburizagdo que simularam a zona de transi¢do do
reator de cuba foram realizados em um forno elétrico vertical com perfil térmico
conhecido, o qual possui ainda um sistema automatico controlador da
temperatura. O referido forno mostrado na figura 62 pode atingir temperaturas da

ordem de 1300°C.

Figura 62 — Forno elétrico vertical.

As retortas cilindricas e o painel de rotdmetros complementam a
aparelhagem utilizada nas experiéncias de carburizacdo e sdo mostradas nas

figuras 63 e 64.
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Figura 63 - Retortas cilindricas, externa e interna, utilizadas nas experiéncias de redugéo

e carburizagao.

Figura 64 - Painel com rotdmetros controladores da vazéo dos gases utilizados nas

experiéncias de carburizagéao.
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5.1.3.
Descrig¢ao do ciclo experimental na ZT

Inicialmente, a amostra de pelotas (2000 g) ¢ colocada na retorta interna a
qual contém uma placa perfurada na sua parte inferior. Em seguida, este conjunto
¢ colocado dentro de uma retorta externa que possui duas conexdes: uma conexao
a linha de gases de entrada contendo a mistura redutora/carburizante e a outra a
linha de gases de saida. A montagem experimental completa-se colocando a
retorta externa dentro do forno elétrico vertical. A temperatura e a variacdo da
massa na amostra sdo monitorados por um termopar e uma balanca gravimétrica,
respectivamente, acoplados a retorta externa. Na seqiiéncia, inicia-se o
aquecimento do forno até a temperatura desejada, processo que acontece com a
passagem de gas inerte pela amostra. Quando a amostra atinge a temperatura
desejada, inicia-se a experiéncia abrindo as valvulas dos rotametros controladores
das vazdes gasosas utilizadas no processo de reducdo e carburizagdo. O desenho

esquematico da aparelhagem experimental ¢ mostrado na figura 65.

Balanga
Termopar
Gds exaustdo < Mistura gasosa para Reducao
/
E_‘

/ Carburizagao

~—— Misturador

H, | H,0| CH,
Co, CO N2

Retorta externa

Retorta interna

Pelotas

Grelha

Figura 65 — Desenho esquematico da aparelhagem montada para os experimentos de

reducgéo e carburizagao.
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5.1.4.
Planejamento experimental na ZT

Para simular a carburizagdo que se passa na zona de transi¢do (ZT) do forno
de cuba, foram realizadas uma série de experiéncias laboratoriais utilizando como
amostra as pelotas que passaram, previamente, pelas condicdes da zona de
reducdo (ZR), isto significa que cada experiéncia teve inicio com as condicdes
reinantes da zona de redugdo, seguidas pelas condi¢des da zona de transicdo. No
final de cada experiéncia, isto ¢, no final da zona de transicdo, a amostra de
pelotas reduzidas foi analisada quimicamente para determinar o carbono total,

carbono livre, carbono cementitico, ferro metalico e ferro total.

5.1.5.
Condigoes experimentais na ZT

As condicdes experimentais utilizadas na zona de transicdo estdo indicadas

na tabela 13.

Tabela 13 — Condi¢des experimentais para a carburizagcao na zona de transicao (ZT).

Zona de Reducio Zona de Transicao
(ZR) (ZT)
Massa, (g) 2000 pelotas provenientes da ZR
Faixa granulométrica, -16 + 12,5 (50%) -16 + 12,5 (50%)
(mm) -12,5+ 10 (50%) -12,5+10 (50%)
Composigdo gasosa, H, : 53 CO, : 15
(%) COo : 32 CH,4 : 98,5
CO,: 3
CHs: 5
H,O: 7
Temperatura, (°C) 900 300 ; 600 ; 850
Tempo, (h) 1,8 ; 3,6 03;06 ;09 ;1,1
Vazao, (NL/min) 90 11,7
Pressdo absoluta, 1,2 1,5
(atm)
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5.1.6.
Desenho esquematico planejado para as experiéncias de
carburizagao na ZT

Na figura 66 ¢ mostrada esquematicamente a seqiiéncia experimental no

estudo da carburizacdo do DRI na zona de transi¢ao do forno de cuba.

Gas Redutor(%)
H, @ 53 -
H,O: 7 | | 900°C
. ! |
e, 8 2
2 - [ I
CH, : 5 Lo
N .
KN 300°C ZT
Gas Natural (%) ey 600°C "
CO, : 15 700°C
. 0,3;0,6;0,9;1,1h
CH, :98.5 ‘ | 850°C
ZA

¥

DRI
Figura 66 — Desenho esquematico com as condi¢des experimentais para a carburizagéo

do DRI na zona de transigao (ZT).

5.2.
Experiéncias realizadas para o estudo da carburizagdo na zona de
resfriamento (ZA)

O estudo de carburizagdo na zona de resfriamento considerou os seguintes

itens:

5.2.1.
Materiais utilizados na ZA

A amostra utilizada para a experimenta¢do da carburizacdo na zona de
resfriamento foi composta de pelotas comerciais para redugdo direta Midrex
(PDR-MX) fornecida pela Samarco Mineragdo S/A com uma faixa granulométrica
de -16+ 12,5 mm (50%) e -12,5+ 10 mm (50%), com a composi¢do quimica

mostrada na tabela 14.
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Tabela 14 — Composig¢do quimica da amostra para o estudo da carburizagao na zona de

resfriamento.
Composicio quimica da amostra, PDR-MX, (base seca)
Fe 67.8 % S 0,003 %
FeO 0,16 % Cu 0,003 %
Si0, 1,28 % K,O 0,007 %
ALLO; 0,52 % Na,O 0,034 %
CaO 0,75 % Mn 0,062 %
MgO 0,10 % TiO, 0,044 %
P 0,044 % Bas. bindaria 0,59
Zn 0,003 %

5.2.2.
Equipamentos utilizados na ZA

Os equipamentos sdo os mesmos utilizados nas experiéncias da zona de

transicao que foram mostradas na secdo 5.1.2 (figuras 62, 63 e 64).

5.2.3.
Descrigcao do ciclo experimental na ZA

O ciclo experimental que simula a carburiza¢do na zona de resfriamento
segue a mesma seqii€ncia indicada no item relativo a zona de transi¢ao, porém, as

pelotas foram submetidas, adicionalmente, as condi¢des reinantes na ZA.

5.2.4.
Planejamento experimental na ZA

Para simular o processo de carburizagdo que se passa na zona de
resfriamento do forno de cuba, foi realizada outra série de experiéncias utilizando
como amostra as pelotas que passaram, previamente, pelas condi¢des da zona de
reducdo (ZR) e de transicdo (ZT), isto significa que cada experiéncia teve inicio
com as condi¢des reinantes na zona de redugdo, seguindo imediatamente as
condi¢des da zona de transi¢do e finalmente, a amostra foi submetida as condigdes
da zona de resfriamento. Ao final de cada experiéncia, ou seja, no final da zona de

resfriamento, a amostra de pelotas reduzidas foi analisada quimicamente para
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determinar o carbono total, carbono livre, carbono cementitico, ferro metalico e
ferro total.

A metodologia experimental para a zona de arrefecimento incorpora uma
estratégia de escolha paramétrica e variacional obedecendo as caracteristicas do
reator Midrex, sob os aspectos térmicos e composicionais. A estratégia resultou
em um total de 18 testes de carburizagdo replicados. Os testes foram conduzidos
simulando as condi¢des operacionais das trés zonas subseqiientes, considerando as
composicdes gasosas, tempos e temperaturas em cada zona, o que demandou um
tempo efetivo de ensaio de 10 (dez) horas aproximadamente, incluindo o tempo
necessario no preparo das pelotas e o aquecimento da retorta. Uma amostra do
DRI, obtida apds cada experimento, no final da zona de resfriamento, foi moida e
levada ao laboratorio quimico para analise, e finalmente, com os resultados

obtidos, permitindo o modelamento cinético da carburizagao.

Portanto, para concretizar o referido planejamento experimental, fizeram-se
as seguintes etapas: o estudo termodinamico, considerando as principais reagdes
que se passam na zona de resfriamento; a determinagdo do tempo de residéncia
das pelotas nesta zona; a determinacdo experimental da vazdo critica para o
processo de carburizagdo; a realizacdo de experiéncias laboratoriais envolvendo a
reducdo e carburizagdo simultaneamente; a analise quimica do DRI obtido na ZA,
tudo isto para determinar os teores de carbono total, carbono livre, carbono
cementitico, ferro metalico e ferro total. Finalmente, com o emprego dos
resultados, levantar um modelo matematico para a determinagdo dos pardmetros
cinéticos € o mecanismo controlador da carburizagdo do DRI na zona de

resfriamento do reator.

5.24.1.
Ensaios preliminares para a determinagao da vazao critica na ZT e
ZA

Para completar o planejamento das experiéncias que simularam o fendmeno
de carburizagdo do DRI na zona de resfriamento do forno de cuba, foi necessario

determinar, previamente, a vazao critica na zona de transicao e resfriamento.
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As tabelas 15 e 16 contendo informacgdes de temperatura, tempo e vazdes
gasosas, apresentam as condi¢des experimentais ensaiadas no intuito de

determinar a vazdo critica na zona de transi¢do e resfriamento, respectivamente.

Tabela 15 — Condi¢des experimentais para a determinagéo da vazao critica na zona de

transicao (ZA).

Experiéncias para a Vazao Critica na Zona de Transigao (Periferia do Forno)

Zona Redugiao (ZR) Zona Transigao (ZT)

Amostra| Temp.| tZR | Q Gas Redutor | Temp.| tzT Q Gas Natural
(°C) | (h) [NL/min| NL/h | (°C) (h) |NL/min| NL/h

Experiéncia

PDRMX | 800 | 3.6 90 5400 | 650 | 0.67 | 11.68 | 700.8

—_

PDRMX | 800 | 3.6 90 5400 | 650 | 0.67 15 900

N

3 | PDRVMX | 800 | 3.6 90 5400 | 650 | 0.67 20 | 1200

4 | PDRVX | 800 3.6 90 5400 | 650 | 0.67 30 1800

5 | PDRVX| 800 | 3.6 90 5400 | 650 | 0.67 50 | 3000

Tabela 16 — Condi¢des experimentais para a determinagéo da vazao critica na zona de

arrefecimento (ZA).

Experiéncias para a determinagao da Vazao Critica na Zona de Arrefecimento (Centro do Forno)

% Zona Redugédo (ZR) Zona Transigao (ZT) Zona Arrefecimento (ZA)
c
@
'S |Amostra| Temp.| t ZR Gés Redutor | Temp.| tzT N2 Temp.| tzA Géas Misturado
(o8
o (°C) | (h) |NUmin| NL/h | (°C) (h) | NUmin [ NL/n | (°C) | (h) [NL/min| NL/h
6 | PDRMX| 700 [ 3.6 90 5400 | 600 [ 0.67 8.3 498 | 450 | 2.14 [ 30 1800

PDRMX | 700 | 3.6 90 5400 | 600 [ 0.67 8.3 498 | 450 | 214 [ 50 3000

~

PDRMX | 700 | 3.6 90 5400 | 600 [ 0.67 8.3 498 | 450 | 214 [ 70 4200

©

Os graficos das figuras 73 e 74 (indicados no proximo capitulo) mostram os
resultados das experiéncias realizadas com as condi¢des indicadas nas tabelas 15
e 16, esses resultados de vazao critica foram colocados nas tabelas 17, 18 e 19,
fechando dessa forma as condigcdes finais empregadas nas experiéncias de

carburizagdo na zona de resfriamento do presente trabalho.
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5.2.5.
Condigoes experimentais na ZA

As condigdes experimentais utilizadas para simular a carburiza¢do na zona

de resfriamento estdo indicadas na tabela 17.

Tabela 17 — Condi¢des experimentais para a carburizagao na zona de resfriamento (ZA).

Zona (Ee Zona. df Zona de Resfriamento
Reducao Transicao (ZA)
(ZR) (VA))
pelotas .
Massa, (g) 2000 provenientes pelotas Zpg)\éeg}e ntes da
da ZR
Faixa
lométrica. | "16F 12:5(50%) | -16+12.5 (50%) 16+ 12,5 (50%)
granu | 212,54+ 10(50%) | -12,5+ 10 (50%) “12,5+ 10 (50%)
(mm)
Gas Redutor Gas Natural | Géas Misturado | Gaés Off Take
(GR) (GN) (GM) (GOT)
. H, : 534 H, : 103 | Hy : 11,8
Composugao co : 32,1 CcoO, - 09 Cco: 1,5 | CO : 1,7
gasosa, (%) | CO,: 2.3 CIL . 969 |COx 08 | COy: 08
CHy: 45 N ‘e 2’2 CH4:782 | CHy: 71,1
H0: 7,0 S H,0: 4,1 | H,0: 92
N, : 07 N, :51 | N, : 54
Temperatura, | 800 (periferia) | 700 (periferia); | 600; 500; 250 (periferia)
°C) 700 (centro) 600 (centro) 600; 500; 250 (centro)
Tempo, (h) 3,6 0,67 1,14 ; 2,14 ; 3,14
Vazdo, 90 1,7 50 (GM) ; 50 (GOT)
(NL/min) ’ ’
Pressao
absoluta, (atm) 1.2 L> L>

As informagdes contidas nas tabelas 18 e 19 sdo de vital importancia, pois
nelas estdo contidas todas as condicOes experimentais das experiéncias de
carburizacdo do DRI que simularam o comportamento das pelotas que percorrem
a periferia e centro do forno de cuba.

Note-se que, o planejamento indica que seriam realizadas 18 experiéncias,
mas na pratica, algumas delas foram realizadas com réplicas e outras até com
tréplicas, como serda mostrado posteriormente na tabela que apresentard os

resultados da analise quimica de cada experiéncia realizada.
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Tabela 18 — Condi¢des experimentais para determinar a carburizacao do DRI na periferia

do forno Midrex.

EXPERIENCIAS DE CARBURIZACAO (periferia do forno)
Zona de Redugdo : ZR| Zona de Transicdo : ZT |Zona de Arrefecimento : ZA| X
o
Temp| tempo |Comp |Vazéo | Temp | tempo | Comp Vazéo | Temp | tempo |Comp Vazéo Q?}\Q,
-\.
°C h Gas |NL/min °C h |Gas NL/min °C h Gas NL/min 2{0
600 Off Take 1
500 | 1,14 50 2
GM
250 3
600 Off Take 4
800| 3,6 | GR 90 | 700 | 0,67 GN 50 500 | 2,14 50 5
GM
250 6
600 Off Take 7
500 | 3.14 50 8
GM
250 9

Tabela 19 — Condi¢des experimentais para determinar a carburizacdo do DRI no centro

do forno Midrex.

EXPERIENCIAS DE CARBURIZAGAO (centro do forno)
Zona de Redugédo : ZR| Zona de Transicao : ZT |Zona de Arrefecimento : ZA 3
Temp| tempo |Comp |Vazéo | Temp | tempo | Comp Vazéo | Temp | tempo |Comp Vazéo Qé@o
°C h Gas |NL/min °C h |Gas NL/min °C h Gas NL/min ’?8(().

600 Off Take 10
500 | 1,14 oM 50 11
250 12
600 Off Take 13

700| 3,6 | GR| 90 | 600 |0.67 |Off Take| 20 | 500 | 2,14 50 14
250 v 15
600 Off Take 16
500 | 3,14 oM 50 17
250 18

A figura 67 mostra os ciclos térmicos das experiéncias em funcdo do
tempo, considerando também a composi¢do gasosa utilizada nas experiéncias de
carburizagdo que simulam o percurso pela periferia e centro, em cada zona do

forno (ZR, ZT e ZA).
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3,6h (ZR, GR) PERIFERIA do Forno
800 T X ) (9 experiéncias )
T("C) i # 0,67 h (ZT, GN)
700 | .
“ 1,14;2.14e 3,14 h (ZA, OT)

600 | ‘

i 1,14;2.14e 3,14 h (ZA, GM)
500 | Y,

‘J - 1,14;2.14e3,14 h (ZA, GM)
250 | v,

25
tempo (h)
3,6h (ZR, GR) CENTRO do Forno
700 A | (9 experiéncias)
T(-C) 600 : 3, 0:67h(ZT,0T) 1,14;2.14e 3,14 h (ZA, OT)

: ;1,14;2.14e3,14h(ZA, GM)
500 “‘;' ‘

; 1,14;2.14e 3,14 h (ZA, GM)
250 A

25
tempo (h)

Figura 67 — Ciclos térmicos e temporais das experiéncias de carburizagdo que simulam a

periferia e o centro, nas trés zonas do forno.

5.2.6.
Estratégia experimental para a carburizagdao na ZA

Baseado nos conhecimentos das operacdes dos fornos industriais e nos
resultados de trabalhos anteriores, referentes a redugdo e carburizagdo na zona de
reducdo do forno de cuba, foi elaborado o planejamento geral de experimentos
que foram realizados objetivando completar o modelamento do referido forno
industrial, incluindo desta vez, o estudo da carburizagdo nas zonas de transi¢do ¢

resfriamento.

A figura 68 apresenta as condi¢cdes experimentais para as experiéncias de
carburizagdo do DRI na zona de resfriamento (ZA), sendo estas: a temperatura, a
vazdo gasosa e tempos de reducdo e carburizacdo. Lembrando que para chegar
nessa zona, as pelotas passam, previamente, pelas condi¢des da zona de reducdo e
transi¢cdo. O referido desenho mostra as pelotas RD (pelotas de reducdo direta)
sendo carregadas pelo topo do forno. Note-se que um grupo de pelotas desce pela

periferia e outro grupo, pelo centro do forno. Na descida, cada grupo de pelotas
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foi submetido as condi¢des de temperatura, tempo, composicdo e vazao gasosa,

reinantes em cada uma das zonas do forno (ZR, ZT e ZA).

O tempo de residéncia das pelotas na zona de reducdo foi de 3,6 horas e na
de transi¢do, 0,67 horas. Os tempos experimentados na zona de resfriamento
foram 1,14; 2,14 ¢ 3,14 horas. No final de cada batelada, ¢ obtido o DRI que foi
levado para analise quimica. O gas de resfriamento (gas misturado) ingressa pela
parte mais inferior da zona de arrefecimento, este gas € composto pelo somatdrio

do gas off take (gas que sobe da zona de resfriamento) e o gas natural injetado.

L4 & PelotasRD
Gas Redutor (GR) :

| H, (%):534 )
H,0(%): 7,0 700°C, GR

CO (%) : 32,1

ZR| CO, (%) : 2,3 N
CH, (%) : 4,5 L
N, (%): 0,7 E i i j
'y — Off Take Gas (GOT)
. 600°C, OT R Hy, (%):11,8
@ H,0 (%) : 9,2
¥ | Gas Natural (GN) R ——— I CO (%): 1,7
CO; (%): 0,9 o CO, (%): 0,8
CH, (%) : 96,9 600C, OT ® O/ CHj((%)):71‘,1
N, (%): 2,2 ° %) -
L 500°C. GM N, (%) :54
250°C, GM PY Gas Misturado (GM)
Iy H, (%):10,3
H,0 (%) : 4,1
‘ CO (%): 1,5
Tempos na ZA: 1,14 ;2,14 e 3,14 h DRI CO, (%) : 0.8
P interna retorta= 1,5 atm ﬁH“ ((Zﬁ’)) : 72?
GM= GOT + GN 2 (%) 5,

Figura 68 - Desenho esquematico planejado com as condi¢des experimentais para a

carburizagédo do DRI nas trés zonas do reator Midrex.
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