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ANEXO A - Procedimento para Calibracao e Aumento da
Precisao da Analise do Fosforo no ICP

Para construcdo das curvas de calibracdo do plasma foram preparadas
cinco solugdes de calibragao, utilizando materiais de referéncia certificados de
minério de ferro (SAM 05, SAM 04, SAM 06, SAM 03 e IPT 123), vide anexo B
com concentracdes variadas de SiO,, Al,O;, CaO , MgO e P. Foi preparada
também, uma solucdo de calibracio em Branco (Solugdo quimica sem a
presencga de elemento a ser medido), contendo todos os reagentes utilizados na
preparacao dos padroes.

Para determinar as curvas de regressao, foi feita a leitura do Branco e das
solucbes de calibracdo no espectrdmetro de plasma. Tragou-se as curvas de
calibracdo com os valores de intensidade obtidos nas leituras do ICP das
solucbes de calibragdo contra as respectivas concentragbes certificadas dos
elementos. O software do instrumento determina a regressao linear e todos
dados estatisticos (limite de detecgdo, BEC, erro padrdo e coeficiente de
correlacdo) para cada elemento.

As solucbes padroes e as amostras para analise no ICP foram preparadas
de acordo com os seguintes procedimentos:

Pesar em cadinho de platina 0,8 g de carbonato de sodio e 0,4 g de
tetraborato de sodio ou 1,2 g da mistura carbonato de sédio + tetraborato de
sodio (2:1) previamente preparada.

Pesar 0,400 = 0,001 g da amostra, previamente seca e pulverizada,

transferir para o cadinho de platina do item anterior e homogeneizar.

Colocar o cadinho em mufla a temperatura de 1000 + 20 ©C por um tempo
de 5 a 10 minutos.

Retirar o cadinho da mufla agitando suavemente, a medida que a massa
fundida se solidifica. Deixar resfriar.

Colocar em um Becker e adicionar 30 ml de &cido cloridrico diluido (1:1) no
cadinho, aquecendo o conjunto em chapa até completa dissolucdo da massa
fundida.

Transferir, com auxilio de um funil, o conteido do Becker para baldo

volumétrico de 100 ml, lavando com agua destilada o cadinho de platina, as
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paredes do Becker e o funil. Resfriar, aferir 0 baldo com agua destilada e
homogeneizar a solugao.

Analise do ICP:

Fazer a leitura no espectrometro de plasma do material de referéncia
certificado IPT 123 e verificar se a diferenca entre os valores lidos e certificados
estdo dentro dos limites de tolerancia que constam no certificado de analise do
padrao. Se estiver dentro da tolerAncia, fazer a leitura da amostra no
espectrdmetro de plasma, realizando no minimo 5 (cinco) medigbes e anotar a
média aritmética dos valores das concentracoes dos elementos. Se a diferenca
for maior que a aceitavel realizar a recalibrag@o do instrumento, fazendo a leitura
no espectrometro de plasma das solugdes de calibracdo que correspondam ao
teor mais baixo e ao teor mais alto de cada elemento, medindo suas respectivas
intensidades. Determinando os fatores de correcdo das intensidades e
corrigindo, consequientemente, as curvas de calibragdo e as concentracdes dos
elementos.

Os erros experimentais e curvas de regressdes, obtidos nas
determinagdes da aplicacdo do procedimento de calibracdo dos ICP, encontram

a seguir.

Erros de determinagao dos elementos quimicos e coeficientes de linearidades das
curvas de calibragao do ICP.

Resultados da Calibragéo do ICP

SiO, Al,O; Ca0 MgO P
Ag (%) 0,0222 | 0,0123 | 0,0305 | 0,0112 | 0,0015
Coeficiente
de 0,9999 | 0,9995 | 0,9998 | 0,9998 | 0,9985
correlacao
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Counts [ops]

BEC: 0.092316
DL: 0.0024107
GOk St emor: 0.022245
Corr.coef, 0.9333
500K Range : 0.0024107 - 5.24400
Unit.: ; F4
00K YWeighting : M anual
A0 -0.09915
s
&3:00
200K
100K ]
k.3
050 100 150 200 250 300 350 400 450
Concentration
Standard ‘Weight Intenzity Certconc.  Calc.conc.  Diff. Fiel. diff.
COMPS4M BRAMCO 1.0 13420 0.0 -0.006433  -0.00E433
COMPSAM Sk 05 1.0 E48702 437000 438268  O0O12677 0.29008%
COMPSAM Sab 04 1.0 277494 1.80000  1.81803  D0.0O18028 1.00154%
COMPSAM Sk 05 1.0 261514 171000 1.70762  -0002376 -0.1390%
COMPSAM Sk 03 1.0 146589 090000 0591362 0013619 1.51320%
IPT 123 1.0 408695 276000 272449 003551  -1.2B67%
Curva de linearidade do plasma para analise do SiO..
Counts [cps]
s BEC: 0051377
DL: 0.00046449
400K, Std.erar ; 0.012261
Corr.coef. 09395
350K,
Flange: 0.00046449 - 1.26000
Lrit 7
2B wheighting : Manual
230K A0 -0.05397
&1: 2 5350E-06
200K, A2:00
&3:0.0
150K,
100K,
50K,
T T T T T
0.20 0.40 0.60 0.80 1.00
Concentration
Standard Weight Intenzity Cert.conz. Cale.conc. Dff. Rel. diff.
COMPSaM BRANCO 1.0 24166 0.0 00013124 0001324 -
COMPSaM SaM 05 1.0 437587 1.05000  1.04967  -0.0003287 -0.03131%
COMPSaM SaM 04 1.0 235622 053000 053753  0.0075252 1.41985%
COMPSaM SaM 05 1.0 212578 050000 047303 002001 -4.1821%
COMPSaM Sa 03 1.0 288813 067000 067241 0.0024094 0.35961%
IPT 123 1.0 208990 046000 046933  0.0099923 2.17224%
Curva de linearidade do plasma para andlise do Al,Os.
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00K Counts [cps]
BEC: 0061516
DL 000099541
il Std etror 0.030534
Caor.coef. ; 0.9333
FO0k,
Range : 000099541 - 397200
BO0K, rit x
wieighting : b anuial
S Al -0.07082
Al 3.8781E-08
400K, A2:00
A3 0.0
Q00K
200k,
100k,
I8
040 080 120 160 200 240 280 320
Concentration
Standard Wweight Interzty Certcone.  Cale.conc,  Diff. Rel. dif.
COMPSAM BRAMCO 1.0 15741 oo 0009774 -0.009774
COMPSAM Sak 05 1.0 FIET43 276000 278636 0026364 0.95521%
COMPSAM Sak 04 1.0 427821 185000 158832 0038325 247257%
COMPSAM Sak 06 1.0 192346 069000 067312 001488 -21562%
COMPSAM Sak 03 1.0 519775 1.95000 194493 0005065 -0.2897%
IPT 123 1.0 a6274a 33000 327803 003497 -1.0869%
Curva de linearidade do plasma para andlise do CaO.
Counts [cps]
TEM | BEC: 000645925
DL : 0000084318
14H Std.emor : 0011174
1 Corr.coef. 0,9933
12M] Range : 0.000084918 - 1.36800
Unit ; F4
10k | Wheighting : Manual
Al 40005690
B A1 7231 2E 08
a2-00
ERd | a3:00
aM |
2M |
Ok |
020 040 060 080 100
Cohcentration
Standard Weight Intenzity Cert.conc. Calc.conc.  Diff. Fel. diff.
COMPSAM BRAMCO 20 29061 0o 000075010 0.00075010 -
COMPSAM SAM 05 1.0 15727076 1.14000 11357 -0.008430 -0.7395%
COMPSAR Sakd 04 1.0 13389564 0.95000 0.96254 0012533 1.31932%
COMPSARM Sak 06 1.0 127E0ES 0.10000 0086585 001341 134163
COMPSAM SAM 03 1.0 2444161 018000 01A05 0008947 -4.9708%
IPT 123 1.0 718208 0042000 0046251 00032809 756017%
Curva de linearidade do plasma para andlise do MgO.
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COMPS&M BRAMCO
COMPSAM S5AM 05
COMPSAM 5S4k 04
COMPSAM SaM 06
COMPSAM SA4M 02
IPT 123

12001
2005
2297
3467
1647

0o

0.016000
0.032000
0.041000
0.071000
0.026000

0.014238
0.0341E6
0.041386
0.070308
0.025319

217

[0.00052356 0.00052356 -

0001702 -10.640%
00021657 B.7E773%
0.00038587 0.94114%
-0.0006921 -0.9743%
-0.000680E -2.6176%

Curva de linearidade do plasma para andlise do P.
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ANEXO B - Certificados dos Materiais de Referéncia de

Minério de Ferro Samarco e IPT para a Calibracao do ICP

VALORES CERTIFICADOS (%)

COMPONENTE SiO; Al,0; CaO MgO P
MEDIA 0,9 0,67 1,95 0,18 0,071
DESVIO PADRAO | 0,0076 |0,0069 |0,0174 |0,0109 |0,0006
COMPONENTES
PARTICIPANTES | SiO2 Al203 CaO MgO P
1* 0,89 0,67 1,95 0,18 0,071
1* 0,89 0,67 1,95 0,18 0,071
1 0,91 0,66 1,99 0,16 0,071
2" 0,9 0,66 1,95 0,17 0,07
2" 0,89 0,68 1,94 0,17 0,071
2" 0,9 0,67 1,93 0,17 0,07
3* 0,89 0,68 1,93 0,16 0,071
3* 0,89 0,67 1,94 0,16 0,072
3 0,91 0,67 1,93 0,18 0,071
4 0,9 0,67 1,94 0,16 0,071
4 0,89 0,68 1,93 0,19 0,069
4+ 0,89 0,68 1,95 0,19 0,071
5* 0,91 0,67 1,99 0,19 0,071
5* 0,89 0,67 1,95 0,18 0,071
5** 0,89 0,66 1,94 0,18 0,07
6* 0,9 0,66 1,95 0,19 0,071
6* 0,9 0,67 1,94 0,18 0,071
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VALORES CERTIFICADOS (%)

COMPONENTE SiO; Al,O; CaO MgO P

MEDIA 1,8 0,53 1,55 0,95 0,032
DESVIO PADRAO | 0,0108 |0,0084 |0,0174 |0,009 0,0008

COMPONENTES

PARTICIPANTES SiO, Al,O; CaO MgO P

1* 1,8 0,53 1,55 0,94 0,032

1* 1,79 0,54 1,55 0,94 0,031

1 1,78 0,54 1,56 0,95 0,032

2" 1,82 0,54 1,55 0,94 0,031

2" 1,81 0,53 1,56 0,94 0,031

2" 1,8 0,53 1,54 0,95 0,03

3* 1,8 0,52 1,55 0,95 0,032

3* 1,8 0,52 1,55 0,97 0,032

3 1,8 0,52 1,55 0,97 0,031

4 1,8 0,53 1,54 0,95 0,032

4 1,8 0,53 1,57 0,95 0,032

4+ 1,8 0,55 1,54 0,94 0,033

5* 1,78 0,53 1,55 0,94 0,031

5* 1,79 0,52 1,54 0,95 0,032

5* 1,8 0,52 1,54 0,95 0,032

6* 1,82 0,53 1,56 0,95 0,031

6* 1,81 0,53 1,55 0,95 0,033

VALORES CERTIFICADOS (%)

COMPONENTE SiO; Al,O; Ca0o MgO P

MEDIA 4,37 1,05 2,76 1,14 0,016
DESVIO PADRAO | 0,0091 |0,0097 |0,0097 |0,009 0,0005

COMPONENTES

PARTICIPANTES SiO, Al,O; CaO MgO P

1* 4,37 1,05 2,78 1,12 0,016

1* 4,37 1,05 2,78 1,12 0,017

1 4,37 1,06 2,76 1,16 0,016

2" 4,39 1,06 2,76 1,15 0,016

2" 4,39 1,04 2,76 1,15 0,015

2 4,37 1,05 2,76 1,13 0,017

3* 4,36 1,05 2,75 1,14 0,017

3* 4,37 1,04 2,75 1,14 0,017

3 4,36 1,04 2,74 1,13 0,016

4 4,37 1,04 2,76 1,16 0,017

4 4,37 1,07 2,76 1,14 0,017

4+ 4,36 1,05 2,77 1,14 0,017

5* 4,36 1,05 2,75 1,14 0,017

5* 4,37 1,07 2,76 1,13 0,016

5* 4,38 1,05 2,76 1,14 0,016

6* 4,36 1,04 2,76 1,15 0,016

6* 4,37 1,04 2,76 1,14 0,016
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VALORES CERTIFICADOS (%)

COMPONENTE SiO; Al,O; CaO MgO P
MEDIA 1,71 0,5 0,69 0,1 0,041
DESVIO PADRAO | 0,013 0,012 0,013 0,016 0,0005
COMPONENTES
PARTICIPANTES SiO, Al,O; CaO MgO P
1* 1,72 0,48 0,67 0,09 0,042
1* 1,71 0,5 0,66 0,09 0,042
1 1,73 0,49 0,68 0,09 0,041
2" 1,69 0,5 0,69 0,12 0,041
2" 1,72 0,48 0,68 0,09 0,041
i 1,71 0,49 0,7 0,13 0,041
3" 1,72 0,5 0,7 0,12 0,042
3" 1,72 0,49 0,7 0,09 0,042
3 1,71 0,49 0,68 0,09 0,041
4" 1,69 0,5 0,7 0,11 0,041
4" 1,7 0,53 0,7 0,11 0,041
4+ 1,72 0,5 0,69 0,12 0,042
5* 1,69 0,51 0,71 0,09 0,041
5* 1,7 0,5 0,68 0,1 0,04
5* 1,7 0,5 0,69 0,13 0,041
6* 1,71 0,49 0,69 0,1 0,041
6* 1,69 0,51 0,7 0,1 0,041
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ANEXO C - Perfis Térmicos dos Experimentos Fatoriais
para Producao de Pelotas em Pot grate

Perfil Térmico - Teste 1
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Perfil Térmico - Teste 3
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Perfil Térmico - Teste 6
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Perfil Térmico - Teste 9
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ANEXO D - Analise fatorial do projeto de experimentos

Camada Superior

Eff tStud F
t curto T 4,9 2,29 n=3 1,11 n=(22)
6,8 B 2,95 1,37 p=0,894 | 4,17 p=0,171
min S(TB) | -6,4 2,99 tStud,crit | 1,17 FSnedec,crt
2,29 4,84
t longo T 7,67 4,59 1,9
10,23 B -1,18 0,7 4,84
min S(TB) | 6,53 3,89 4,84
Camada Intermediaria
Eff tStud F
t curto T 1,8 0,884 1,018
6,8 B 3,3 1,62 3,91
min S(TB) | -9,95 4,89 p=0,971 | 1,055 p=0,286
3,93 2,5
t longo T 6,6 3,98 2,5
10,23 B -2,9 1,73 2,5
min S(TB) | 6,6 3,93 2,5
Camada Inferior
Eff tStud F
t curto T 3,18 2,76 2
6,8 B 3,78 3,28 1,76
min S(TB) | -2,78 2,24 p=0,889 | 2,28 p=0,333
2,24 2
tlongo T 2,85 2,59 2
10,23 B -1,05 0,95 2
min S(TB) | 5,45 4,95 2
GERAL sig 0,917917
hom(sigErro) 0,087809
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ANEXO E - Dados de liberacao do fosforo obtidos através
do modelamento dos dados experimentais.

Camada Superior - B2=0,1

T(°C)

t (min) | 6,80 | 7,23 | 7,66 | 8,09 | 8,52 | 8,94 | 9,37 | 9,80 | 10,23 | 10,66
1300 |62,9|64,2|653|66,4|67,3|68,2|69,0| 69,7 | 70,4 | 71,0
1305 |63,0|64,3|654|66,5|67,5|683|69,1| 69,9 | 706 | 71,2
1310 | 63,1|64,4|655|66,6 |67,6|685|693| 70,0 | 70,7 | 71,3
1315 |63,3|64,5|65,7|66,7 |67,7|68,6|694| 702 | 70,8 | 71,4
1320 |63,4|64,6 658|669 |67,8|68,7|69,6| 70,3 | 71,0 | 71,6
1325 |63,5|64,8|659|67,0(68,0|689|69,7| 70,4 | 71,1 | 71,7
1330 |63,6|64,9|66,0|67,1|68,1|69,0|698| 70,6 | 71,3 | 71,9
1335 |63,7|650|66,2|67,2|68,2|69,1|70,0| 70,7 | 71,4 | 72,0
1340 |63,8|65,1|66,3|67,4(68,4|693|70,1| 70,9 | 71,5 | 72,2
1345 |64,0|652|66,4|675(685|69,4|702| 71,0 | 71,7 | 72,3
1350 |64,1|654|66,5|676|68,6|695|704| 71,1 | 71,8 | 72,5
1355 |64,2|655|66,7|67,7(68,7|69,7|705| 71,3 | 72,0 | 72,6
1360 |64,3|656|66,8|679|68,9|698|706| 71,4 | 721 | 72,8
1365 |64,4|65,7|66,9|68,0(69,0|699|708| 71,6 | 72,3 | 72,9
1370 |64,5|658|67,0|68,1(69,1|70,1|70,9| 71,7 | 72,4 | 73,0
1375 |64,7|66,0|67,1|683(693|702|71,1| 71,8 | 72,5 | 73,2
1380 |64,8|66,1|67,3|684 (694|703 |712| 72,0 | 72,7 | 73,3
1385 |64,9|66,2|67,4|685|695|705|71,3| 721 | 72,8 | 73,5
1390 |65,0|66,3|67,5|68,6(69,7|70,6|715| 723 | 73,0 | 73,6
1395 |65,1|66,4|67,6|688(69,8|70,7|716| 72,4 | 73,1 | 73,8
1400 |65,2|66,5|67,8(689(69,9|70,9|71,7| 725 | 73,3 | 73,9
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Camada Superior - B2=0,5

t (min) | 6,80 | 7,23 | 7,66 | 8,09 | 8,52 | 8,94 | 9,37 | 9,80 | 10,23 | 10,66
1300 |69,2|70,6|72,0|73,2|74,4|754|76,4| 77,3 | 78,1 | 78,9
1305 |69,2|70,7|72,0|733|74,4|755|76,4| 77,3 | 78,2 | 78,9
1310 |69,3|70,7|721|733|745|755|76,5| 77,4 | 78,2 | 79,0
1315 |69,3|70,8|721|73,4|745|756|766| 77,5 | 783 | 79,1
1320 |69,4|70,8|722|73,4|746|756|76,6| 77,5 | 784 | 79,1
1325 |69,4|70,9(722|735|74,6|757|76,7| 77,6 | 784 | 79,2
1330 |69,5|70,9(72,3|73,5|74,7|75,7|76,7| 77,6 | 785 | 79,2
1335 |69,5|71,0|72,3|73,6|74,7|758|76,8| 77,7 | 785 | 79,3
1340 |69,6|71,0(72,4|73,6|74,8|759|76,8| 77,8 | 78,6 | 79,4
T(°C) 1345 |69,6|71,1(72,4|73,7|748|759|769| 77,8 | 786 | 79,4
1350 |69,7|71,1(725|73,7|749|76,0|77,0| 77,9 | 78,7 | 79,5
1355 |69,7|71,2|725|73,8(749|76,0|77,0| 77,9 | 788 | 79,5
1360 |69,8|71,2|726|738|750|76,1|77,1| 78,0 | 78,8 | 79,6
1365 |69,8|71,3|726|739|750|76,1|77,1| 78,0 | 78,9 | 79,7
1370 |69,9|71,3|72,7|739|751|76,2|77,2| 78,1 | 78,9 | 79,7
1375 |69,9|71,4(72,7|74,0|752|76,2|77,2| 782 | 79,0 | 79,8
1380 |70,0|71,4|728|74,0|752|76,3|77,3| 782 | 79,1 | 79,8
1385 | 70,0|71,5|72,8|74,1(753|763|77,3| 783 | 79,1 | 79,9
1390 |70,1|71,5(729|741|753|76,4|77,4| 78,3 | 79,2 | 80,0
1395 |70,1|71,6(72,9|742|754|76,5|77,5| 78,4 | 79,2 | 80,0
1400 |70,2|71,6|73,0|743|754|76,5|77,5| 78,4 | 79,3 | 80,1
Camada Superior - B2=1,0
t (min) | 6,80 | 7,23 | 7,66 | 8,09 | 8,52 | 8,94 | 9,37 | 9,80 | 10,23 | 10,66
1300 |75,5|77,1|78,6|80,1|81,4|826|838| 84,8 | 858 | 86,7
1305 | 75,5|77,1|78,6|80,0(81,4|826|83,7| 84,8 | 858 | 86,7
1310 | 75,4|77,1|78,6|80,0(81,3|82,6|83,7| 84,8 | 858 | 86,7
1315 | 75,4|77,1|78,6|80,0(81,3|825|83,7| 84,8 | 858 | 86,7
1320 | 75,4|77,0|78,6|80,0(81,3|825|83,7| 84,7 | 85,7 | 86,6
1325 |75,4|77,0|78,5|80,0(81,3|825|83,6| 84,7 | 85,7 | 86,6
1330 | 75,4|77,0|785|79,9(81,2|825|83,6| 84,7 | 85,7 | 86,6
1335 | 75,3|77,0|785|79,9(81,2|825|83,6| 84,7 | 85,7 | 86,6
1340 |75,3|77,0|785|79,9(81,2|82,4|83,6| 84,6 | 856 | 86,5
T(°C) 1345 |75,3|76,9|78,4|799(81,2|82,4|83,6| 84,6 | 856 | 86,5
1350 |75,3|76,9|78,4|79,8(81,2|82,4|835| 84,6 | 856 | 86,5
1355 |75,3|76,9|78,4|79,8(81,1|82,4|835| 84,6 | 856 | 86,5
1360 |75,2|76,9|78,4|79,8(81,1/823|835| 84,5 | 855 | 86,4
1365 |75,2|76,8|78,4|79,8(81,1/823|835| 84,5 | 855 | 86,4
1370 |75,2|76,8|78,3|79,8(81,1/823|83,4| 84,5 | 855 | 86,4
1375 |75,2|76,8|78,3|79,7(81,0/823|83,4| 84,5 | 855 | 86,4
1380 |75,2|76,8|78,3|79,7(81,0/822|83,4| 84,4 | 854 | 86,3
1385 | 75,1|76,8|78,3|79,7(81,0|822|834| 84,4 | 854 | 86,3
1390 | 75,1|76,7|78,3|79,7(81,0|822|833| 84,4 | 854 | 86,3
1395 | 75,1|76,7|78,2|79,6(81,0|822|833| 84,4 | 854 | 86,3
1400 |75,1|76,7|78,2|79,6|80,9|822|833| 84,4 | 853 | 86,2
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Camada Intermediaria - B2=0,1

t (min) | 6,80 | 7,23 | 7,66 | 8,09 | 8,52 | 8,94 | 9,37 | 9,80 | 10,23 | 10,66
1300 |63,4|64,6|658|66,8|67,8|68,7|695| 70,2 | 70,9 | 71,5
1305 |63,5|64,8|659|67,0|67,9|68,8|69,6| 70,4 | 71,0 | 71,6
1310 | 63,6 |64,9|66,0|67,1|68,1|69,0|69,8| 70,5 | 71,2 | 71,8
1315 | 63,7|65,0|66,1|67,2|68,2|69,1|69,9| 70,6 | 71,3 | 71,9
1320 |63,8|65,1|66,3|67,3|68,3|69,2|70,0| 70,8 | 71,4 | 721
1325 |63,9|65,2|66,4|67,4|684|693|70,1| 70,9 | 71,6 | 72,2
1330 |64,0|65,3|66,5|67,6|68,5|69,5|70,3| 71,0 | 71,7 | 72,3
1335 |64,2|65,4|66,6|67,7|68,7|69,6|704| 71,2 | 71,8 | 72,5
1340 |64,3|65,5|66,7|67,8|68,8|69,7|70,5| 71,3 | 72,0 | 72,6
T(°C) 1345 |64,4|65,6|66,8|67,9(68,9|69,8|70,7| 71,4 | 721 | 72,7
1350 |64,5|65,8|66,9|68,0(69,0|69,9|70,8| 71,6 | 722 | 72,9
1355 |64,6|65,9|67,1|68,2(69,2|70,1|70,9| 71,7 | 724 | 73,0
1360 | 64,7 |66,0|67,2|683|69,3|70,2|71,0| 71,8 | 725 | 73,1
1365 |64,8|66,1|67,3|68,4|69,4|70,3|71,2| 71,9 | 726 | 73,3
1370 | 64,9|66,2|67,4|685(695|70,4|71,3| 721 72,8 | 73,4
1375 |65,0|66,3|67,5|68,6|69,6|70,6|71,4| 722 | 729 | 73,6
1380 |65,1|66,4|67,6|68,7|69,8|70,7|71,6| 723 | 73,0 | 73,7
1385 |65,2|66,5|67,8|68,9|69,9|70,8|71,7| 725 | 73,2 | 73,8
1390 |65,3|66,7|67,9|69,0|70,0|70,9|71,8| 72,6 | 73,3 | 74,0
1395 |655(66,8(68,0(69,1 (701 |71,1|719| 72,7 | 73,4 | 74,1
1400 | 65,6 (66,9 |68,1(69,2(703|71,2|721| 72,9 | 73,6 | 74,2
Camada Intermediaria - B2=0,5
t (min) | 6,80 | 7,23 | 7,66 | 8,09 | 8,52 | 8,94 | 9,37 | 9,80 | 10,23 | 10,66
1300 |70,0(71,5|728|741|752|76,3|77,3| 78,2 | 79,0 | 79,8
1305 |70,0(71,5|729|741|753|76,3|77,3| 78,2 | 79,1 79,8
1310 | 70,1 (71,5729 |741|753|76,4|77,4| 78,3 | 79,1 79,9
1315 | 70,1 (71,6 729|742 |753|76,4|77,4| 78,3 | 79,2 | 79,9
1320 | 70,2(71,6|73,0|742|754|76,5|775| 78,4 | 79,2 | 80,0
1325 (70,2(71,7|73,0(74,3|75,4|76,5|775| 784 | 79,3 | 80,0
1330 |70,2|71,7|73,1|743|755|76,6|77,5| 78,5 | 79,3 | 80,1
1335 | 70,3|71,7|73,1|744|755|76,6|776| 78,5 | 79,4 | 80,1
1340 |70,3(71,8|73,1|74,4|756|76,6|776| 78,6 | 79,4 | 80,2
T(°C) 1345 |70,4|71,8|73,2|74,4|756|76,7|77,7| 78,6 | 79,4 | 80,2
1350 |70,4|71,9(73,2|745|756|76,7|77,7| 78,6 | 79,5 | 80,3
1355 |70,4|71,9(73,3|74,5|75,7|76,8|77,8| 78,7 | 79,5 | 80,3
1360 |70,5|71,9|73,3|74,6|75,7|76,8|77,8| 78,7 | 79,6 | 80,4
1365 |70,5|72,0(73,3|74,6|758|76,9|779| 78,8 | 79,6 | 80,4
1370 |70,5|72,0|73,4|74,6|758|76,9|779| 78,8 | 79,7 | 80,5
1375 |70,6|72,0(73,4|74,7|759|76,9|779| 78,9 | 79,7 | 80,5
1380 |70,6|72,1(735|74,7|759|77,0|78,0| 78,9 | 79,8 | 80,6
1385 |70,7|72,1|735|74,8|759|77,0|78,0| 79,0 | 79,8 | 80,6
1390 |70,7|72,2|735|74,8|76,0|77,1|78,1| 79,0 | 79,9 | 80,6
1395 |70,7|72,2|73,6|748(76,0|77,1|781| 79,1 79,9 | 80,7
1400 |70,8(72,2|73,6|749|76,1|77,2|782| 79,1 80,0 | 80,7
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Camada Intermediaria - B2=1,0

t (min) | 6,80 | 7,23 | 7,66 | 8,09 | 8,52 | 8,94 | 9,37 | 9,80 | 10,23 | 10,66
1300 |76,6|78,3|79,8|81,3|82,6|83,9|85,1| 8,1 | 87,2 | 88,1
1305 |76,6|78,3|79,8|81,2|82,6|83,8|85,0| 8,1 | 87,1 | 88,0
1310 |76,6|78,2|79,8|81,2|82,6|83,8|85,0| 8,1 | 87,1 | 88,0
1315 |76,5|78,2|79,7|81,2|82,5|83,8|84,9| 86,0 | 87,0 | 88,0
1320 |76,5|78,2|79,7|81,1|82,5|83,7|84,9| 86,0 | 87,0 | 87,9
1325 |76,5|78,1|79,7|81,1|82,4|83,7|84,9| 859 | 86,9 | 87,9
1330 |76,4|78,1|79,6|81,1|82,4|83,7|84,8| 859 | 86,9 | 87,8
1335 |76,4|78,1|79,6|81,0(82,4|83,6|84,8| 859 | 86,9 | 87,8
1340 |76,4|78,0|79,6|81,0(82,3|83,6|84,7| 858 | 86,8 | 87,8
T(°C) 1345 |76,3|78,0(79,5|81,0(82,3|83,5|84,7| 858 | 86,8 | 87,7
1350 |76,3|77,9|79,5|80,9|82,3|83,5|84,7| 85,7 | 86,7 | 87,7
1355 |76,3|77,9|79,5|80,9|82,2|835|84,6| 85,7 | 86,7 | 87,6
1360 |76,2|77,9|79,4|80,8|82,2|83,4|84,6| 85,7 | 86,7 | 87,6
1365 |76,2|77,8|79,4|80,8|82,1|83,4|84,5| 85,6 | 86,6 | 87,5
1370 |76,2|77,8|79,3|80,8|82,1|83,4|84,5| 856 | 86,6 | 87,5
1375 |76,1|77,8|79,3|80,7|82,1|83,3|84,5| 855 | 86,5 | 87,5
1380 |76,1|77,7|79,3|80,7|82,0|83,3|84,4| 855 | 86,5 | 87,4
1385 |76,1|77,7|79,2|80,7|82,0|83,2|84,4| 855 | 86,5 | 87,4
1390 |76,0|77,7|79,2|80,6|82,0|83,2|84,4| 854 | 86,4 | 87,3
1395 |76,0|77,6|79,2|80,6|81,9|83,2|84,3| 85,4 | 86,4 | 87,3
1400 |76,0|77,6|79,1|80,6|81,9|83,1|84,3| 853 | 86,3 | 87,3
Camada Inferior - B2=0,1
t (min) | 6,80 | 7,23 | 7,66 | 8,09 | 8,52 | 8,94 | 9,37 | 9,80 | 10,23 | 10,66
1300 |63,7|64,9|66,1|67,1|68,1|69,0/698| 705 | 71,2 | 71,8
1305 |63,8|65,0|66,2|67,2|68,2|69,1|699| 70,6 | 71,3 | 71,9
1310 | 63,9|65,1|66,3|67,4|68,3|69,2|70,0( 70,8 | 71,4 | 72,0
1315 | 64,0|65,3|66,4|67,5|68,4|693|70,1| 70,9 | 71,5 | 721
1320 |64,1|65,4|66,5|67,6|68,6|695|703| 71,0 | 71,7 | 72,3
1325 |64,2|655|66,6|67,7|68,7|69,6|704| 71,1 | 71,8 | 72,4
1330 |64,3|65,6|66,7|67,8(68,8|69,7|70,5| 71,3 | 71,9 | 725
1335 |64,4|65,7(66,9|67,9(68,9|69,8|706| 71,4 | 721 | 72,7
1340 |64,5|65,8|67,0|68,0(69,0|69,9|70,8| 71,5 | 722 | 72,8
T(°C) 1345 |64,6|65,9|67,1|68,2|69,1|70,0|709| 71,6 | 72,3 | 72,9
1350 |64,7|66,0|67,2|683(69,3|70,2|71,0| 71,8 | 72,4 | 73,1
1355 |64,8|66,1|67,3|68,4(69,4|703|71,1| 71,9 | 72,6 | 73,2
1360 |64,9|66,2|67,4|68,5|69,5|70,4|71,2| 72,0 | 72,7 | 73,3
1365 |65,0|66,3|67,5|68,6|69,6|705|71,4| 721 | 72,8 | 73,4
1370 |65,1|66,4|67,6|68,7|69,7|70,6|71,5| 723 | 729 | 73,6
1375 |65,2|66,5|67,7|68,8(69,8|70,8|71,6| 72,4 | 73,1 | 73,7
1380 |65,3|66,6|67,8|68,9|70,0|70,9|71,7| 725 | 73,2 | 73,8
1385 |65,5|66,8|68,0|69,1|70,1|71,0|71,9| 72,6 | 73,3 | 74,0
1390 |65,6|66,9|68,1(69,2|70,2|71,1|72,0| 72,8 | 73,5 | 741
1395 | 65,7(67,0[68,2(693|70,3|71,2|72,1| 72,9 | 73,6 | 74,2
1400 |65,8|67,1(683(69,4|70,4|71,4|722| 73,0 | 73,7 | 74,4
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Camada Inferior - B2=0,5

t (min) | 6,80 | 7,23 | 7,66 | 8,09 | 8,52 | 8,94 | 9,37 | 9,80 | 10,23 | 10,66
1300 |70,7|72,2(735|748|759|77,0|78,0| 78,9 | 79,8 | 80,5
1305 |70,7|72,2|73,6|748|76,0|77,1|78,0| 79,0 | 79,8 | 80,6
1310 |70,8|72,2|73,6|74,8|76,0|77,1|78,1| 79,0 | 79,8 | 80,6
1315 |70,8|72,3|73,6|749|76,0|77,1|78,1| 79,0 | 79,9 | 80,6
1320 (70,8(72,3|73,6(749|76,1|77,2|78,2| 79,1 | 79,9 | 80,7
1325 (70,8(72,3|73,7(749|76,1|77,2|78,2| 79,1 | 79,9 | 80,7
1330 |70,9|72,3|73,7|750|76,1|77,2|782| 79,1 | 80,0 | 80,8
1335 |70,9|72,4|73,7|750|76,2|77,3|783| 79,2 | 80,0 | 80,8
1340 |70,9|72,4|73,8|750|76,2|77,3|783| 79,2 | 80,1 | 80,8
1345 (71,0(72,4|73,8|751|76,2|77,3|783| 79,2 | 80,1 | 80,9
i) 1350 |71,0|72,5(73,8|751|76,3|77,4|78,4| 79,3 | 80,1 | 80,9
1355 |71,0|72,5|73,9|751|76,3|77,4|78,4| 79,3 | 80,2 | 80,9
1360 (71,1(72,5(73,9(752|76,3|77,4|78,4| 79,4 | 80,2 | 81,0
1365 |(71,1(72,6|739(752|76,4|775|785| 79,4 | 80,2 | 81,0
1370 |(71,1(72,6|74,0|752|76,4|77,5|78,5| 79,4 | 80,3 | 81,1
1375 |(71,1(72,6|74,0(753|76,4|77,5|78,5| 79,5 | 80,3 | 81,1
1380 |71,2|72,7|74,0|753|76,5|77,6|786| 79,5 | 80,3 | 81,1
1385 (71,2(72,7|74,1(753|76,5|77,6|78,6| 79,5 | 80,4 | 81,2
1390 (71,2(72,7|74,1|754|76,5|776|78,6| 79,6 | 80,4 | 81,2
1395 (71,3(72,7|74,1|754|76,6|77,7|78,7| 79,6 | 80,5 | 81,2
1400 (71,3(72,8|74,1|754|76,6|77,7|78,7| 79,6 | 80,5 | 81,3
Camada Inferior - B2=1,0
t (min) | 6,80 | 7,23 | 7,66 | 8,09 | 8,52 | 8,94 | 9,37 | 9,80 | 10,23 | 10,66
1300 |77,7|79,4(81,0|82,4|83,8|85,1|86,2| 87,3 | 88,4 | 89,3
1305 |77,7|79,3|80,9|82,4|83,7|85,0|86,2| 87,3 | 88,3 | 89,3
1310 |77,6|79,3|80,9|82,3|83,7|85,0|86,1| 87,2 | 88,3 | 89,2
1315 |77,6|79,3|80,8|82,3|83,6|84,9|86,1| 87,2 | 88,2 | 89,1
1320 |77,5|79,2|80,8|822|83,6|84,9|86,0| 87,1 | 88,1 | 89,1
1325 |77,5|79,2|80,7|822|83,5|84,8|86,0( 87,1 | 88,1 | 89,0
1330 |77,4|79,1(80,7|82,1|83,5|84,8|859| 87,0 | 88,0 | 89,0
1335 |77,4|79,1|80,6|82,1|83,4|84,7|859| 87,0 | 83,0 | 88,9
1340 |77,4|79,0|80,6|82,0|83,4|84,7|858| 8,9 | 87,9 | 88,9
T(°C) 1345 |77,3|79,0(80,5|82,0(83,3|84,6|858| 8,9 | 87,9 | 88,8
1350 |77,3|78,9(805|81,9|83,3|84,6|85,7| 8,8 | 87,8 | 88,8
1355 |77,2|78,9|80,4|81,9(83,2|84,5|85,7| 8,8 | 87,8 | 88,7
1360 |77,2|78,8|80,4|81,8|83,2|84,4|856| 86,7 | 87,7 | 88,6
1365 |77,1|78,8|80,3|81,8|83,1|84,4|856| 86,6 | 87,7 | 88,6
1370 |77,1|78,7(80,3|81,7|83,1|84,3|855| 86,6 | 87,6 | 88,5
1375 |77,0|78,7(80,3|81,7|83,0|84,3|855| 8,5 | 87,5 | 88,5
1380 |77,0|78,7(80,2|81,6|83,0|84,2|854| 8,5 | 87,5 | 88,4
1385 |77,0|78,6|80,2|81,6(82,9|84,2|854| 86,4 | 87,4 | 88,4
1390 |76,9|78,6|80,1|81,5(82,9|84,1|853| 86,4 | 87,4 | 88,3
1395 |76,9|78,5(80,1|81,5(82,8|84,1|852| 85,3 | 87,3 | 88,2
1400 |76,8|78,5(80,0|81,5|82,8|84,0|85,2| 85,3 | 87,3 | 88,2
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ANEXO F — Analise Estatistica e Parametros das Equacoes
Quadraticas do Projeto Experimento

CAMADA SUPERIOR
t= 6,8 min t= 10,23 min
0,82 0,00 054 0,00 0,00 70,24 0 iy 1,00 0,00 1,00 0,00 0,00 70,24 c
082 0,82 0,54 0,00 0,00 72,09 0 a 1,00 1,00 1,00 0,00 0,00 78,05 ac
082 0,00 054 082 0,00 79,55 0 ] 1,00 0,00 1,00 1,00 0,00 r 77,91 bc
022 0,82 054 022 0,82 21,52 3 ab 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 24,44 abc
0,51 0,48 0,76 0,46 0,23 79,07 5 i 081 0,46 0,76 0,46 0,23 79,07 i
Po a(T) bty c(B) d(TB)
2,43 1,21 121 1,21 -4,30 70,24 936 Ind -0,50 -1,50 -1,50 -1,50 6,59 1240 |
-1,23 1,23 0,00 0,00 0,00 72,09 2,28 m -1,00 1,00 0,00 0,00 0,00 7,81 m
-1,81 -1,81 -1,81 -1,81 5,48 79,55 =112 ity 1,50 1,50 1,50 1,50 5,55 53,7 (t)
-1,23 0,00 123 0,00 0,00 84,52 1,42 (B) -1,00 0,00 1,00 0,00 0,00 787 B)
1,23 =123 -1,23 1,23 0,00 2407 38 (TB} 1,00 -1,00 -1,00 1,00 0,00 =127 (T8}

1z

CAMADA INTERMEDLARIA

t=1§,8 min t=10,23 min
082 0,00 0,54 0,00 0,00 70,45 0,0 ] 1,00 0,00 1,00 0,00 0,00 c
0,82 0,82 0,54 0,00 0,00 [ 73,26 0.0 a 1,00 1,00 1,00 0,00 0,00 ac
082 0,00 0,54 0,82 0,00 83,70 0,0 b 1,00 0,00 1,00 1,00 0,00 bc
082 0,82 0,54 0,82 0,82 82,22 2,0 ab 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 abc
0,91 0,46 0,76 0,46 0,23 79,76 45 i 0,91 0,46 0,76 0,46 0,23 i
Po a(T) bit) c(B)  d(TB)
243 1,21 1,21 1,21 -4,30 70,45 | 9531 Ind -0,50 -1,50 -1,50 -1,50 6,59 | 13514 |
-1,23 1,23 0,00 0,00 0,00 73,25 3,44 M -1,00 1,00 0,00 0,00 0,00 3,99 M
181 181 <181 <181 648 | 8370 | -19.40 (t) 1,50 1,50 1,50 150  -65% | 6355 (t)
-1,23 0,00 1,23 0,00 0,00 8422 | 16,24 (B) -1,00 0,00 1,00 0,00 0,00 852 (B)
1,23 -123 123 1,23 0,00 8426 | 279 (TB) 1,00 -1,00 -1,00 1,00 0,00 -0,32 (TB)

CAMADA INFERIOR

t=186,8 min t=10,23 min
0,82 0,00 0,54 0,00 0,00 69,77 0,0 ()] 1,00 0,00 1,00 0,00 0,00 75,00 c
0,32 0,32 0,54 0,00 0,00 | 7143 0,0 a 1,00 1,00 1,00 0,00 000 | 7791 ac
0,82 0,00 0,54 0,82 0,00 72T 0,0 b 1,00 0,00 1,00 1,00 0,00 r 81,52 bc

r 0,82 0,82 0,54 0,82 0,82 75,56 1,0 ab 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 83,33 abc
0,91 0,45 0,76 0,46 0,23 78,65 40 i 0,91 0,46 0,76 0,46 0,23 78,89 i

Po a(T) bit) c(B)  d(TB)

243 1,21 1,21 1,21 -430 | 8577 | 8538 Ind -0,50 -1,50 -1,50 -1,50 655 | 116,84 |
-1,23 1,23 0,00 0,00 0,00 71,43 2,04 T -1,00 1,00 0,00 0,00 0,00 28 T
-181 181 181 <181 648 | 7727 | 027 (t) 1,50 1,50 1,50 150 559 | -41,84 (t)
-1,23 0,00 1,23 0,00 0,00 76,56 821 (B) -1,00 0,00 1,00 0,00 0,00 6§52 (B)
1,23 -1.23 123 1,23 0,00 8285 | -282 (TB) 1,00 -1,00 -1,00 1,00 0,00 -1,10 (TB)
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modelamento dos dados experimentais
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Determinacao dos erros obtidos no

Pontos Experimentais e Modelados

B 0,1 0,5 1
t 6,80 10,23 8,52 6,80 10,23
T mod exp | mod | exp mod | exp | mod | exp | mod | exp
1300| 62,91 | 70,24 | 70,41 | 70,24 75,48 | 79,55 (85,83 | 77,91
gamaqa 1340 74,78 | 79,07
uperior
1380 | 64,77 | 72,09 | 72,69 | 78,05 75,16 181,52 (85,43 | 84,44
Camada 1300 | 63,39 | 70,45 | 70,91 | 71,59 76,63 |83,70 (87,15 | 81,11
Intermediaria 1340 75,56 79,76
1380 | 65,13 | 73,26 | 73,05 | 75,58 76,10| 75,56 | 86,50 | 83,33
1300| 63,69 | 69,77 | 71,16 | 75,00 77,71 77,27 | 88,37 | 81,52
Camada Inferior | 1340 76,21 |78,65
1380 | 65,35 | 71,43 | 73,20 | 77,91 77,00|75,56 | 87,49 | 83,33
Devios (Erros)
B 0,1 0,5 1,0 AE%,média
t 6,80 | 10,23 | 8,52 | 6,80 | 10,23 5,92%
T
1300 | 10,43% | 0,25% 5,11%|10,17%
gamaqa 1340 5,42%
uperior :
1380 | 10,16% | 6,87% 7,80%| 1,17% Diagrama de Erro
Camada 1300 | 10,03% | 0,95% 8,44% | 7,45% 9,51%
Intermediaria  |1520 5,26% 0,0 0,0
1380 | 11,09% | 3,35% 0,72%| 3,80% 100,0 100,0
1300| 8,72% |5,12% 0,57%| 8,40% 100,0 90,5
Camada Inferior | 1340 3,10% 0,0 0,0
1380 | 8,51% |6,04% 1,91%| 4,99% 100,0 109,5



DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0821592/CA


PUC-RiIo - Certificagéo Digital N° 0821592/CA

235

ANEXO H - Corridas realizadas em um forno elétrico
experimental

Forno em marcha, em detalhe calha de alimentacao.
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Basculamento do forno para vazamento do metal liquido.

Lingotamento.

236
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ANEXO | — Determinacao da variacao do poder redutor dos
gases de processo ao longo da zona de reducao de um
reator Midrex

1. Determinacdo do fator B para os gases de Topo e Bustle, sob as
diversas temperaturas de trabalho de acordo com o levantamento experimental e

modelamento segundo:

B =b(R) X[1—exp{—B(T —To)}]Ib(R)=A +CR

Com a, ¢, b e To determinados experimentalmente (para o caso, periferia
do forno, as temperaturas de interesse foram: 800, 700, 650 e 600°C - que se
00situam entre a temperatura de topo, 500 °C e a de sopro, 900 °C).

2. Levantamento das curvas de reducdo (remocao de oxigénio, em
percentuais, %R ) para o gas de topo e de sopro nas temperaturas de interesse

nos tempos entre zero e t de residéncia = tres.

3. Célculo dos valores de B =(Q,T,t), interpolados entre os valores

Qtopeas € busteas SEQUNAO A relagio:

B(Q, T, I) = Blopg&s + ABbuslle — topgas X [R(Q, T, t) - Rlopg&s]/A/ bustle — topgas

- linearidade devida a ordem reacional 1 com respeito as composicdes

gasosas:

Ba = (Pco + Pm2)!

- a aplicagéo desta relacido permite obter B = (Q,T,t) para o calculo de

R =(Q,T,¢).

- 0 parametro t é determinado pela aproximagao:
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T(Q, T, t) = Ttopgas + ATbuste - topgas X médla{ R( Q, T, t), Rlopg&s }/médla{ Rbuslle/Rlopgew }

4. Com estes valores de B calcula-se a marcha da reducéo isotérmica,
%R, com tempo e sob composicio variavel do gés, que vai desde Qtopes até

Qbustlecas , SEgUNdO a cinética:

R(Q,T,t) =B(Q, T, t)x[1—exp{-t/7}]

O parametro experimental t, como B, foi levantado experimentalmente.

5. Supondo-se que os sélidos descam na zona de reducao sélida do forno
em regime pistonado sob vazdo constante, a reducdo de interesse (Ro) para

qualquer das temperaturas de trabalho ocorre num tempo de interesse to, para
uma altura do forno, dado por:

to = (To - Ttopo)/(Ttopo - Tref) X tref

R(to, To, Qo) =BoXx [1 - exp{—t/T}]

Tret € tref SA0 valores do perfil térmico do forno.

8. Q2 é uma funcao linear da reducao pela prépria definicdo desta fungéo:

Q = (Pco + Pu2)/(Po, + Pco + P2 + Pr2o) =
[(Pco + Pw2)inicial + (Oremov re/ 100) * %R ]/cte = Qiniciar + N X %R

Sendo N determinado sabendo-se que para o top gas R = 0 e para o bustle
gas a composicao € aquela de sopro e a redugao, aquela dos solidos no fim da
zona de reducao sélida. NB que a reducao é acompanhada pelo enriquecimento
do gas em CO e H, visto que este esta em contra-corrente em relacdo aos
solidos, conforme tabela abaixo.
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Parametro Gas de Gas de
Topo Processo
Temperatura (°C) 500 900
Pressao (atm) 1,2 2,5
Composicao gasosa CO 19% 32%
(%) CO» 15% 3%
Ho 39% 53%
H.O 23% 7%
CH4 4% 5%
Q 0,59 0,975
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