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RESUMO

Com a proposta de selecionar a melhor conformacao de um forno para redugao
carbotérmica com micro-ondas, dois tipos de cavidades com formatos
paralepipédico e hexagonal foram projetadas e construidas. Os dois com uma
caracteristica em comum, o pleno controle da poténcia fornecida e da medida da
energia de micro-ondas efetivamente aplicada a carga em processo de reducao
podendo assim realizar balancos de energia e determinacéo de taxa de reacéo
com altos niveis de confianca. Eles permitem, sobretudo, a medida simultanea
de temperatura e de massa do material sob reducao, e a facil reprodutibilidade
das condi¢gdes de ensaio. Os fornos paralepipédico e hexagonal operam com
geradores de micro-ondas de 2,45 GHz e poténcia ajustavel até 6 kW. Durante
0s ensaios as amostras foram mantidas sob atmosfera de argbnio. Nos testes
operacionais dos fornos procedeu-se a redugao carbotérmica de minério de ferro
de Carajas, utilizando carvao mineral Chipanga como redutor através de pelotas
auto redutoras. Obtiveram-se curvas cinéticas de reducao de minério de ferro,
temperatura e de consumo de energia durante o processo. Os dados colhidos
com estes fornos permitiram realizar analises estatisticas da eficiéncia de cada
tipo de forno através da taxa de reacao obtida além da energia de micro-ondas
efetivamente consumida na reducédo do minério. Ainda, foi construido um forno
cilindrico, portanto extrapolando o formato hexagonal, com poténcia de 15 kW,
com o objetivo de averiguar como o conjunto pelotas/cavidade se comporta em

condicOes mais drasticas.

Palavras-chave: Reducéao carbotérmica. Micro-ondas. Minério de ferro.



ABSTRACT

This work deals with two different types of microwave cavities to be used in
carbothermic reduction that were designed and built in order to select a better
furnace conformation. Parallepipedic and hexagonal shapes were used for this
purpose. Both of them share some common characteristics: full control of the
power supplied to the furnace, and measurement of the effective microwave
power applied to the load under reduction process. These characteristics help to
achieve energy balance and reaction rate with high confidence levels.
Simultaneous measurements of mass and temperature versus time are also
easily done and helps reproduction of each test condition. The parallelepiped and
hexagonal ovens are excited by 2.45 GHz microwave generators with adjustable
power up to 6 kW. Argon gas atmosphere was used when processing the
samples. Operational tests of the carbothermic reduction of iron ore from Carajas
were done by the use of self-reducing pellets of Chipanga coal. Temperature and
other data collected during the processes allowed calculation of their kinetic
curves and energy consumption. The efficiency of each kind of furnace was
obtained from statistical analysis of the data using reaction rate as well as the
microwave energy consumption. Finally, going further from the hexagonal shape,
a cylindrical furnace was built in order to verify the behavior of the pellets/cavity
groups in heavier conditions with applied power up to 15 kW.

Key words: Carbothermic reduction. Microwaves. Iron ore.
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1. INTRODUGCAO

Desde o inicio da década de 1990 um novo conceito para processos de obtencao
do ferro primario esta sendo estudado com muitas vantagens sobre os usuais. E
a reducao carbotérmica de minério de ferro empregando energia por micro-
ondas. Esta tecnologia baseia-se principalmente em observacdes experimentais
do aumento da taxa de reag¢ao quando conduzida sob o campo eletromagnético
em frequéncia de micro-ondas. Nao ha uma explicacdo Unica para este
fenbmeno, mas acredita-se que o efeito do aquecimento volumétrico por toda a
carga, isto é, o calor é gerado no volume em que as micro-ondas penetram e a
reducdo da energia de ativagdo aceleram a cinética de reagéo.!

Nestes processos micro-ondas € uma fonte de energia relativamente nova, e que
possui um consideravel potencial para varias aplicacdes no processamento
mineral e na metalurgia extrativa.?3 O interesse aumentou nesta area devido as
vantagens em relagdo ao aquecimento convencional. As principais vantagens do
uso de micro-ondas para o processamento industrial sdo uma rapida
transferéncia de calor, a possibilidade de compactar equipamentos e ambiente
livre de poluicdo ja que nao existem produtos de combustao, devido a energia
ser gerada a partir de energia elétrica, que é uma fonte de energia relativamente
limpa que pode ser obtida a partir de fontes naturais renovaveis como a edlica e
a solar.#

Além disso, devido a diminuicdo de recursos energéticos e a introducao de leis
ambientais mais rigorosas, a busca de novos processos de producao de ago e
ferro-gusa tornaram-se estratégicos. Deste modo, a reducao da emissao de gas
carbdnico (CO2) bem como a conservacao de energia séo tarefas cruciais para
prevenir o aquecimento global.®

Esta preméncia ocasiona a busca por um processo de reducao que supere estes
inconvenientes. Almeja-se, ainda, que a transferéncia de calor, que desempenha
um papel fundamental na velocidade global do processo, seja mais rapida que
no forno convencional. Apesar da tecnologia do alto-forno ser avangada, novos
processos de fabricagdo do ferro baseados em alternativas inovadoras podem
ser introduzidos.
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Em estudo anterior foi desenvolvido um equipamento em escala reduzida com
finalidade de estudar a reducgéo carbotérmica de minério de ferro por um material
carbonoso na forma de pelotas auto redutoras utilizando micro-ondas. Os
resultados obtidos nesse primeiro projeto confirmaram a hipbétese de que as
micro-ondas efetivamente apresentam um aumento da produtividade na reducao
do minério de ferro.5'2 H4 uma dissertacdo de mestrado intitulada “Contribuicao
ao desenvolvimento da redug&o carbotérmica de 6xidos metélicos empregando
energia de micro-ondas”!® que trata deste assunto. Com base no conhecimento
adquirido no estudo anterior o presente trabalho visa contribuir ainda mais para
o desenvolvimento desta nova tecnologia. Para tanto se pretende desenvolver
um trabalho multidisciplinar abrangendo a area de engenharia elétrica e
engenharia metalurgica para aprofundar o conhecimento sobre a interagédo das
micro-ondas com reducao carbotérmica de minério de ferro e assim projetar

fornos com capacidade de processamento maior.
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2 OBJETIVO

O resultado que se almeja, neste estudo, € o de desenvolver um processo
efetivamente rapido de reducédo carbotérmica de minério de ferro com micro-

ondas, que permita produzir ferro gusa. As metas a serem alcangadas séo:

a) Avancar tecnologicamente na concepcéo e construcao de fornos para reducéao
carbotérmica irradiados por micro-ondas de modo a determinar

quantitativamente parametros do processo.

b) Desenvolver o conhecimento de como as variaveis de operacao da reducao
carbotérmica de minério de ferro incentivada por micro-ondas influem sobre a
taxa de reagdo. A analise dos resultados das experiéncias delineadas
estatisticamente permitira entender como as varidveis como poténcia de micro-
ondas, tempo de irradiacdo, massa de pelotas influem sobre a velocidade de
reacao.
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3 REVISAO DA LITERATURA

3.1 FUNDAMENTOS SOBRE REDUCAO CARBOTERMICA DE MINERIO DE
FERRO

Um grande nimero de metais se produzem a partir de matérias primas em forma
de déxidos, como é o caso do ferro. S6 os 6xidos dos metais mais nobres podem
se converter em metal, mediante uma simples decomposi¢ao térmica, como € o
caso do 6xido de prata (Ag=0).'4

A grande maioria dos 6xidos s6 se decompdem por meio de um agente redutor.
Este pode ser carbono, mondxido de carbono ou hidrogénio ou, em casos
especiais outro metal, o qual tenha uma maior afinidade pelo oxigénio. Estes
redutores possuem grande importancia industrial e econbmica e podem ser
produzidos a partir de matérias primas como o carvao, o petréleo e o gas natural.
Para que se tenha uma reducédo de oOxidos de ferro, até ferro metalico uma
mistura de minério de ferro e carbono deve ser aquecida numa temperatura de
reducdo. Deste modo a reducdo dos Oxidos de ferro se processa,

essencialmente, segundo as seguintes reagdes:>1”

Fe 0, +C,) = Fe, 0y, +CO, (1)
Fe 0, +CO,) = Fe O, +COy, (2)
CO L)+ C) = 2€0 ) (3)

Noqual x=1,20u3 quando y=1,3ou 4.

A reacao de “reducao direta” (1) produz CO que, por sua vez, atua como redutor
do éxido de ferro, gerando CO2 segundo a reacao (2). O CO2 formado reagem
com o C, regenerando o CO (3). O monéxido de carbono regenerado, pela
reacdo de Boudouard, volta a reagir com o 6xido de ferro dando assim,

prosseguimento a redugéo.'®
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A reacdo de Boudouard é uma reacdo heterogénea e numerosos Sao 0S
problemas encontrados na tentativa de explicar seu mecanismo. Fenémenos de
difus&o, transferéncia de calor, condi¢cdes de fluxo dos gases, por exemplo,
complicam a cinética de reacgao, dificultando, assim, a seu perfeito entendimento.
Como pode-se observar, a reducao dos 6xidos de ferro pelo carbono se efetua,
praticamente, através da fase gasosa. A reacado no estado sélido (1), entre o
carbono e o éxido, esta condicionada ao fato de que exista um continuo contato
entre 0s mesmos, contato este que ndo pode ser mantido durante o curso da
reducao, devido a formagao de um filme metélico pelos produtos da reacéo.
Entretanto, a reacao “direta” desempenha um papel importante, devido ser ela
gue provoca a arranque de todo o processo. Em estudos anteriores’® de redugao
de minério de ferro com coque, por exemplo, em diferentes temperaturas da
reducdo, mostraram que a reducdo ocorre quase que exclusivamente pelas
reacdes gasosas, sendo a contribuicdo das reacdes no estado sélido muito
pequena, podendo ser desprezada. Os resultados mostraram também que as
velocidades de reacao foram extremamente baixas em temperaturas inferiores
a 1000°C. Entretanto em temperaturas mais elevadas, a geracdao de CO
proveniente da reacdo de Boudouard acelera a taxa de reagédo evidenciando a
importancia desta reacao para o progresso da reducgao.

Sob o aspecto cinético dos éxidos de ferro, fatores tais como temperatura,
pressao, tempo de reducdo, difusdo no estado solido, difusdo dos gases
redutores e dos produzidos durante a reducao, granulometria e morfologia dos
oxidos a reduzir, velocidade dos gases em relagdo a superficie 6xido-gas, etc
influem sobre a cinética da reducéo dificultando o seu perfeito entendimento. O
esquema topoquimico € a base de todos os mecanismos de reducao de oxidos
de ferro. Nele tem-se um nucleo de hematita (Fe203) circundado por camadas
concéntricas de magnetita (FesO4), wustita (FeO) e ferro metdlico (Fe®°),
respectivamente.’®

O desenvolvimento do processo de reducao entre o sistema 6xido de ferro e
carbono foi acompanhado, em sua maior parte, pela técnica termogravimétrica.
Para obter certeza experimental sobre o estado do sistema em um determinado
instante, devido a perda de peso ocasionada pela geracao e liberacdo dos gases
CO e COz, e devido a estequiometria do sistema néo ser definida, sé € possivel
com uma analise simultdnea da composicao do gas de saida.
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Em resumo, e de uma maneira geral, as principais caracteristicas da redug¢ao do
minério de ferro pelo carbono processa-se segundo uma série de etapas

sucessivas.®

a) a reagao global entre 6xidos de ferro e material carbonoso ocorre através de
intermediarios gasosos CO e COg, isto é, a reacdo global ocorre por meio de
duas reacoes gas-solido, quais seja a reducao do éxido por CO e a gaseificacao

do carbono por CO:2 (reagdo de Boudouard).

b) dentre estas duas reacdes, a mais lenta é a reacdo de gaseificacdo do
carbono (até a temperatura de 1150°C); isto implica que as propriedades
relativas a reatividade do redutor (tipo, granulometria, teor de impurezas) sao
importantes na determinagao da cinética global.

c) ainda como consequéncia do controle quimico ser devido a reacdao de
Boudouard, que possui alta energia de ativacao, a velocidade global é muito

sensivel a variagbes de temperatura.

d) a reagcdo € fortemente endotérmica; transporte de calor para as regides

internas da pelota € um dos fatores determinantes da velocidade do processo.

3.2 FUNDAMENTOS SOBRE MICRO-ONDAS

3.2.1 Introdugéo as Micro-ondas

Em 1831, Faraday descobriu a inducédo eletromagnética. Em 1864 Maxwell
comegou a trabalhar no conceito de Faraday e prop6s a teoria do
eletromagnetismo.2° A teoria do campo eletromagnético proposto por Maxwell
previu a presenca de ondas eletromagnéticas invisiveis, e no final de 1880, o
cientista alemao Heinrich Hertz demonstrou pela primeira vez a presencga das
ondas eletromagnéticas invisiveis com um comprimento de onda maior que a da
luz operando em uma frequéncia de 450 MHz.2" Por volta de 1890, o fisico

indiano Jagadish Chandra Bose estendeu o experimento de Heriz
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desenvolvendo um aparelho que atuava em frequéncias mais altas, variando
entre 60 a 120 GHz.

A utilizacdo efetiva das micro-ondas iniciou-se durante a segunda guerra
mundial, em sistemas de radar com a necessidade de detectar com precisao
aeronaves, tanques e submarinos inimigos. J4 a sua utilidade para o
aquecimento de materiais foi descoberta em 1945. Um engenheiro chamado
Percy Spencer da empresa americana Raytheon que fabricava magnetrons
usados nestes radares, notou que uma barra de um chocolate em seu bolso
comecou a derreter quando ele ficou em frente ao equipamento que estava
ligado, e intrigado por este fato conduziu alguns experimentos simples, como
preparar pipoca espalhando alguns grdaos de milho em frente a valvula. Pouco
tempo depois, no ano seguinte, a Raytheon que era responsavel por cerca de
80% de todos os magnetrons produzidos no mundo, solicitou a primeira patente®?
sobre a utilizacdo de micro-ondas para o aguecimento de alimentos e apresentou
o primeiro forno de micro-ondas chamado “Radarange” (Figura 1), que se
assemelhava a uma geladeira em termos de tamanho, sendo popularizado nas
décadas de 70 e 80 como forno de micro-ondas domestico. Tinha 1,70 m de
altura, pesava 340 kg e custava cerca de US$ 5000. Era arrefecido a agua e
produzia 3000 watts, aproximadamente trés vezes a quantidade de radiagcéao

produzida por fornos de micro-ondas atuais.??

Figura 1 — Primeiro forno de micro-ondas — Radaranger

Fonte: http://fritasecia.com.br/wordpress/?p=95
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3.2.2 Definigdo de micro-ondas

Micro-ondas sao radiagdes eletromagnéticas na faixa de frequéncia (espectro)
de 0,3 a 300 GHz, com o correspondente intervalo de comprimento de onda de
1 m a1 mm considerando o ar como meio material conforme Figura 2 e que pode

ser usada como fonte de energia.

Figura 2 — Localizac¢édo da regiao de micro-ondas no espectro eletromagnético
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Fonte: Sutton W.H., 1989.

No caso de ondas eletromagnéticas planas ha um campo elétrico (E) conjugado
com um campo magnético (H), caracterizado por um comprimento de onda (A) e
movendo-se na velocidade da luz (C) se o meio material for o ar, conforme
representado na Figura 3.

A onda eletromagnética é caracterizada pela frequéncia (f), sendo ela uma
propriedade invariante, pois € determinada pela fonte que gerou a onda, nao
sendo alterada por nenhum processo linear. A velocidade da onda (v) muda em
funcdo do meio material no qual se propaga. A velocidade de propagacao das
ondas eletromagnéticas no vacuo é de aproximadamente 3 x 108 m/s. O
comprimento de onda é a relagao entre a velocidade da onda e a frequéncia: A
= v/f. No entanto, a representacao tradicional da Figura 3 se da para o caso de

uma onda plana uniforme que se propaga em meio material de dimensdes
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infinitas e sem perdas; trata-se evidentemente de situa¢des nas quais o0 modelo
€ adequado para a propagacao de onda em meios abertos (ndo confinados). Os
casos reais nos quais a energia eletromagnética atua em regides fechadas leva
a modelagens muito mais complicadas. A solucdo se da pela aplicacdo da
equacao de onda eq.(4) submetida as condicées de contorno impostas pela
geometria e pelos materiais envolvidos. Na equacdo de onda E representa o
campo elétrico, ur e er representam, respectivamente, a permeabilidade relativa
e a permissividade relativa do meio material e ko representa o nimero de onda
associado ao vacuo, dado por 2n/A, sendo A o comprimento de onda no vacuo,

associado a frequéncia da onda estimulada pelos geradores.
Vx(u'VxE)-kle E=0 (4)

O campo magnético associado ao campo elétrico é determinado pelas equacgdes

de Maxwell.

Figura 3 — llustragdo de uma onda eletromagnética polarizada perpendicular ao campo elétrico
e magnético (A = comprimento de onda, E =campo elétrico, H = campo magnético e C =
velocidade da luz)

Fonte: https://www.alice.cnptia.embrapa.br/alice/bitstream/doc/46958/1/Binder1.pdf.

A quantidade de energia (E) associada a uma onda eletromagnética, medida em
Joules (J), é definida por: E = h f, no qual h é a constante de Plank
(6,63 x 103* J/Hz), e f é a frequéncia (Hz). As radiagdes séo classificadas em
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funcéo do seu conteldo energético entre radiacoes ionizantes e nao ionizantes.
As radiacdes classificadas como ionizantes possuem frequéncias maiores que
as radiagdes que caracterizam a luz visivel, mais especificamente, o ultravioleta
curto, raios X e raios gama, possuem energia suficiente para quebrar as ligacdes
moleculares dos materiais sobre as quais incidem, por exemplo, material
bioldgico, com possiveis consequéncias graves a saude das pessoas expostas.
As micro-ondas por possuirem frequéncias inferiores as radiacées ionizantes,
nao trazem este tipo de perigo, pois ndo tém a capacidade de quebrar as
ligagdes moleculares, sendo classificadas como radia¢gdes ndo ionizantes.

3.2.3 Interagdo da energia de micro-ondas com os materiais

Em geral, existem trés modelos qualitativos em que um material pode ser
categorizado em relacdo a sua interagdo com o campo de micro-ondas como
mostrado pela Figura 4: fransparentes (materiais de baixa perda dielétrica) —
permitem a total passagem das ondas através de si, sem perdas significativas
de energia; opacos (condutores) — micro-ondas sao refletidas e ndo penetram no
material; e, absorvedores (materiais de perda dielétrica elevada) - absorvem a
energia de micro-ondas com base no valor da forgca do campo elétrico e do fator
de perda dielétrica.?

Um quarto tipo de interacéo é o de um absorvedor misto. Este tipo de interacédo
€ observada em materiais compdsitos ou de fases multiplas em que uma das
fases € um material de elevada perda, enquanto o outro € um material de baixa
perda. Absorvedores mistos tiram proveito de uma das caracteristicas mais
significativas de processamento com micro-ondas, que é o aquecimento seletivo.
As micro-ondas sao absorvidas pelo componente que tem uma elevada perda
dielétrica, enquanto passam através do material de baixa perda, ou seja, com
pouca perda de energia. Neste processo de aquecimento seletivo a economia
de energia é significativa pois apenas o material dielétrico pode ser aquecido,
sem o aquecer de toda a matriz. Este fendmeno nao é possivel em ambientes

de aguecimento convencionais.?*
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Figura 4 — Interacédo das micro-ondas com os materiais

Interacdo com micro-ondas Penetragao
| Transparente
VAVAV/ \/\/\/\/\/ _ Total
(Isolador de baixas perdas)
Opaco
Nenhuma (refletor)
(Condutor)
Absorvedor
Parcial
(Com perdas)
Mista Parcial

Fonte: Sutton, W.H.,1989.

A frequéncia de micro-ondas mais utilizada para aquecimento é 2,45 GHz por
apresentar a melhor relacao custo-beneficio entre todas as frequéncias alocadas
para aplicagdes industriais, cientificas e médicas (ISM) pela Unidao Internacional
de Telecomunicacbes (UIT). Esta frequéncia corresponde ao comprimento de
onda no espaco livre de aproximadamente 12,25 cm.

Quanto aos mecanismos de aquecimento por micro-ondas existem basicamente
dois, o da conducio iénica e da polarizacéo dielétrica.?®> Quando as micro-ondas
penetram e se propagam atraves de um material dielétrico, o campo elétrico
interno, gerado dentro do volume afetado, induz ao movimento translacional das
cargas livres e ligadas, como ions ou elétrons, e a rotagao de cargas complexas,
como os dipolos conforme mostrado pela Figura 5. A resisténcia a esses
movimentos induzidos, devido a inércia elastica e forgas de atrito, causa perdas
e atenua o campo elétrico. Como consequéncia dessas perdas, ocorre 0

aquecimento do material.2®
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Figura 5 — Rotagao do dipolo devido a mudanga de campo elétrico
— +

o - +

+ —_—

Fonte: Decareau, 1986.

Assim, de forma geral, destaca-se ainda dentre algumas teorias para explicar os
mecanismos pelo quais as micro-ondas aquecem um material, os processos de
aquecimento por polarizagdo ibnica como mostrado na Figura 6. A polarizagéao
ocorre quando os ions na solucdo se movem em resposta ao campo
eletromagnético e o calor é gerado através das perdas por friccdo e pela
migracao (movimento) dos ions dissolvidos.?’

Figura 6 — Indugdo do campo eletromagnético em moléculas de agua
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Fonte: hitp://www.pueschner.com/en/microwave-technology/physical-basics.

Ambos 0s processos propiciam perdas em determinadas frequéncias, e nao é
geralmente facil diferenciar experimentalmente entre os dois mecanismos.

Consequentemente, as perdas sao tipicamente reportadas como perdas efetivas
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(€”¢f), quando os mecanismos de perdas sdo desconhecidos ou ndo podem ser

claramente separados.?*

O comportamento de materiais diante de micro-ondas pode ser caracterizado
por sua permissividade elétrica (constante dielétrica, €’), fator de perdas
(constante de perdas, €”) e tangente de perdas (tan d ). A permissividade elétrica
€ uma medida (no sentido de que é proporcional a) intensidade de energia
armazenada no material por influéncia do campo elétrico, enquanto que o fator
de perdas é uma medida da poténcia (energia em relacao ao tempo) dissipada
na forma de calor dentro do material. A tangente de perdas é simplesmente a
relacao entre o fator de perdas e a permissividade, ou seja, relaciona a poténcia
dissipada com a energia armazenada e € um parametro muito usado para

expressar a resposta dielétrica de um material ao campo de micro-ondas.

3.2.4 Quantificagdo da energia de micro-ondas

Dois parametros importantes para o processamento de micro-ondas sédo a
poténcia absorvida (P) e a profundidade da penetracdo de micro-ondas (D) no
material. Ao contrario de aquecimento convencional, estes paradmetros sao
altamente dependentes das propriedades dielétricas do material e, na pratica,
podem fornecer um outro grau de flexibilidade ao processo.

O aquecimento por micro-ondas é o resultado da dissipagao de poténcia por um
material em contato com o campo eletromagnético existente no interior de uma

cavidade. Baseia-se a poténcia absorvida por unidade de volume através da eq.

(5).

P, =2r-f e"|E (5)
Costuma-se referir os parametros €’ e €” a constante dielétrica do vacuo €o = 8,85
x 102 F/m, definindo-se assim a constante dielétrica relativa = por €'+ = €'/go

portanto € = €’r X €0, € 0 fator de perdas relativas por €’r = €”/€o portanto €”, = €

- €0 e substituindo na eq. (5), temos:
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P, =2m-f-€" & |E] (6)

Sendo g = 8,85 x 107'2 F/m e substituindo na eq. (6), usando unidades do SI,

temos:
B, =556x10"-f-&" |E (W/m®) (7)

Também pode ser a equacdo apresentada de outra forma, pois como

tan § = £, /¢, - €, = tan & x &, , €MOS:!
B, =556x107"- f-&' -tan(8)-|E[  (W/m’) (8)

Pv = poténcia dissipada por unidade de volume (W/m?3);

f = frequéncia do campo elétrico (Hz);

|E| = intensidade do campo elétrico num ponto no interior do material (V/m);
€'r= constante dielétrica relativa

tan (0 ) = tangente de perda e/ou fator de dissipacao

Na eq. (8), |E| é a intensidade do campo elétrico, de frequéncia f, num ponto no
interior do material. Este valor € muito menor do que o valor do campo na
superficie, pois ha dissipacado de energia no percurso, da superficie até o ponto
considerado. Portanto, neste caso de onda plana, a intensidade do campo
elétrico dentro do dielétrico decai exponencialmente. Em primeira aproximagao,
supondo que uma onda eletromagnética plana uniforme incida
perpendicularmente sobre a superficie plana do dielétrico, o campo elétrico no
interior do material, a distancia z da superficie, é dado por:

E(z)= E exp °F (9)

E(z) = campo elétrico no interior do material, a distancia z da superficie;
Eo = intensidade do campo elétrico num ponto na superficie do material (V/m);
a = constante de atenuacao e mostrado pela eq. (10), valida para o caso do meio

material ndo ser magnético.
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a =148 x10" - £ e [T+ a2 0) -1 (Wp /m) (10)

Destas equacoes tem-se que a poténcia dissipada na cota z é:
P,(2)=556x107"- f-& -tan 8- |E,[ -expZe?)  (W/m?) (11)

Em consequéncia desta poténcia dissipada Pv(z), a temperatura, em funcao da
penetracdo, medida em <C/s, por:

= (°C/s) (12)

p = massa especifica (kg/m?d);
Cp = calor especifico (Jkg- C).

A profundidade de penetracao das micro-ondas em um dielétrico é representada

pela equacao:

b
d=—5 . . 2 ] (13)
2. f {g;-l\/(1+tan2§)—1j} bm)

No qual ¢/f = Ap € 0 comprimento de onda da radiacao incidente. Como pode ser
visto através destas equacdes, as propriedades dielétricas assumem um papel
significativo na medida de poténcia absorvida por um material. A constante
dielétrica (€’), muito importante no processamento com micro-ondas, significa a
capacidade de um material armazenar energia elétrica e € fundamental para
determinar as dimensdes da cavidade utilizada para processar um material, uma
vez que determina o comprimento de onda das micro-ondas no interior da carga.
Em contraste, o fator de perda (¢”) pode ser considerado como a capacidade do

material em converter a energia elétrica em calor.
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As propriedades dielétricas também sdo parametros importantes na
determinacao da profundidade a que as micro-ondas irdo penetrar no material.
Como pode ser observado pela eq. (13), quanto maiores os valores de
tan(d ) e &, menor serd a profundidade de penetragcdo do campo em um
comprimento de onda especifico. A profundidade de penetracdo € importante,
uma vez que ird determinar a uniformidade do aquecimento, cura, etc, em todo
o material. Altas frequéncias e grandes valores das propriedades dielétricas irdo
resultar em aquecimento da superficie, enquanto as baixas frequéncias e
pequenos valores de propriedades dielétricas irdo resultar em mais aquecimento
volumétrico.

Uma das limitacbes no uso de energia de micro-ondas para o tratamento de
materiais € a falta de dados dos parametros dielétricos na gama de frequéncias
de micro-ondas em funcéo da temperatura. Além da necessidade de bancos de
dados expandidos sobre propriedades dielétricas de materiais com relacdo a
temperatura e frequéncia, modelos preditivos precisam ser desenvolvidos para

permitir a utilizacdo mais eficaz desta tecnologia na fabricacéo.

3.2.5 Engenharia de micro-ondas

O equipamento necessario para se obter energia eletromagnética de alta
intensidade na faixa de micro-ondas objeto deste trabalho é composto por uma
fonte DC (fonte de corrente continua), por um gerador de micro-ondas, um
aplicador e um sistema de controle mostrados pela Figura 7 de uma maneira
simplificada. A fonte de corrente continua é composta por um transformador e
um retificador de tensdo. O transformador tem a funcdo de aumentar a tenséo
elétrica. Em alguns casos o valor podera chegar a faixa de 30 kV. Em seguida,
o retificador de tensao transforma a corrente alternada em corrente continua que
ird alimentar o gerador de micro-ondas. Este gerador € composto por uma
valvula, que transforma a corrente continua que a alimenta em ondas
eletromagnéticas de alta frequéncia®® que sdo direcionadas ao aplicador
(cavidade/forno). Dependendo do nivel de poténcia e do projeto do equipamento,
um controle da poténcia de micro-ondas pode ser usado para ajustar sua
intensidade de acordo com o material presente no aplicador, pois este podera
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interagir mais ou menos com o campo eletromagnético. Os proximos itens

descrevem separadamente as fungdes de cada componente.

Figura 7 — Componentes de geracao de micro-ondas 1) Poténcia de 60 Hz (corrente alternada);
2) Fonte de corrente continua; 3) Gerador de micro-ondas; 4) Ondas eletromagnéticas; 5)
Aplicador; 6) Sistema de controle de poténcia de micro-ondas
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Fonte: O Autor, 2016.

3.2.5.1 Geracao de micro-ondas

A geracao da energia micro-ondas de alta intensidade é realizada por varios tipos
de valvulas conhecidas por, klystron, power grid, gyrotron e magnetron. O
klystron é utilizado quando se necessita de ondas pulsadas de grande poténcia.
Sao utilizados em radares civis e militares, processos industriais especiais, em
pesquisas cientificas em aceleradores lineares, € em medicina mais
precisamente em terapias contra o cancer. Sua eficiéncia é de 50% a 60%.2° O
power grid é um tipo de gerador de baixo custo, utilizado em frequéncias mais
baixas. Este gerador é semelhante aos geradores de ondas de transmissao de
radio AM, FM e de televisdo.?® O gyrotron que emite ondas de grande poténcia
e alta frequéncia; € muito caro, volumoso e pesado, e € utilizado em processos
de fusdo através do plasma. Sua eficiéncia é de 50% a 60%.2°

O magnetron é o gerador mais utilizado para aquecimento e, portanto mais
conhecido, pois ele esta presente em fornos domésticos além de possuir um
custo menor em relagdo a outros geradores de alta poténcia devido a grande
quantidade fabricada.
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Geradores de micro-ondas na frequéncia de 2,45 GHz e que utilizam a valvula
magnetron sdo projetados para fornecer energia eletromagnética estavel e
controlavel e estao disponiveis em duas configuracdes padréo: a integrada e a
modular. Um sistema de micro-ondas integrado consiste em todos os seus
subsistemas e subcomponentes contidos dentro de um gabinete, enquanto que
nos sistemas de micro-ondas modulares seus componentes sdo fornecidos
separadamente, ou seja, a fonte de alimentacdo separada e interligada por
cabos com a cabeca do magnetron. Esta por sua vez pode ser fornecida com
refrigeracdo a ar ou a agua com base no ambiente operacional e as restricdes
de localizagao.3°

A Figura 8 mostra um gerador modular com poténcia de micro-ondas na
frequéncia de 2,45 GHz e regulavel até 6 kW da marca Richardson Electronics,
modelo TM060.0.

Figura 8 — Gerador de micro-ondas modular

Fonte de alimentacio & controle

\

Fonte: O Autor, 2016.
3.2.5.2 Linhas de transmisséo
A energia eletromagnética viaja ao longo de uma linha de transmissdo como

ondas guiadas. Varias linhas de transmissao sdo usadas para transportar micro-
ondas de forma eficiente a partir da fonte (gerador) para a carga
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(cavidade/aplicador) e as principais sao o cabo coaxial rigido € o guia de ondas
com secao retangular ou cilindrica. A escolha por um dos dois € usualmente
baseada em consideracgdes elétricas e mecanicas.

O guia de ondas mais usual é o de sec¢éao transversal retangular e seu tamanho
depende da frequéncia utilizada. Para aplicagbes utilizando a frequéncia de 2,45
GHz uma possibilidade é a de usar o guia WR284 (designacao referente a
Electronic Industries Association — EIA). Um guia de onda é tipicamente
construido a partir de trés materiais: aluminio, cobre e ago inoxidavel. O aluminio
€ o material mais comumente usado e escolhido principalmente por possuir baixo
custo. O cobre é utilizado em aplicagdes especiais onde a condutividade e a
perda de calor sdo as principais preocupagdes. O aco inoxidavel é
frequentemente usado em sistemas que utilizam altas temperaturas como
sinterizagao de ceramicas, reducao carbotérmica de 6xidos metélicos, etc, além
do processamento de alimentos e aplicagcdes farmacéuticas em que exigéncias
sanitarias estao presentes. A Figura 9 mostra varios tipos de guia de ondas com
secao retangular.

Figura 9 — Guias de ona .

Fonte: O Autor, 2016.
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3.2.5.3 Circulador/Isolador

A poténcia de micro-ondas gerada pelo magnetron pode ser afetada pelo
superaquecimento resultante das micro-ondas refletidas pelo material, causando
a diminuicao da eficiéncia do gerador e consequentemente diminuindo a sua vida
util. Isso ocorre quando as ondas eletromagnéticas produzidas pelo magnetron
sao refletidas pelo material e voltam em diregéo a ele.

Dispositivos que “removem” micro-ondas refletidas foram desenvolvidos para
proteger o magnetron e manter a consisténcia da energia fornecida. Existem dois
tipos de dispositivos para esta finalidade: o isolador e o circulador. O isolador é
composto por um guia de onda e uma barra de ferrita com campo magnético
polarizado posicionado transversalmente no seu interior. Devido aos fenémenos
eletromagnéticos, as ondas refletidas sdo atenuadas na barra de ferrita néo
seguindo para o gerador de micro-ondas. Estdo normalmente localizados mais
préximos ao gerador de micro-ondas.?® A Figura 10 apresenta a foto de um
isolador.

Figura 10 — Foto de um isolador e a sua representacdo com ferrita.
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Fonte: Decareau,1986.

O circulador é um dispositivo de trés acessos com o objetivo de forgar o fluxo da
energia de micro-ondas em direcao Unica, nao permitindo que o fluxo de poténcia
retorne para sua fonte geradora. A Figura 11 apresenta um esquema do
funcionamento do circulador. A energia entra pela porta 1 e sai apenas pela porta
2, e a energia que entra pela porta 2 somente pode ir para a porta 3 onde fica

localizada uma carga de dissipacao, que absorve a radiacao refletida. A Figura
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12 apresenta a foto de um circulador. Portanto, quando as ondas saem da fonte

geradora em diregdo ao material e ndo sao refletidas, o sistema estd em

condicdo de operacdo ideal.?®

Figura 11 — Esquema de funcionamento do circulador
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Fonte: Decareau, 1986.

Figura 12 — Girculador

Fonte: O Autor, 2016.
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3.2.5.4 Cargas de dissipacao

Uma carga de dissipacéo € utilizada para absorver a energia de micro-ondas a
partir do sistema de micro-ondas dissipando-a sob forma de calor.?®
Frequentemente usado como uma carga de termina¢édo em um isolador e ha dois
tipos: a que utiliza o préprio ar e aletas para dissipar o calor como mostrado pela
Figura 13 e a refrigerada a agua como mostrado pela Figura 14.

’Figura 13 — Carga de dissipacao, resfriada a ar

Fonte: O Autor, 2016.

Figura 14 — Carga de dissipacdo, refrigerada a agua

Fonte: O Autor, 2016.
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3.2.5.5 Acoplador bidirecional

Um acoplador bidirecional é um dispositivo que permite medir separada e
independentemente a poténcia de micro-ondas incidente (a que sai do gerador)
e a refletida (a que retorna da carga) em um sistema de micro-ondas.?® Nas
aplicac6es de alta poténcia o acoplador direcional é construido em um guia de
ondas. Em outras palavras, € um dispositivo com habilidade para distinguir entre
duas direcdes de fluxo de poténcia. O monitoramento continuo das poténcias
incidente e refletida nos acessos da cavidade € muito importante, pois sinaliza o
andamento do processo e indica o ponto de operacdo dos geradores de
poténcia. Sua saida é um sinal de radio frequéncia muito atenuado, isto €, com
um valor propositadamente reduzido a fim de adequa-lo a interface de
comunicacao com equipamentos de medicdo. Uma forma de medir a energia
amostrada é usar um sensor de poténcia conectado a porta de medicdo do
acoplador bidirecional como mostrado pela Figura 15. O sensor de poténcia
calibrado para uma faixa de frequéncia e uma atenuacéao especifica, interpreta o
sinal presente na saida do acoplador bidirecional e envia essa informacao para
o medidor de poténcia. Outro método de medicao comum € a utilizacao de um
detector de diodo ligado a porta de medi¢cdo do acoplador. O diodo gera uma
voltagem que, por processos eletrdnicos nao lineares, pode indicar o valor da
poténcia.

Figura 15 — Acoplador bidirecional

B

.Fonte: O Autor, 2016.
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3.2.6 Temperatura

Procedimentos de medicdo de temperatura convencionais que utilizam
termopares metalicos ndo sdao adequados para fazer estas medigoes num
ambiente com micro-ondas, pois podem causar problemas de interferéncias
eletromagnéticas, provocando a distorcdo do campo elétrico ou afetando os
componentes eletrénicos utilizados para medicao da temperatura, bem como os
erros devidos ao aquecimento localizado excessivo, particularmente na ponta da
sonda.

Apesar das técnicas Opticas medirem a temperatura da superficie de um material
aquecido, o que pode ser significativamente diferente do que as temperaturas
internas, mais as mudancas de emissividade durante o processo, 0 mais
indicado para registro de temperaturas em ambientes no qual a fonte de calor
seja eletromagnética € o uso de pirbmetros O&pticos, de radiacdo ou
infravermelhos. A figura 16 mostra um termémetro infravermelho e um éptico,

respectivamente.

Figura 16 — (a) Term6metro infravermelho (-40 a 820°C), (b) Termbémetro dptico (880 a 2000 °C)

a) J

Fonte: O Autor, 2016.

3.3 Estado da arte sobre reducao carbotérmica de minério de ferro com
micro-ondas

As primeiras pesquisas com a ideia de aplicar a energia de micro-ondas para
reduzir minério de ferro sdo datadas no inicio da década de 90. O primeiro
trabalho publicado teve como autores Standish e Wormer' (1990) e eles
compararam a reducao carbotérmica da hematita (Fe20O3) e magnetita (FesOa4)
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com cogue e/ou carvao como agentes redutores e 6xido de célcio e/ou calcario
como fundentes em aquecimento convencional e por micro-ondas. Em ambas as
formas de aquecimento, aproximadamente 70 g de amostra em pé foram
colocadas em um cadinho de argila refrataria e comprimidas a méo. O cadinho,
durante os ensaios era envolvido por uma manta de fibra ceramica da marca
Kaowool e posicionado sempre no centro do forno. Os ensaios com aquecimento
convencional foram realizados em forno mufla (marca e modelo nao
especificados) mantendo uma temperatura constante de 1000°C desde o inicio
enquanto que os ensaios por aquecimento com micro-ondas utilizou-se um forno
doméstico da marca SHARP modelo R-2370 operando a 2,45 GHz de frequéncia
com poténcia maxima de 1300 W com as paredes internas revestidas por um
material isolante térmico. As temperaturas foram medidas através de um
termopar de cromo-aluminio que era inserido rapidamente na amostra através
de um furo na lateral do cadinho. A perda de massa era registrada por uma
balanca. Ambas as medidas eram feitas pela porta do forno e com a geragao de
micro-ondas interrompida para nao falsear as leituras. Os testes terminaram
quando a temperatura atingia 1000°C.

A Figura 17 mostra o principal resultado deste pioneiro estudo e indica que a
taxa de aquecimento por micro-ondas foi muito maior que a taxa de aquecimento
convencional. Isto, segundo os autores, esta diretamente ligado ao aquecimento
volumétrico provocado pelas micro-ondas, de modo que as pelotas aguecem do
interior para a superficie resolvendo um problema de transferéncia de calor
encontrado em processos convencionais e ainda uma possivel diminuicdo da
energia de ativacao significando assim um aumento da taxa de reacéo.

Os autores baseados em uma suposicao racional para o capital e custos de
operacao, ainda concluiram que o processo de redu¢ao por micro-ondas podera

ser mais econdmico do que a operagao convencional em torno de 15 a 50%.
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Figura 17 — Comparagéo da reducéo carbotérmica convencional e por micro-ondas

1DD — T 1 T 1 T | T T T

25-1,000 =C }
80 - B MY Hematita 1
i < My hlagnetita 1
- & Conv Magnetita 1
B0 O Conv Hematita

1,000 =C

40

Taxa de reacéo (%)

20

1] 10 20 30 40 50 B0

Tempo (min)

Fonte: Standish e Wormer, 1990.

Ainda em 1991 Standish agora com outro pesquisador chamado Pramusanto®
demonstraram que irradiando micro-ondas no minério de ferro antes da redugéo
carbotérmica aumenta a taxa de reacao. Os minérios utilizados foram o Lampung
(66,8%Fe), proveniente da Indonésia e o Whyalla (% de ferro néo fornecida) do
sul da Australia. Os equipamentos de micro-ondas utilizados para a pré-
irradiacao foram dois fornos domésticos da marca SHARP modelos R-9360 e R-
2370 operando a 2,45 GHz de frequéncia com poténcia maxima de 700 W e 1300
W respectivamente. A temperatura da amostra no interior de um cadinho
ceramico foi medida através de um termopar de cromo-aluminio aterrado na
parte superior da cavidade. Apds a etapa de aquecimento com micro-ondas as
amostras eram reduzidas em forno elétrico termogravimétrico convencional
provido de gas redutor CO e géas inerte N2, medidores de vazao, controle de
temperatura e um registrador de dados conectado em um computador. Os
resultados apresentaram que as maiores taxas de reacdo aconteciam para o
minério pré-tratado com micro-ondas durante 6 minutos a 1300 W obtendo 96%

de conversao versus 84% de reducdo para um minério sem a pré-irradiagao.
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Segundo os autores isto ocorreu, apdés analises microscépicas, pela maior
porosidade encontrada no minério tratado ocasionada pelo trincamento das
particulas devido ao aquecimento seletivo que as micro-ondas proporcionam.

Alguns anos depois Aguilar e Gomes®? (1997) apresentaram os resultados de
testes de reducado carbotérmica realizados com pelotas de minério de ferro
Alzada proveniente do México (Colima) e carbono proveniente de eletrodos de
grafite usados em fornos a arco, em forno doméstico de micro-ondas com
poténcia maxima de 800 W. Os resultados foram comparados com taxas de
reacao obtidas em processo realizado em forno de resisténcia elétrica a 1100 °C.
Antes destes ensaios os autores realizaram varios testes de redu¢cdo com micro-
ondas para definir melhores condic6es de operacdo neste forno, a saber: a
melhor proporcdo de carbono na pelota; a melhor posicdo do cadinho com
amostra no interior da cavidade e a influéncia de usar um cadinho (éxido de
aluminio) ou apenas a pelota. Concluiram que a quantidade de carbono deve ser
3.5 vezes ao estequiométrico, que a melhor posicdo do cadinho no interior da
cavidade é a mostrada pela Figura 18 devido possuir maior densidade energética

e que os testes realizados com e sem cadinho fornecem os mesmos resultados.

Figura 18 — Representagdo esquematica da posigdo no interior de uma cavidade doméstica

aonde possui maior densidade energética incidida no cadinho com amostra
Q melhor lugar para o cadinho {entrada das microondas na cavidade)
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Fonte: Aguilar e Gomes,1997.

Os resultados mostraram ainda que a cinética de reducao foram similares sob
ambas as formas de aquecimento. Mas no processo com micro-ondas, a taxa de
reacdo essencialmente parou quando o grau de reducédo atingiu 40% como
mostrada através da Figura 19. Micrografias obtidas por um microscopio
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eletrénico de varredura mostraram que ferro e faialita (Fe2SiOs) fundidos
estavam presentes nas amostras reduzidas sob campo eletromagnético. Os
autores atribuiram esta diminuicdo da taxa de reacao devido ao processo ser
governado por difusdo e, portanto quando se formar na superficie da pelota um
filme metalico, o agente redutor perde a eficiéncia dificultando a difusdo do CO,
além da energia de micro-ondas ndao penetrar na massa reagente devido a
barreira metalica formada. Porém quando este filme ndo se desenvolvia os testes
atingiram 100% de taxa de reagao. Outro problema encontrado foi a medida da
temperatura. Os autores estimaram a temperatura examinando as fases

presentes nas amostras.

Figura 19 — Taxa de reacao versus tempo para processamento com micro-ondas a 800 W, e
aquecimento convencional a 1100°C
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Fonte: Aguilar e Gomes, 1997.

Em 2006, um grupo de pesquisadores japoneses, Ishizaki, Nagata e Hayashi®3
(2006) desenvolveram um forno com formato pentagonal para estudar a reducao
carbotérmica de 6xidos metélicos com micro-ondas. O equipamento diferenciava
dos fornos domésticos tradicionais utilizados a comecar pelo formato da camara
de reacao ser pentagonal. Segundo os autores esta geometria facilita a
homogeneizacdo entre o campo elétrico e magnético ndo encontrado em
cavidades retangulares. Uma outra caracteristica deste forno é de possuir um
gerador de micro-ondas com poténcia maior, em torno de 5 kW na frequéncia
2,45 GHz. A temperatura € medida através de um pirdmetro 6ptico localizado na

parte superior do forno e a taxa de reacdo acompanhada visualmente por um
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visor localizado no lado externo da camara. A Figura 20 mostra uma ilustracao

deste equipamento.

Figura 20 — llustragdo esquematica de um forno de micro-ondas com cavidade pentagonal
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Fonte: Ishizaki, Nagata e Hayashi, 2006.

O trabalho mostrou a producao de ferro gusa a partir de pelotas compostas pelo
minério magnetita (FesO4, Romeral), carvdo (Robe River) e bentonita como
aglomerante. As pelotas foram colocadas no meio da cavidade e cobertas por
um isolante térmico de alumina revestido internamente com carbeto de silicio
para aquecer e compensar a perda de calor da amostra. As poténcias de micro-
ondas irradiadas foram de 1 kW, 2 kW e 3 kW. Através das anadlises por difracao
de raios x a reducéo iniciou a 820°C e completou-se a aproximadamente entre
1150°C a 1250°C. Sé nao foi possivel obter o ferro gusa nos ensaios com
poténcia irradiada de micro-ondas de 1 kW. A escéria foi facilmente separado do
ferro gusa produzido e o conteddo de impurezas foi muito baixo.

Takayama et al** (2008) além de estudarem o efeito de diferentes frequéncias
de micro-ondas na reducao da magnetita (FesOas) para a producao de ferro gusa
apresentaram também um forno com geometria hexagonal. A fim de explorar os
possiveis efeitos da variacao das frequéncias, misturas em pd entre magnetita e
carvao (89:11% em peso) foram processados em diferentes sistemas de micro-
ondas que operam a 2,45 GHz e 30 GHz, respectivamente. Para as experiéncias
com ondas em milimetros, ou seja 30 GHz, foi utilizado um gerador gyrotron

como mostrado pela Figura 21a. O equipamento gera uma poténcia controlada
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entre 0-15 kW em operagdo continua e a cavidade na forma hexagonal

caracteriza uma melhor homogeneidade de campo eletromagnético.

Figura 21 — a) Gyrotron 30 GHz; b) Aparato de reacao no interior da cavidade hexagonal

Fonte: Takayama et al, 2008.

A amostra foi colocada em um aparato de reagao constituido em um cadinho de
alumina revestido por um isolante térmico como mostrado pela Figura 21b. Ja
para ondas em centimetros, ou seja 2,45 GHz, também foi utilizado uma
cavidade hexagonal porém o forno esta equipado com cinco geradores de micro-
ondas com capacidade de gerar 2,5 kW cada além de dois misturadores de modo
para dispersarem ondas estacionarias conforme Figura 22 a e b.

Figura 22 — a) Cavidade hexagonal, b) Aparato de reag&o no interior da cavidade

a) b)
Fonte: Takayama et al, 2008.
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Os resultados mostraram que ferro gusa de alta qualidade pode ser obtido na
frequéncia de 30 GHz. No entanto, no caso do aquecimento em 2,45 GHz a
reducao atingiu a fase FeO o que sugere que o processo de reducao nao pode
ser completado.

Hara et al.®® (2011) estudaram a producgdo de ferro gusa através de processo
continuo com micro-ondas e nas discussoes das condicoes necessarias para o
aumento de escala do processo. A Figura 23 mostra que o forno utilizado é
idéntico ao usado por Takayama (2008) diferenciando apenas o sistema de
alimentacao da matéria prima, feita por um alimentador vibratério instalado na
parte superior e do aparato de reacdo. Este aparato, mostrado pela Figura 24,
constitui em um cadinho de alumina ou magnésia revestido por isolantes
térmicos com uma abertura lateral para vazar o ferro gusa fundido em um outro
cadinho de apoio. As temperaturas eram registradas, ora por um pirébmetro
infravermelho ora por uma camera de video, tanto na saida lateral, através da
janela de quartzo como superior através de um outro tubo de ago inox instalado

na carcaca.

Figura 23 — Forno de micro-ondas com poténcia méaxima de 12.5 kW a 2.45 GHz
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Fonte: Hara et al, 2011.
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Figura 24 — Camara de reagao do processo continuo de producéo de ferro-gusa
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Fonte: Hara et al, 2011.

Como resultado deste estudo os autores afirmaram que é possivel produzir ferro
gusa continuamente porém relataram muitos obstaculos a serem vencidos sob
aspecto de ampliacdo de escala, a saber: da diminuicdo da temperatura na
camara de reacao devido a alimentacao continua da matéria prima; da corrosao
do cadinho de alumina pelo FeO indicando que a pressao parcial do oxigénio na
matéria prima seja elevada bem como a existéncia de um equilibrio entre 0 FeO
e o0 Fe; do entupimento do tubo de sangria devido o ferro gusa fundido nao
absorver micro-ondas; do entupimento do tubo de alimentacdo da matéria prima
ocasionado pela sinterizacdo do pd; da diminuicdo das perdas térmicas pelas
paredes do forno; e do fato da porcentagem de ferro presente na magnetita nao
se transformar em ferro gusa devido ao pé flutuar dentro forno e haver perdas
tanto para os gases de saida como deposito nas paredes do forno.

No ano seguinte Hara et al.3¢ (2012) otimizaram o forno utilizado no trabalho
anterior®® para tentar produzir ferro gusa liqguido com micro-ondas. O
equipamento foi projetado para operar com até 20 kW de micro-ondas usando
para irradia-las 8 antenas helicoidais instaladas em guias de ondas retangulares.
Estes dispositivos, também conhecidos como langadores de micro-ondas e com
capacidade de irradiar até 2,5 kW de micro-ondas cada na frequéncia de 2,45
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GHz, foram conectados ao forno através de tubos cilindricos como mostrado pela
figura 25.

Figura 25 — Esquema do disposto conversor guia de onda retangular para cabo coaxial e da
antena helicoidal
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Fonte: Hara et al, 2012.

Quatro dos oito tubos cilindricos estao instalados na parte superior do forno e
quatro na parte inferior todos direcionados para o centro do aplicador. Tanto as
antenas superiores e inferiores foram deslocadas em 45 graus entre si a fim de
evitar que as micro-ondas se anulem propiciando assim um campo com alta
densidade eletromagnética no interior da cavidade. O forno, construido em ago
inoxidavel, tem forma externa semelhante a uma esfera e interna a um hexagonal
com 1 m de didametro e 1,2 m de altura como mostrado pela Figura 26 e possui
registro de propriedade intelectual sob o numero EP2023068A1.
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Figura 26 — Forno com 8 geradores de micro-ondas a 2,45 GHz com 2,5 kW de poténcia cada.
a) vista superior e b) vista lateral
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Fonte: Hara et al, 2012.

O forno possui ainda 4 tampas com diametro de 50 cm cada, uma localizada no
topo, outra no fundo e duas em ambos os lados da cavidade. Estas tampas
possuem um dispositivo de seguranga para garantir que a geracao de micro-
ondas seja interrompida ao abri-las. Para visualizar o interior do forno as tampas
laterais possuem uma janela de quartzo com 10 cm de didmetro revestida por
uma tela de cobre de 25 mesh no interior delas para evitar vazamento de micro-
ondas. A tampa instalada na parte superior possui dois tubos de ago inox com
didmetro interno de 2 cm, um para a entrada do gas N2 e um para os fumos de
saida. Os autores durante o desenvolvimento do trabalho realizaram alguns
experimentos para testar a funcionalidade do equipamento. As poténcias de
micro-ondas usadas foram de 20 kW e 17,5 kW enquanto que a massa foi de 1
kg da mistura em p6 entre minério de ferro “Romeral” e grafite a 18% em massa
por ensaio. Esta mistura foi inserida em um cadinho construido de tijolo de mulita
porosa e colocada no centro do aplicador. Os resultados mostraram que em
ambas as poténcias de micro-ondas irradiadas a carga rapidamente produziram
ferro fundido com 100% do ganho de ferro por volta de 1400°C durante 30 min.
Nos ensaios a 20 kW a temperatura aumentou drasticamente a 950°C durante
0s primeiros 6 minutos e a magnetita foi reduzida para wustita (FeO). Depois
entao a wustita foi gradualmente reduzida a ferro com emissao de luminescéncia.
As concentracdes de impurezas, tais como fésforo e silicio no gusa foram muito

menores do que aquelas presentes em ferro gusa de alto-forno devido a
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vaporizacao durante a reducao do minério de ferro sob rapido aquecimento. Em
contrapartida o teor de enxofre foi superior ao encontrado em alto forno devido
a pouca quantidade de escbria.

Castro et al®'"'3 apresentaram um equipamento para o processamento de
reducdes carbotérmicas sob campo de micro-ondas, permitindo pleno controle
da poténcia fornecida e da medida da energia de micro-ondas efetivamente
aplicada a carga em processo de redugao podendo assim realizar balangos de
energia e determinar a taxa de reacdo com altos niveis de confianca. O
equipamento permitiu, sobretudo, a medida simultdnea de temperatura e de
massa do material sob reducao, e a facil reprodutibilidade das condi¢cbes de
ensaio.

O prototipo desenvolvido tem duas importantes secdes, ou seja, a das micro-
ondas e a cAmara de reducao carbotérmica. As micro-ondas sdo geradas através
de um gerador de 2,45 GHz de poténcia regulavel até 3 kW como mostrado pelas
Figuras 27 e 28. Este gerador é protegido contra o retorno de micro-ondas por
um circulador. Este circulador direciona para a secao de teste a poténcia de
saida do gerador e desvia a poténcia refletida para uma carga dissipativa (sem
reflexao). Utilizam-se dois acopladores direcionais, um que permite medir a
poténcia de micro-ondas irradiada (a que sai do gerador) e outro a poténcia
refletida (a que retorna do forno). Estas medidas sdo realizadas com dois
medidores de poténcia que registram as poténcias de micro-ondas irradiada e
refletida. O curto-mdvel posiciona o maximo campo elétrico ou 0 maximo campo
magneético possivel sobre a carga como mostrado na Figura 29. Em termos
praticos, permite localizar em dado ponto do guia um determinado valor de

campo elétrico e/ou magnético, variando a distancia entre este ponto e o curto.
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Figura 27 — Forno para reducdo carbotérmica e aquecimento de materiais por irradiacao de
micro-ondas

Fonte: O Autor, 2012.

Figura 28 — Diagrama esquematico do forno para redugdo carbotérmica e aquecimento de
materiais por irradiacdo de micro-ondas
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Figura 29 — Representagédo do campo elétrico em um guia retangular em curto
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Os filtros de micro-ondas localizados na parte inferior e superior da camara de
reacao asseguram a alimentacao da pelota ao interior do reator e a saida do gas
inerte e fumos. A temperatura destes gases de saida é medida através de um
termémetro de fibra dptica localizado na boca do filtro superior. Ao filtro inferior
€ conectado um envoltorio plastico transparente com uma balanca semi-analitica
em seu interior para monitorar a perda de massa da carga. A comunicacao € a
coleta de dados para um computador foram realizadas por um software. O
envoltério plastico possui entrada para argbnio e para o fio de alimentacéo de
energia da balanca semi-analitica e na parte frontal entrada para inserir um dos
trés tipos de cadinho que suportam a pelota durante os ensaios. Este sistema
permite que tanto a balanca semi-analitica como o reator estejam em ambiente
inerte. A temperatura no interior da cdmara de reacao pode ser lida através de
um pirbmetro 6ptico, por meio de um espelho localizado logo acima do filtro
superior ou por um termdémetro infravermelho direcionado a amostra. A vazao de
argbnio adotada para todos os ensaios foi de 0,85 L/min e sua temperatura é
medida através de um termémetro de fibra dptica inserido na tubulacao de
alimentacdo. Os guias de onda estdo envolvidos em trocadores de calor para
resfria-los durante o processo de reducao e também para quantificar por meio
de termdmetros na entrada e na saida do fluido refrigerante (agua) a energia
absorvida em forma de calor. A vazao do fluido refrigerante € de 0,50 L/min é
medida por rotametros.

Em todos os testes operacionais do protétipo procedeu-se a reducdo
carbotérmica de minério de ferro (Carajas), utilizando coque de petréleo (88,8%
carbono fixo) como redutor em proporcao estequiométrica através de pelotas
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esféricas. Obtiveram-se curvas cinéticas de reducdao de minério de ferro e de
consumo de energia durante o processo.

Para se obter balancos de energia com alta precisdo, ou seja, realizar uma
andlise da energia de micro-ondas efetivamente consumida na redugdo do
minério, antes dos ensaios de reducao foi quantificada as perdas de energia para
0 equipamento vazio. Durante estes ensaios eram quantificadas a energia
absorvida na forma de calor pelos trocadores de calor, pelos guias de ondas,
camara de reagao, gas inerte, base e cadinho de fibra ceramica, cadinho de
carbeto de silicio e dispositivos de micro-ondas como circulador, acoplador e
curto mével. A poténcia de micro-ondas irradiada sem amostra (Pirsa) menos a
poténcia de micro-ondas refletida sem amostra (Prefisa) € igual a poténcia de

micro-ondas absorvida pelo equipamento sem amostra (Pequipsa).

Figura 30 — Esquema para afericdo das perdas para o sistema
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Fonte: O Autor, 2012.

A Figura 30 apresenta um esquema do equipamento para afericdo das perdas
de energia para o sistema. A cada 3 minutos as temperaturas dos trocadores de
calor, do circulador e do gas argbnio entrando e saindo do reator foram
registrados por termémetros de fibra Optica. Ja a temperatura da carcaca externa
do reator, bem como a da superficie da base ou do cadinho de fibra ceramica ou
do cadinho de carbeto de silicio foram monitoras por termémetro 6ptico e/ou
infravermelho. T1 é a temperatura da agua de refrigeragcdo na entrada do
trocador de calor TC1. T2 e a temperatura da dgua de refrigeracdo na saida e
na entrada dos trocadores de calor TC1 e TC2, respectivamente. T3 é a

temperatura da agua de refrigeracao na saida do trocador de calor TC2. T4 e T5
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sao as temperaturas do gas arg6nio na entrada e na saida da cAmara de reacao
CR. T6 é a temperatura média das paredes externas da camara de reacao CR.
T7 é a temperatura da superficie do tarugo ou do cadinho de fibra ceramica CT
ou ainda do cadinho de carbeto de silicio CSiC. T8 e T9 sao as temperaturas da
agua de refrigeracao na entrada e saida do circulador C.

Figura 31 — a) poténcia de micro-ondas absorvida pelo equipamento vazio na forma de calor
pelos trocadores de calor, cAmara de reagao, gas inerte, circulador, base e cadinho de fibra
ceramica, a diferenca e a somatéria. b) poténcia refletida pelo equipamento vazio
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Fonte: O Autor, 2012.

Houve perdas insignificantes tanto para o cadinho ou tarugo de fibra ceramica
como para o gas argbnio e para a camara de reacao. Afirmou-se que as perdas
para o material ceramico na forma de tarugo como na forma de cadinho sao as

mesmas.

Figura 32 — a) poténcia de micro-ondas absorvida pelo equipamento vazio na forma de calor
pelos trocadores de calor, cAmara de reacao, gas inerte, circulador, cadinho de carbeto de silicio,
a diferenca e a somatéria. b) poténcia refletida pelo equipamento vazio
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Fonte: O Autor, 2012.

A somatoria, representada pelas colunas “Pequipsail” na Figura 31 para ensaios
com e sem isolante térmico e “Pequipsa2” na Figura 32 para ensaios com
cadinho de carbeto de silicio, corresponde a poténcia de micro-ondas absorvida

pelo equipamento durante ensaio com o0 equipamento sem amostra.
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Figura 33 — a) Taxa de reagdo; b) Temperatura da superficie da pelota sem isolagdo térmica
ambos em fungéo do tempo de exposicao a trés niveis de poténcias as micro-ondas
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Fonte: O Autor, 2012.

Ap6s os ensaios de perdas de energia foram obtidas as taxas de reacgéao.
Comparando as curvas da Figura 33a percebe-se que a absor¢ao de energia de
micro-ondas no processo de reducao carbotérmica varia a cada nivel de poténcia
irradiada. Quanto maior for a energia utilizada maior sera a taxa de reacao e
menor o tempo de processamento, principalmente utilizando cadinho de carbeto
de silicio. As taxas de reacao apresentadas mostram que ap6s o periodo de
reducédo, o registro de variacdo de massa apresenta que ndo ha mais variacao
de massa significativa, o que indica o término da reacéo de reducédo do minério
podendo ser visualizado através de um patamar. Percebe-se ainda, que nao ha
completa redugéo carbotérmica em nenhum dos trés niveis de poténcia tanto
para amostras com isolagdo, como sem isolacdo térmica. Isto se deve
provavelmente a dois fatores: a perda de calor da massa reagente para o meio
ambiente e a baixas temperaturas, como mostrado pela Figura 33b. A medida
da temperatura na superficie ainda nao satisfaz completamente, pois a
temperatura observada na superficie da pelota, durante a reducéo, € menor que
no seu interior. Este fend6meno foi identificado visualmente, ao observar a pelota

em reducao: sua superficie € mais escura que as rachaduras que se abrem como
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pode ser visto através da Figura 34. Nos ensaios com cadinho de fibra ceramica
e carbeto de silicio a pelota estava no interior de um cadinho com tampa,

portanto ndo foi possivel medir a temperatura.

Figura 34 — Pelota sob irradiacdo a 1500 W de micro-ondas sem isola¢do térmica; a) durante o
ensaio; b) apés o ensaio

Fonte: O Autor, 2012.

Um problema comum encontrado nos ensaios de reduc¢do carbotérmica com
micro-ondas sem isolacao térmica era a formacdo de arcos voltaicos na
superficie da pelota devido a formacéo de particulas metalicas, trincas, etc. e até
mesmo em seu interior. Quando tal fenédmeno ocorria 0 ensaio era interrompido
por medida de precaucdo para nao danificar o equipamento, principalmente a
valvula do gerador de micro-ondas, pois ndo havia instalado nenhuma dispositivo
de seguranca.

Os ensaios realizados com isolagéo térmica mostraram ser eficientes apenas na
poténcia de 1500 W. Neste nivel de energia a taxa de reagéo atingiu 100% em
12 minutos. Atribui-se esta melhora a eficiéncia da isolacao térmica do sistema.
Foi constatado que a 500 W e a 1000 W de poténcia de micro-ondas irradiada a
taxa de reacdo nao atingiu 100%. Isto se deve ao isolante térmico nao estar
corretamente dimensionado para nao haver perdas térmicas para o meio
ambiente. O tamanho da camara de reagao limitou o dimensionamento correto
do isolante térmico. As baixas taxas de reagao encontradas para amostras sem
isolacao térmica € devido principalmente as perdas térmicas por radiacdo para

0 meio ambiente.
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As taxas de reacdo para pelotas isoladas e ndo isoladas termicamente séo
praticamente idénticas com 500 W de poténcia irradiada de micro-ondas.
Percebe-se um comportamento linear e com valores de porcentagem de reducao
préoximos a 60%. Tal fato pode ser explicado devido a densidade energética
existente na camara de reacdo nao ser suficiente para se ter uma melhor
interagdo entre o substrato e a energia fornecida, mesmo a amostra estando
isolada termicamente, obtendo assim uma diminuigdo das perdas térmicas por
radiacdo, e uma diminuicao da energia efetiva.

Nas curvas de redug¢ao com cadinho de carbeto de silicio observa-se que a 1500
W e 1000 W a taxas de reacao atingem 100% em 3 e 5 minutos respectivamente.
Com 500 W irradiado atingiu-se 100% de reducdo em 14 minutos. Estes
resultados obtidos encontram sempre em valores superiores aos encontrados a
1150°C com aquecimento convencional. A presenca do carbeto de silicio
aumentou consideravelmente a velocidade de reducao. Em ambas as situacoes
houve completa reducao e fusdo do metal formado, pois a temperatura externa
do cadinho atingiu aproximadamente 1200°C e 1350°C, respectivamente. No
caso de 500 W irradiados, percebe-se um comportamento da taxa de reacéo
inferior ao encontrado a 1150°C, pois a temperatura do cadinho foi em torno de
820°C.

Observou-se ainda que, em se mantendo o fornecimento da poténcia de micro-
ondas o periodo de aumento da energia refletida mostrado pela Figura 35a ou a
queda da absor¢ao da poténcia mostrado pela Figura 35b esta relacionado com
as mudancas de etapas da amostra, ou seja, a variagdo da constante dielétrica
e da formacao de pelicula metélica, que impossibilita a propagag¢ao das micro-

ondas pela pelota.
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Figura 35 — a) Evolugédo da poténcia de micro-ondas refletida e b) efetiva durante a reducéo
carbotérmica em fungéo do tempo de exposicao a trés niveis de poténcias as micro-ondas
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Fonte: O Autor, 2012.

Nao foi possivel determinar as energias efetivas na pelota no interior do cadinho
de carbeto de silicio nos trés niveis de poténcia de micro-ondas irradiada, pois
nos ensaios o equipamento ndo estava previamente estabilizado termicamente
como realizado nas redug¢des carbotérmicas com e sem isolante térmico, ou seja,
0S ensaios iniciaram com o equipamento frio. A energia absorvida pelo
equipamento sem amostra e com cadinho de carbeto de silicio mostrados
através da Figura 32 s6 é valida quando o equipamento atinge equilibrio térmico.
Para estabilizar o equipamento com o cadinho de carbeto de silicio se faz
necessario pelo menos 20 minutos de irradiagédo de micro-ondas até que todos
os dispositivos do equipamento atinjam a faixa de equilibrio térmico,
procedimento utilizado nos ensaios com e sem isolagao térmica. Este periodo de
aquecimento inicial € muito instavel gerando valores imprecisos impossibilitando
a quantificacdo da energia efetivamente imposta a pelota. Este empecilho foi
gerado devido a ndo possibilidade de manipular o cadinho de carbeto de silicio
em altas temperaturas.
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Figura 36 — a) Taxa de reacao e b) Perfil da evolugao da poténcia de micro-ondas refletida (W)
em fungéo do tempo de exposigdo a 1000 W de poténcia de micro-ondas no maximo campo

elétrico e no maximo campo magnético na redugé@o carbotérmica de uma pelota sem isolagao
térmica
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Fonte: O Autor, 2012.

O autor estudou também o comportamento da taxa de reacao de uma pelota na
proporcao estequiométrica, sem isolacao térmica, ora no maximo campo elétrico
ora no maximo campo magnético com poténcia de micro-ondas irradiada de
1000 W. Os resultados estdo apresentados pela Figura 36. Percebe-se, através
da Figura 36a, que a pelota reduzida no maximo campo magnético apresentou
uma pequena melhora no resultado referente a velocidade de reagao e no nivel
final de reducao, aproximadamente 68% contra 66%. A Figura 36b mostra que
durante a reducéao carbotérmica, variando o campo de micro-ondas irradiado na
pelota, o comportamento da poténcia refletida é alterado, pois depende do
comportamento do corpo submetido a irradiacdo, ou seja, dependem do
comportamento da mistura minério-redutor frente a micro-ondas. Observa-se
que em até 6 minutos, a poténcia refletida para ambos os campos, se mantém
praticamente constante, para, a seguir, crescer ligeiramente até 24 minutos, no
caso do maximo campo elétrico, e diminuir ligeiramente em até 24 minutos, no
caso do maximo campo magnético. Aos 16 minutos, ocorre a inversao das
curvas de poténcias refletidas, periodo que coincide com o da admitida reducao,
ou seja, a taxa de reacao praticamente encerrou-se visualizado através de um
patamar mostrado pela Figura 36a. O decréscimo da poténcia refletida de micro-

ondas no maximo campo magnético indica que o material passou a absorver




70

mais energia que nas fases iniciais deste experimento. Pode-se imaginar que
corresponda a um periodo de formacgéo de particulas metalicas na pelota e até

a fusao do ferro recém reduzido.

Figura 37 — a) Taxa de reacéo e b) Relagao watts/grama em fung¢éo do tempo de exposi¢ao a
1000 W de poténcia irradiada de micro-ondas no maximo campo elétrico para uma e duas pelotas
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Fonte: O Autor, 2012.

A Figura 37a mostra a taxa de reacdao para uma e duas pelotas isoladas
termicamente. Percebe-se um comportamento semelhante na taxa de reagcdo em
até 6 minutos. Ambas as taxas de reacédo prosseguem até aproximadamente 18
minutos, quando atingem um patamar com valores de porcentagem de reducao
préximos a 88,5% para os ensaios com duas pelotas e 74% para ensaios com
uma pelota. Tal fato pode ser explicado devido a relagdo watts-grama (W/g)
mostrado pela Figura 37b. Quanto maior for esta relacdo, ou seja, quanto maior
a interacao entre a energia de micro-ondas com um grama da mistura entre o
minério de ferro de Carajas e coque de petrdleo na proporcéao estequiométrica,
maior sera a taxa de reacdo. A poténcia absorvida de micro-ondas por duas
pelotas foi maior do que por uma pelota

Nota-se através da Figura 37b que até 3 minutos, a relacado W/g para ambos os
ensaios, se mantém constante e praticamente igual, para, a seguir, comecar a
existir diferencas na interacao entre o material e a energia de micro-ondas. Esta

pequena variacao encontrada entre o periodo de 0 a 6 minutos no Grafico 37b,
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supostamente explica as taxas de reacdo praticamente iguais encontradas no
mesmo periodo mostrado pela Figura 37a.

O equipamento ora apresentado demonstrou grande facilidade de controle da
poténcia aplicada de micro-ondas e de aquisicdo de dados, viabilizando assim
estudos mais profundos da interacdo de micro-ondas com o sistema minério-
redutor, que ndo eram viaveis nas adaptacoes de fornos domésticos citadas na
literatura especializada, como por exemplo, o0 registro continuo da variacédo da
massa da pelota e o balango energético para o sistema com e sem amostra. Este
equipamento abre a oportunidade de uma série de experimentos que levarao a
um melhor conhecimento da interagdo micro-ondas com o sistema minério-
redutor por possibilitar a quantificagcdo da energia de micro-ondas colocada em
jogo no processo de reducao carbotérmica empregando poténcia de micro-
ondas e permitir a facil reprodutibilidade das condicdes de ensaio. O processo
de reducéao carbotérmica de minério de ferro promovida por micro-ondas é viavel

tecnicamente; € necessario estudos em maior escala para viabilizagao industrial.
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4 MATERIAIS, EQUIPAMENTOS E METODOS

4.1 MATERIAIS
4.1.1 Minério de ferro

Para a preparacao das pelotas auto-redutoras em estudo, foi utilizado minério de
ferro de Carajas para o qual a composicao quimica e analise granulométrica sao
fornecidas nas Tabelas 1 e 2 respectivamente. A andlise granulométrica foi
realizada conforme a norma ABNT NBR NM 248.37

Tabela 1 — Composicdo quimica do minério de ferro de Carajas (% em peso)

Feiotaar FeO SiO2 AROs P Mn CaO MgO TiO2 Ko:O Na20
65.39 0.22 3.01 0.77 0.027 0.274 0.017 0.046 0.077 - -
Fonte: O Autor, 2016.

Tabela 2 — Analise granulométrica do minério de ferro de Carajas

% Retida

Abertura (mm) % Retida simples % Passante
acumulada

0,2500 0,93 8,22 91,78
0,2100 1,44 9,66 90,34
0,1500 4,08 13,73 86,27
0,1060 7,17 20,90 79,10
0,0750 11,09 31,99 68,01
0,0620 8,59 40,58 59,42
0,0450 15,13 55,71 44 29
0,0370 6,67 62,39 37,61
0,0250 13,32 75,71 24,29
0,0150 10,36 86,07 13,93
0,0100 4,12 90,19 9,81

0,0060 2,42 92,61 7,39
0,0050 0,55 93,17 6,83
0,0040 0,66 93,83 6,17
0,0032 0,73 94,56 5,44
0,0026 0,72 95,28 4,72
0,0020 0,88 96,16 3,84
0,0014 0,98 97,13 2,87
0,0010 0,67 97,80 2,20
0,0007 0,51 98,31 1,69
0,0003 0,91 99,22 0,78
-0,0003 0,78 100,00 0,00

Fonte: O Autor, 2016.
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4.1.2 Carvao mineral desvolatilizado

O carvao mineral usado como redutor € proveniente de Mocambique-Angola e
chamado de Chipanga. A anélise imediata do carvao foi determinada conforme
a norma ASTM D3172 — 07a% e a andlise granulométrica conforme a norma
ABNT NBR NM 248%7 e sao fornecidas nas Tabelas 3 e 4, respectivamente.

Tabela 3 — Analise imediata do carvdo mineral Chipanga (% em peso)
Crixo Cinzas Matéria volatil

65.58 10.56 23.76
Fonte: O Autor, 2016.

Tabela 4 -- Analise granulométrica do carvao mineral Chipanga

o o % Retida o
Abertura (mm) Yo Retida simples acumulada %o Passante
0,250 7,65 90,15 9,85
0,150 3,19 93,33 6,67
-0,150 6,67 100,00 0,00

Fonte: O Autor, 2016.

4.1.3 Cimento Portland tipo ARI
As propriedades tipicas deste aglomerante sdo mostradas na Tabela 5.

Tabela 5 — Propriedades tipicas do cimento Portland tipo ARI

Componentes % em massa
CaOo 64,3
SiO2 19,1
Al203 4,9
Fe203 2,8
SO2 2,6

K20 0,7
MgO 0,6
Na20 0,1
Cao livre 1,0
Outros 4,0

Fonte: O Autor, 2016.

4.1.4 Gas argbnio

O argbnio utilizado foi o0 Coogar100 fornecido pela Air Products e possui alto grau

de pureza.
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4.1.5 Isolante térmico

As placas de isolante térmico MBoard da marca Kaowool sdo produzidas pela
Morganite Brasil a partir de silica e alumina de alto grau de pureza. A analise
quimica apresenta 42% de Al203, 56% de SiO2 e 2% de outros. O isolante possui
densidade de 320-406 kg/m?, temperatura limite de uso de 1260°C e ponto de
fusédo de 1760°C.

4.1.6 Cadinhos

Quatro tipos de cadinhos foram utilizados neste trabalho e suas dimensdes sao
mostradas pela Tabela 6, a saber: cadinho de magnésia (Figura 38); cadinho de
grafite (Figura 39) e cadinho de carbeto de silicio comercial Salamander (Figura
40) e cadinho de carbeto de silicio produzido pelo Laboratério de Micro-ondas
do Instituto Maua de Tecnologia (Figura 41).

Tabela 6 — Dimensodes dos cadinhos

Cadinhos

Volume Massa Densidade

(L) (kg) (kg/m3)
Magnésia 0,254 1,128 3,5
Grafite 0,226 0,453 1,6
Carbeto de silicio comercial Salamander 0,178 0,605 2,0
Carbeto de silicio LMo 0,212 0,399 1,9

Fonte: O Autor, 2016.

Figura 38 — (a) Cadinho de magnésia (vista de topo), (b) Dimensdes do cadinho
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Fonte: O Autor, 2016.
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Figura 39 — (a) Cadinho de grafite (vista de topo), (b) Esquema do cadinho
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Fonte: O Autor, 2016.

Figura 40 — (a) Cadinho de carbeto de silicio comercial Salamander (vista de topo), (b) Esquema
do cadinho
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Fonte: O Autor, 2016.
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Figura 41 — (a) Cadinho de carbeto de silicio LMo 1 (vista de topo), (b) Dimensdes do cadinho
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Fonte: O Autor, 2016.

4.2 EQUIPAMENTOS

Os equipamentos utilizados para os ensaios de redugéo carbotérmica de minério
de ferro com aquecimento por micro-ondas tiveram suas cavidades
desenvolvidas e construidas em trés formados: paralepipédica, hexagonal e
cilindrica. Tanto o sistema que gera e controla as micro-ondas como o sistema
que registra a variacdo de massa da carga durante o processo de reducao foram
iguais para todos os fornos. Em ambos os sistemas a comunicacao e a coleta de

dados para um computador sdo realizadas por um software.

4.2.1 Sistema de geracao e controle de micro-ondas

A cavidade (forno) esta conectada através de guias de ondas a um sistema de
geracao e controle de micro-ondas. Este sistema, conforme apresentado pela
Figura 42, consiste em um gerador de micro-ondas de 2,45 GHz de poténcia
regulavel até 6 kW da marca Richardson Electronics modelo SM 1280 (1), de um
guia de onda proximo ao forno que esta envolvido por um trocador de calor (6)
para resfria-lo durante o processo de reducado, de um circulador da marca
National Electronics modelo 2722-162-11171 (5) que direciona para a secao de
teste a poténcia de saida do gerador e desvia para a carga dissipativa (4), sem
reflexdo, a poténcia refletida e de dois acopladores bidirecionais da marca
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Richardson Electronics modelo WR340-WDCO0-6.0 (2) conectados a dois
medidores de poténcia da marca Agilent modelo E4419B (3) que permitem
quantificar a poténcia de micro-ondas irradiada, a que sai do gerador, € a

refletida, a que retorna do forno e é direcionada a carga de dissipacao.

Figura 42 — Diagrama esquematico do sistema de geragéo e controle de micro-ondas. Legenda:
(1) Gerador de micro-ondas; (2) Acopladores bidirecionais; (3) Medidor de poténcia irradiada e
refletida; (4) Carga dissipativa; (5) Circulador; (6) Guia de onda refrigerado (trocador de calor);
(7) Cavidade (forno)

A O O
0 @i I @

Fonte: O Autor, 2016.

4.2.2 Sistema para quantificar a perda de massa da carga

Este sistema, mostrado pela Figura 43, consiste em uma balanca semi-analitica
da marca Gehaka BK6000 para até 6 kg (8), cujo sobre o prato repousa um
implemento de sustentacdo das pelotas ou do cadinho (12) composto por um
tarugo ceramico refratario (9), de didmetro inferior ao do filtro (10), e em seu topo,
inserido no interior da cavidade, um disco em aco inox (11). A Figura 44 mostra
o disco para ensaios com apenas pelotas (diametro de 150 mm e espessura de
10 mm) e para ensaios com cadinho (diametro de 70 mm e espessura de 4 mm).

Este sistema também é usado pelas cavidades hexagonal e cilindrica.
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Figura 43 — a) Foto do sistema de medicao da variagdo da massa durante o processo de redugao
carbotérmica com micro-ondas em cavidade paralepipédica; b) Diagrama esquemético do
sistema. Legenda: (7) Cavidade (forno); (8) Balanga semi-analitica; (9) Tarugo cer&mico
refratario; (10) Filtros de micro-ondas; (11) Suporte para pelotas e/ou cadinho; (12) Cadinho

a)
Fonte: O Autor, 2016.

b)

Figura 44 — Suportes em aco inox (a) Para pelotas, (b) Para cadinhos

s

b)
Fonte: O Autor, 2016.

4.2.3 Fornos (cavidades)

As trés versdes construidas possuem filtros de micro-ondas, um tubo localizado
tanto na parte superior como na inferior da cdmara de reagédo. Estes tubos
impossibilitam o vazamento da energia eletromagnética para fora do forno. O
filtro superior assegura o monitoramento da temperatura na superficie do
material lida através ou de um pirdmetro éptico marca Cibrapam, modelo 1S-3D
(faixa de 880 a 2000°C) ou de um termdmetro infravermelho marca Fluke,
modelo 568 (faixa de — 40 a 820°C) e também a saida do gas inerte e fumos. O

filtro inferior possibilita a alimentagéo do gas inerte argénio no interior do forno
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com sua vazao medida por um rotadmetro além do sistema para quantificar a

perda de massa da carga descrito no item 4.2.2.
4.2.3.1 Forno paralepipédico

O forno de redugcdo no formato paralepipédico consiste em uma cavidade
retangular em aco inoxidavel de 27 L em volume, com as seguintes dimensdes:
largura de 34,5 cm, altura de 22,6 cm e profundidade de 35 cm. A Figura 45
mostra o equipamento completo.

Figura 45 — Vista geral do forno paralepipédico (termogravimétrico) para reducao carbotérmica
de minério de ferro por irradiacdo de micro-ondas

Fonte: O Autor, 2016

4.2.3.2 Forno hexagonal

O forno hexagonal também possui volume de 27 L e apresenta as seguintes
dimensodes: altura de 21,8 cm e aresta de 21,8 cm como mostram as Figuras 46
e 47.
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Figura 46 — (a) Vista da cavidade hexagonal desmontada, (b) e aberta com o cadinho

a)
Fonte: O Autor, 2016.

Figura 47 — Vista geral do forno hexagonal (termogravimétrico) para reducédo carbotérmica de
minério de ferro por irradiacdo de micrlo-ondas

Fonte: O Autor, 2016.

4.2.3.3 Forno cilindrico

O forno é constituido por uma cavidade cilindrica em ago inoxidavel de 3 L de
volume, com as seguintes dimensdes: diametro interno de 9,5 cm e altura de
40,0 cm como mostra a Figura 48. Este forno, diferentemente dos anteriores,
utiliza trés geradores e controladores de micro-ondas, um de 3 kW (modelo SM



81

1050) e dois de 6 kW (modelo SM 1280), todos focados através de guias de
ondas inclinados, para o centro do aplicador podendo totalizar em até 15 kW de
energia de micro-ondas disponivel no interior da cavidade. A Figura 49 mostra

uma vista geral do forno cilindrico completo.

Figura 48 — (a) Cavidade cilindrica (desmontada), (b) Representacdo (em corte) do forno para
reducao carbotérmica por irradiagao de micro-ondas

Guia de ondas - Filtro

=
s
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|| cavidade

- Balanga

—

b) -

Fonte: O Autor, 2016.

Figura 49 — Forno cilindrico para redugédo carbotérmica de minério de ferro por irradiacdo de
micro-ondas

Fonte: O Autor, 2016.
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4.2.4 Forno de redugio carbotérmica com aquecimento por resisténcia elétrica

As experiéncias que utilizaram como fonte de calor proveniente de resisténcia
elétrica foram processadas em um forno convencional tipo mufla (1-2). Este forno
foi adaptado para poder determinar taxas de reagdo durante o processo de
aquecimento. O forno possui um sistema ceramico (eixo e prato) (4) que pode
sustentar um cadinho ou apenas a carga (3), interligado com uma balanga semi-
analitica da marca Gehaka BK3000 para até 3 kg (5), localizada na parte inferior
de sua plataforma de sustentacdo. Este conjunto permite a quantificacdo da
perda de massa da carga em reducdo. A carga é posicionada no centro da
cavidade inerte devido a circulacao de gas argbnio (6). A temperatura é medida
através de um termopar tipo K (8). O forno atinge uma maxima temperatura de
1200°C através de 1,7 kW de poténcia. O esquema deste equipamento esta
mostrado pela Figura 50.

Figura 50 — (a) Forno tipo mufla, (b) Esquema do forno de resisténcia elétrica utilizado nos
ensaios termogravimétricos. 1) Isolagdo térmica; 2) forno de resisténcia; 3) pelota; 4) suporte
ceramico; 5) balanca semi-analitica; 6) entrada de gas argbnio; 7) saida de gases; 8) termopar

el ?

Fonte: O Autor, 2016.

4.3 METODOS

4.3.1 Procedimento para determinar a taxa de aquecimento de cadinhos

metalurgicos com micro-ondas
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Os cadinhos apresentados no item 4.1.6, foram posicionados um por vez no
interior do forno paralepipédico (item 4.2.3.1) na posicéao inferior central (CPIC),
de acordo com o0 esquema apresentado pela Figura 51. O cadinho foi irradiado
com micro-ondas a 2,45 GHz a 1 kW por 30 minutos. Durante o aquecimento do
cadinho foram monitorados os valores da temperatura e das poténcias irradiadas
e refletidas a intervalos de 1 minuto. Para o cadinho com melhor resultado em
termos de interacédo entre a energia eletromagnética e o material presente no
cadinho, aferiu-se a taxa de aquecimento elevando a poténcia de micro-ondas,
em 1 kW, até 6 kW.

Figura 51 — (a) Cadinho no forno na posicao CPIC - vista frontal, (b) Vista superior

Micro-ondas —= H Micro-ondas ::}-H .

2 n 2

Fonte: O Autor, 2016.

4.3.2 Procedimento para testar a isolagdo térmica frente as micro-ondas

O forno paralepipédico foi preenchido pelo isolante térmico (item 4.1.5) conforme
a Figura 52 e irradiado com micro-ondas a 2,45 GHz a 3 kW por 60 minutos. Foi
usado o cadinho que obteve o melhor resultado em termos de taxa de
aquecimento determinada pelo item 4.3.1.

Figura 52 — (a) Forno preenchido com isolante térmico - vista frontal, (b) Posi¢do do cadinho no
forno (CPIC) - vista superior

Micro-ondas == .

a)

Fonte: O Autor, 2016.
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4.3.3 Procedimento para preparar as pelotas

As pelotas foram produzidas na seguinte proporcao: 68,6% de minério de ferro
Carajas; 22,3% de redutor carvao mineral Chipanga e 9,1% de aglomerante
cimento Portland. O processo de pelotizacdo consiste em uma pesagem precisa
dos materiais secos em uma balanc¢a analitica. A homogeneizacgéao foi realizada
através de um misturador tipo “V” por 1 hora e a esta mistura efetuava-se uma
pelotizacdo manual onde se adicionava agua aproximadamente em 20% em
massa para proporcionar a ligacao intergranular dos componentes. Apés esta
etapa, as pelotas permaneciam por 24 horas secando ao ar e depois
armazenadas em um dessecador com silica gel como dessecante por um tempo

de cura de 28 dias, garantindo a resisténcia necesséria para a manipulagao.

4.3.4 Procedimento para determinar a taxa de reacao de pelotas auto-redutoras

com micro-ondas

A taxa de reacao das pelotas é definida como sendo a porcentagem do material
reagido e determinada pela perda de peso através do dispositivo descrito no item
4.2.2. O calculo da quantidade de material que reagiu durante cada experimento

realizado foi efetuado empregando-se a seguinte equacéo:

M. xM

1

R:(ijmo ”

No qual:
TR - Taxa de reagéo (%)

M .- Peso inicial da amostra (g)
M - Pesonoinstante t; (9)

M -~ Porcentagem maxima de perda de peso (35%)
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4.3.5 Procedimento para determinar a poténcia de micro-ondas durante

processo de reducdo carbotérmica de minério de ferro empregando micro-ondas

As poténcias irradiadas e refletidas foram automaticamente registradas pelo
sistema de geracao e controle de micro-ondas (item 4.2.1) a cada 1 minuto. A
energia refletida foi calculada conforme a eq. (15).

R’eﬂ

:Brr _Btbs (1 5)
No qual:
Prer = poténcia de micro-ondas refletida pelo equipamento durante a taxa

de aguecimento do cadinho ou no processo de reducgéo carbotérmica (kW);

Pir= poténcia de micro-ondas irradiada durante o aquecimento do cadinho

ou no processo de reducao carbotérmica (kW);
Pas = poténcia de micro-ondas efetivamente utilizada na taxa de
aquecimento do cadinho ou no processo de reducao carbotérmica, ou em ambos

€ a energia absorvida pelo equipamento (kW);

A transformacao da poténcia refletida para porcentagem é calculada através da
eq. (16).

P F, = (B, X100)/ E, ) (16)

No qual:

%Prei = porcentagem de poténcia de micro-ondas refletida pelo
equipamento durante a taxa de aquecimento do cadinho ou no processo de

redugao carbotérmica (kW);
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%Prefiyy = porcentagem de poténcia de micro-ondas refletida pelo
equipamento durante a taxa de aquecimento do cadinho ou no processo de
reducao carbotérmica no instante t (kW);

Pirr0) = poténcia de micro-ondas inicial (kW);

4.3.6 Métodos estatisticos

Foram utilizados trés métodos estatisticos, a saber: comparagédo de médias®®,
método de Yates* e regressdo multilinear.*' A comparacédo de médias, aplicavel
a qualquer numero de populacdes, € um caso especial da chamada “anélise de
variancia” e recorre a um teste utilizando uma funcdo estatistica especial
chamada “distribuicao F ou de Snedecor” que se encontra tabelada em manuais
e na maioria dos livros de estatistica. Este método foi utilizado para comparar a
eficiéncia do tipo de cavidade (A), através da variacdo da poténcia de micro-
ondas (B) e da massa de pelotas (C), cada um com dois niveis e oito corridas. A
Tabela 7, também chamada de matriz de planejamento, lista os oito ensaios com
cada linha representando uma das corridas e os sinais — e + indicando os niveis

baixo e alto para cada um dos trés fatores.

Tabela 7 — Matriz de planejamento para a comparacao de médias

Ensaio A B C
1 - - -
2 + - -
3 - + -
4 + + -
5 - - +
6 + - +
7 - + +
8 + + +

Fonte: O Autor, 2016.

Neste delineamento usou-se 3 réplicas e os niveis dos fatores usados no

planejamento sdo mostrados na Tabela 8.
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Tabela 8 — Fator do planejamento para a comparag¢do de médias

Nivel Cavidade Micro-ondas Massa de pelotas
(A) (B) (C)
Baixo (-) Paralepipédica 3 kW 50 ¢g
Alto (+) Hexagonal 6 kW 100 g

Fonte: O Autor, 2016.

O método de Yates é um procedimento sistematico que permite obter estimativas
dos principais efeitos e interacdes para fatoriais com dois niveis. Este método
estatistico é aplicado na melhor resposta obtida pela comparacado de médias.

A regressao linear multipla € usada para descrever a relagdo existente entre dois
regressores através de uma equacao e de um plano no espaco tridimensional.
Este planejamento consiste em um fatorial com dois niveis e um ou mais pontos
centrais. Este tipo de metodologia modela e analisa aplicagdes em que a
resposta de interesse seja influenciada por muitas variaveis e o objetivo seja
otimizar a resposta. A Tabela 9 mostra a matriz de planejamento experimental

usada nesta regressao.

Tabela 9 — Matriz de planejamento para a regressao linear multipla.

Corrida Variaveis codificadas Variaveis naturais

X1 X2 a b
1 -1 -1 50¢g 3,425 KW
2 -1 1 50 ¢ 5,475 KW
3 1 -1 100 g 3,425 kKW
4 1 1 100 g 5,475 KW
5 0 0 759 4,450 kW
6 0 0 75¢ 4,450 kW
7 0 0 759 4,450 kW
8 0 0 75¢ 4,450 kW
9 0 0 759 4,450 kW

Fonte: O Autor, 2016.

4.3.7 Procedimento operacional para redugdo carbotérmica de minério de ferro

empregando energia de micro-ondas

Antes das pelotas serem submetidas aos ensaios de reducéo, foram levadas a
uma estufa a 120°C e mantidas por um tempo de 3 horas. Apds esta etapa, foram
resfriadas até temperatura ambiente em um dessecador com silica gel como
dessecante. A posicao do cadinho ou do prato com as pelotas previamente

pesadas, no interior do forno foi sempre a inferior central (CPIC) para os fornos
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paralepipédico e hexagonal. Para o forno cilindrico a posicao do cadinho no
interior da cavidade foi otimizada por meio de simulacao multifisica empregando
o programa COMSOL Multiphysics. As pelotas foram irradiadas com micro-
ondas de 2,45 GHz a vaérios niveis de poténcia de acordo com o método
estatistico aplicado (item 4.3.6). A camara de reacao foi preenchida com gas
argbnio seco com uma vazao de 0,85 L/min. A cada 1 minuto, registrou-se a
perda de massa das pelotas para monitorar a taxa de reag¢éo (Equacao 1) e as
temperaturas. O inicio da reacao de reducéo foi considerado logo que a fonte de
micro-ondas foi ligada e o término quando a perda de massa da carga tornava-
se constante, ou quando a carga reduzida ganhava peso através de sua
oxidacao ou ainda quando se alcangava 30 minutos de ensaio. A carga reduzida
foi resfriada até a temperatura ambiente mantendo o fluxo de gas argbnio no
reator para evitar a reoxidacdo. Os fumos gerados no processo foram
descartados, ap6s controle analitico.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

51 ENSAIOS PRELIMINARES DE REDUCAO CARBOTERMICA
EMPREGANDO ENERGIA DE MICRO-ONDAS EM FORNO
PARALEPIPEDICO

Nestes ensaios estudou-se a influéncia de utilizar um prato em ago inox (item
4.2.2) como suporte para a carga em reducdo. A Figura 53 apresenta a taxa de
reacao de pelotas auto redutoras em funcao do tempo de exposicao a 6 kW de
poténcia de micro-ondas realizada em forno paralepipédico e calculada através
da eq. (14). A Figura 54 mostra a evolucao da poténcia de micro-ondas refletida
durante o processo de reducéao calculada através da eq. (15).

Figura 53 - Taxa de reagdo em fung¢do do tempo de exposicao a 6 kW de poténcia de micro-
ondas para uma carga de pelotas de 50, 100 e 150 g
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Fonte: O Autor, 2016.
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Figura 54 - Perfil da evolugao da poténcia de micro-ondas refletida (%) na reducao carbotérmica
de 50, 100 e 150 g de pelotas em fungéo do tempo de exposi¢éo a 6 kW de poténcia de micro-
ondas
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Fonte: O Autor, 2016.

Estes ensaios preliminares foram realizados com a intencao de estudar o efeito
proporcionado pelas micro-ondas na taxa de reacdo das pelotas sem a
interferéncia de materiais que auxiliam na geracao de calor conhecidos como
susceptores, ou seja, materiais com altas perdas dielétricas frente a energia
eletromagnética. Os resultados apresentados pela Figura 53 mostram dois
fenbmenos: todas as curvas atingiram um patamar ao final dos 30 minutos
indicando o término da reacdo e quanto maior a massa da carga menor a
porcentagem de reducao. Estes fatores se devem a baixa absorcédo da energia
de micro-ondas pela carga durante o processo como mostrado pela Figura 54.
Durante os ensaios observou-se apenas alguns pontos quentes entre as pelotas
em diferentes posicdées na superficie do prato de ago gerando medidas
imprecisas da temperatura sendo assim descartadas. Devido a estes resultados

decidiu-se utilizar cadinhos metalurgicos.
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5.2 TAXA DE AQUECIMENTO POR MICRO-ONDAS DE CADINHOS
METALURGICOS

As Figuras 55 e 56 apresentam a evolucao do perfil de temperatura e da poténcia
de micro-ondas refletida, respectivamente, encontrados durante ensaios para
determinar a taxa de aquecimento dos cadinhos metalurgicos descritos no item
4.1.6 através de 1 kW de poténcia de micro-ondas irradiada em forno

paralepipédico. A poténcia refletida foi calculada através da eq. (16).

Figura 55 - Perfil da evolugdo da temperatura dos cadinhos SiCLMo, Grafite e Salamander em
funcéo do tempo de exposicdo a 1 kW de poténcia de micro-ondas
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Fonte: O Autor, 2016.
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Figura 56 - Perfil da evolugédo da poténcia de micro-ondas refletida (%) dos cadinhos SiCLMo,
Grafite e Salamander em funcao do tempo de exposicéo a 1 kW de poténcia de micro-ondas
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Fonte: O Autor, 2016.

Os ensaios com o cadinho de magnésia ndo foram concluidos devido a formagéo
de arcos voltaicos em sua superficie externa durante os ensaios ocasionando
sua ruptura. Desde modo o cadinho foi descartado.

As Figuras 55 e 56 mostraram que o cadinho SiCLMo obteve o melhor resultado
em termos de absor¢ado da energia de micro-ondas. Isto € facilmente observado
pois o cadinho atingiu uma maior temperatura e uma menor energia refletida
comparada com os outros cadinhos devido o carbeto de silicio possuir altas
perdas dielétricas frente as ondas eletromagnéticas. Apesar do grafite possuir
uma constante dielétrica que favoreca a absorcdo das micro-ondas, o cadinho
utilizado nestes ensaios refletiu a poténcia irradiada devido o grafite estar
altamente compactado, gerando uma superficie espelhada e dura, fatores estes
que impediram uma melhor interagdo entre o material e a energia de micro-
ondas. Entre os cadinhos SiCLMo e Salamander uma maior quantidade de
carbeto de silicio presente na composicdo do SiCLMo, além de uma menor

compactacao foram os fatores determinantes para obtencdo de melhores
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resultados. Deste modo, adotou-se o cadinho SiCLMo para realizar os ensaios
de reducao carbotérmica de pelotas com micro-ondas.

As Figuras 57 e 58 apresentam os perfis de aguecimento e a energia de micro-
ondas refletida pelo cadinho SiCLMo, respectivamente, em funcao do tempo de
exposicao a 3 niveis de poténcias as micro-ondas em cavidade paralepipédica.
A poténcia refletida foi calculada através da eq. (15).

Figura 57 - Perfil da evolugdo da temperatura do cadinho SiCLMo em fungéo do tempo de
exposi¢cao a 3 niveis de poténcia de micro-ondas em forno paralepipédico
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Fonte: O Autor, 2016.
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Figura 58 - Perfil da evolu¢do da poténcia de micro-ondas refletida (kW) do cadinho SiCLMo em
funcdo do tempo de exposicédo a 3 niveis de poténcia de micro-ondas em forno paralepipédico
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Fonte: O Autor, 2016.

As Figuras 59 e 60 apresentam os perfis de aguecimento e a energia de micro-
ondas refletida pelo cadinho SiCLMo, respectivamente, em funcao do tempo de
exposicao a 3 niveis de poténcias as micro-ondas em cavidade hexagonal. A
poténcia refletida foi calculada através da eq. (15).

Comparando as Figuras 57 e 59 percebe-se que as taxas de aquecimento do
cadinho SiCLMo obtidas no forno no hexagonal € melhor nos trés niveis de
poténcia de micro-ondas em relagdo as obtidas pelo forno paralepipédico.
Quanto maior é a energia de micro-ondas disponivel no interior da cavidade
maior é a temperatura obtida pelo cadinho e isto pode ser comprovado pelas
poténcias de micro-ondas refletidas mostradas pelas Figuras 58 e 60. Em ambos
os fornos e nas condicbes propostas, as temperaturas atingiram um patamar
indicando a capacidade maxima do cadinho em transformar energia

eletromagnética em calor.




95

Figura 59 - Perfil da evolugcdo da temperatura do cadinho SiCLMo em func¢do do tempo de
exposicdo a 3 niveis de poténcia de micro-ondas em forno hexagonal
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Fonte: O Autor, 2016.

Figura 60 - Perfil da evolugdo da poténcia de micro-ondas refletida (kW) do cadinho SiCLMo em
funcdo do tempo de exposicédo a 3 niveis de poténcia de micro-ondas em forno hexagonal
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Fonte: O Autor, 2016.
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5.3 ISOLACAO TERMICA DO FORNO

Em todos os testes realizados, o isolante térmico fundiu parcialmente como pode
ser visto pela Figura 61. Isto se deve, provavelmente, a alteragcdo da composicao
quimica em algumas partes do isolante durante o processo de aquecimento.
Mesmo estes isolantes térmicos absorvendo menos energia de micro-ondas
devido suas propriedades dielétricas, subitamente geram calor em seu interior e
derretem parcialmente, fenbmeno muito comum em materiais aquecidos por
micro-ondas, chamado de “thermal run away”. Este imprevisto impossibilitou o

uso de isolante térmico nos ensaios de reducéo carbotérmica.

Figura 61 — Fibra cer&mica parcialmente fundida, a) logo apds do ensaio e b) vista aproximada

Fonte: O Autor, 2016.

5.4 ENSAIOS DE REDUCAO CARBOTERMICA EM FORNO DE
RESISTENCIA ELETRICA

A Figura 62 apresenta a porcentagem de reagdo em fung¢ao do tempo, calculada
através da eq. (14), de uma pelota em reducdo em forno com aquecimento
através de resisténcias elétricas a 850°C, 1000°C e 1150°C. A amostra era
levada diretamente na temperatura previamente estabelecida e os ensaios foram
realizados em triplicata.
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Figura 62 — Taxa de reagao em fungao do tempo para uma pelota, a 850°C, 1000°C e 1150°C
em forno de resisténcia elétrica

100

90
80
70

60
50
40

Taxa de reagao (%)

30

20 —e—850°C
——1000°C
—a—1150°C

10

0 5 10 15 20 25 30
Tempo (min)

Fonte: O Autor, 2016.

5.5 ENSAIOS DE REDUGAO CARBOTERMICA COM MICRO-ONDAS NOS
FORNOS PARALEPIPEDICO E HEXAGONAL

Neste item sao apresentados e discutidos os principais resultados encontrados
nos ensaios de reducdo carbotérmica com micro-ondas e pela simulacédo
multifisica realizada pelo software Comsol, realizados nos fornos paralepipédico
e hexagonal.

5.5.1 Em forno paralepipédico

A Figura 63 apresenta as porcentagens de reacdo em funcdo do tempo de
exposicao a irradiacdo por micro-ondas calculada através da eq. (14). A Figura
64 mostra a evolugado da poténcia de micro-ondas refletida durante a reducgéao
carbotérmica calculada através da eq. (15). E a Figura 65 apresenta o perfil de
temperatura encontrado na superficie da carga em redugao. As curvas obtidas
sdo médias simples de trés ensaios encontrados no Apéndice A.
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Figura 63 — Taxa de reag@o em fungéo do tempo de exposi¢éo a 2 niveis de poténcia de micro-
ondas em forno paralepipédico
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Figura 64 — Perfil da evolugao da poténcia de micro-ondas refletida (kW) na redugao carbotérmica
em funcdo do tempo de exposicao a 2 niveis de poténcia em forno paralepipédico
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Figura 65 — Perfil da evolugédo da temperatura na redugao carbotérmica em fungéo do tempo de
exposicao a 2 niveis de poténcia em forno paralepipédico
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Fonte: O Autor, 2016.

5.5.2 Em forno hexagonal

A Figura 66 apresenta as porcentagens de reacao em funcédo do tempo de
exposicao a irradiacdo por micro-ondas calculada através da eq. (14). A Figura
67 mostra a evolucao da poténcia de micro-ondas refletida durante a reducao
carbotérmica calculada através da eq. (15). E a Figura 68 apresenta o perfil de
temperatura encontrado na superficie da carga em redugédo. As curvas obtidas
sdo médias simples de trés ensaios encontrados no Apéndice A.
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Figura 66 — Taxa de reag@o em fungé@o do tempo de exposi¢éo a 2 niveis de poténcia de micro-
ondas em forno hexagonal
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Figura 67 - Perfil da evolugéo da poténcia de micro-ondas refletida (kW) na redugao carbotérmica
em funcao do tempo de exposicao a 2 niveis de poténcia em forno hexagonal
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101

Figura 68 — Perfil da evolugao da temperatura na reducdo carbotérmica em fungéo do tempo de
exposicao a 2 niveis de poténcia em forno hexagonal
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Fonte: O Autor, 2016.

5.5.3 Analise dos resultados obtidos pelos fornos paralepipédico e hexagonal

A Tabela 10 apresenta os resultados das taxas de reagdo médias apresentadas
pelas Figuras 63 e 66 apds 30 minutos de ensaio.

Tabela 10 — Taxas de rea¢ao médias obtidas pelos ensaios realizados nos fornos paralepipédico
e hexagonal

Micro-ondas
3,0 kW 6,0 KW
Massa de pelotas Massa de pelotas
50¢g 100 g 509 100 g
Paralepipédica 53,9 % 53,6 % 92,7 % 89,1 %
Hexagonal 82,4 % 84,4 % 100 % (19°) 100 % (23)

Fonte: O Autor, 2016.

Analisando os resultados obtidos verifica-se que os testes realizados no forno
hexagonal foram muito superiores comparados ao forno paralepipédico inclusive
atingindo 100 % de reducédo em tempos inferiores, como 19 minutos para 50 g e
23 minutos para 100 g de carga, ambos com 6 kW de micro-ondas irradiadas.
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Isto se deve a diferentes poténcias de micro-ondas refletidas, como mostrado
pelas Figuras 64 e 67 em diferentes temperaturas, como mostrado pelas Figuras
65 e 68. Apds esta andlise decidiu-se comparar a eficiéncia dos fornos,
paralepipédico e hexagonal, através do método estatistico comparacao de
médias discutido anteriormente no item 4.3.6 com base na Tabela 11. Os
resultados e1, e2 e €3, compilados nesta tabela sdo provenientes das taxas de
reacdo, em ftriplicata, encontrados no Apéndice A. Os ensaios 1, 3, 5 e 7
correspondem as curvas apresentadas pelas Figuras 91, 97, 94 e 100,
respectivamente e 0s ensaios 2, 4, 6 € 8 as curvas apresentadas pelas Figuras

79, 85, 82 e 88, respectivamente.

Tabela 11 — Matriz de planejamento para a compara¢do de médias e os resultados obtidos
através de 3 repeticoes

Ensaio (A (B) (O el e2 e3
1 PAR(-) 3,0kW() 50g() 568% 543% 506%

2 HEX (+) 3,0kW() 50g() 816% 81,0% 846%

3 PAR(-) 6,0kW(+) 50g() 945% 913% 924%

100 % 100 % 100 %
(14 (12) (20

PAR(-) 3,0kW () 100g(+) 48,9% 49,6% 62,4%

HEX (+) 6,0kW (+) 50g9(-)

HEX (+) 3,0kW () 100g(+) 825%  859%  84,7%

N o o A~

PAR(-) 6,0kW (+) 100g(+) 886%  86,0%  92,8%

100%  100%  100%
8 HEX (+) 60KW (+) 1009 (+) (54 (18) (16)

Fonte: O Autor, 2016.
Legenda: PAR: paralepipédica; HEX: hexagonal; (A): tipo de forno; (B): Poténcia de micro-ondas;
(C): Massa de pelotas; e: ensaio.

O Apéndice B apresenta a planilha com os resultados ap6s a aplicacao do
método estatistico comparacdo de médias. O valor encontrado para Fca foi de
9,54 e adotando um nivel a = 1%, encontramos em tabelas estatisticas o valor
critico (F) igual a 7,94 (com @1 =1 e @2 = 22). Como Fca € maior que o tabelado
(9,54 > 7,94), segue-se que foi comprovado comP =1-a=1-0,01% = 0,99 ou
seja com 99% de grau de confianca que uma cavidade difere da outra. Na
pratica, se a analise de variancia ja mostrou que existem diferencas entre as

médias, ainda pode-se recorrer a um método simplificado que consiste em se
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calcular um valor de “t”, teste t de “Student”, para as médias cuja diferenca se
deseja comprovar. Obteve-se tcal = 37,1 € confrontando com o valor tabelado de
3,7 (a = 0,01 e ® = 22), foi comprovada que a diferenca de médias € muito

significativa entre as cavidades.

5.5.4 Analise dos resultados obtidos pelo método estatistico Yates aplicado ao

forno hexagonal

Os resultados obtidos com a aplicacao deste método estdo apresentados pela
Tabela 12.

Tabela 12 — Resultados obtidos aplicando o método de Yates na cavidade hexagonal

(A) (B) (©) Efeito
HEX (+) 3,0kW () 509 (-) ! 188,4
HEX (+) 6,0kW (+) 50g(-) B 16,6
HEX (+) 3,0kW () 100g(+) C 0,98
HEX (+) 6,0kW (+) 100g(+) BC -0,98

Fonte: O Autor, 2016.
Legenda: HEX: hexagonal; (A): tipo de forno; (B): Poténcia de micro-ondas; (C): Massa de
pelotas.

O aumento da poténcia de micro-ondas (B) de 3 kW para 6 kW aumenta a taxa
de reagao em 16,6 unidades de porcentagem enquanto que o aumento da taxa
de conversao devido a massa (C) é irrisério, em torno de 1%. Ja a interacao
poténcia/massa (BC) é negativa tendendo assim a diminuir o rendimento.
Provavelmente, o uso do cadinho de carbeto de silicio influenciou para que tanto
a variacado da massa como a interacdo entre a massa e a poténcia fossem
insignificantes.

A analise de variancia ANOVA mostrou, através do fator calculado de 495,0, que
a poténcia de micro-ondas (B) € altamente significativa com 99,9 % de certeza
estatistica. A massa (C) e a interagdo entre a massa e a poténcia (BC) ambas
obtiveram um Fca de 1,73 e adotando um nivel de a = 20%, encontramos em
tabelas estatisticas o valor critico (F) igual a 1,95 (com ®1 = 3 e ®2 = 8). Como
Fca € menor que o tabelado (1,73 < 1,95), segue-se que a massa e a interacao
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entre a massa e a poténcia ndo tem influéncia alguma nestas condicoes

experimentadas.

5.5.5 Analise dos resultados obtidos pelo método estatistico regressao
multilinear aplicado ao forno hexagonal

A Figura 69 apresenta as porcentagens de reacao em funcédo do tempo de
exposicao a irradiagao por micro-ondas calculada através da eq. (1). A Figura 70
mostra a evolucdo da poténcia de micro-ondas refletida durante a reducéao
carbotérmica calculada através da eq. (2). E a Figura 71 apresenta o perfil de
temperatura encontrado na superficie da carga em reducdo. As curvas obtidas

sao médias de ensaios apresentados no Apéndice C.

Figura 69 — Taxa de reacao em funcao do tempo de exposicao a trés niveis de poténcia de micro-
ondas e trés massas de pelotas em forno hexagonal
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Figura 70 — Perfil da evolugéo da poténcia refletida na redugao carbotérmica em fungéo do tempo
de exposi¢cao a trés niveis de poténcia de micro-ondas e trés de massa de pelotas em forno
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Figura 71 — Perfil da evolugédo da temperatura na redugao carbotérmica em fungéo do tempo de
exposicao a trés niveis de poténcia de micro-ondas e trés de massa de pelotas em forno
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A equacao que pode descrever a relacdo entre as variaveis estudadas neste
trabalho e que inclua efeitos de interacéo € a seguinte:

y = Bo +B1X1 +B2x2 + B12X1X2 + € (16)

Nesta equacao, y representa a porcentagem da taxa de reacao, x1 representa a
poténcia de micro-ondas, x2 € a massa de pelotas e € € um termo de erro
aleatorio. Este € um modelo de regressao com dois regressores. Os parametros
desconhecidos Bo, B1 e B2 foram calculados usando os parametros estimados e
sao apresentados pela Tabela 13.

Tabela 13 — Resultados obtidos aplicando o método da regresséo linear multipla
Bo B1 B2 B12
91,42 -1,90 6,82 1,33
Fonte: O Autor, 2016.

A ANOVA determinou que a massa € a interacao entre a massa e a poténcia sao
insignificantes nas condic6es experimentais propostas, e considerando que o

valor esperado do termo do erro é zero, a eqg. (16) foi reduzida a:

y = Bo +B1X1 (17)

Lembrando que x1 € um valor reduzido, isto é a relagéo entre o valor maximo ou
minimo da poténcia de micro-ondas menos o valor central dividida pela variagao
entre o ponto central até o valor maximo ou minimo. Além disso, 0 Fcal igual a
1,53 mostra que a diferenca entre o universo real e simulado é muito pequeno

permitindo que esta equacéao represente o fenonemo estudado.

5.5.6 Estudo da distribuicdo de energia eletromagnética nas cavidades
paralepipédica, hexagonal e cilindrica

As Figuras 72 e 73 apresentam resultados de simulacdo computacional
referentes a distribuicdo da intensidade de campo elétrico |E|, medido em V/m,
em funcao das coordenadas espaciais (X, y, z). Considerando que os resultados
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da intensidade de campo elétrico foram obtidos a partir de poténcias iguais
estimulando as duas estruturas e que as escalas de visualizacdo também sao
iguais, observa-se claramente que a estrutura hexaédrica resulta numa
distribuicdo mais homogénea e também mais intensa se comparada a estrutura
paralepipédica, ambas com volumes semelhantes. Mesmo considerando que
estas simulagdes ndo contemplaram a presenca de materiais absorvedores de
energia, pode-se inferir a superioridade da cavidade hexaédrica sobre a

paralepipédica convencional.

Figura 72 — Visualizagao 3D da intensidade de campo elétrico [V/m], com escala linear, no interior
da cavidade paralepipédica. Os resultados foram obtidos com poténcia incidente valendo 1 [W]
freq(l}lzz.dsg'g ultjslice: Electrigrfie
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Fonte: Comsol Multiphysics, 2016.
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Figura 73 — Visualizagao 3D da intensidade de campo elétrico [V/m], com escala linear, no interior
da cavidade hexaedrica. Os resultados foram obtidos com poténcia incidente valendo 1 [W]
freq(1)=2.45e9 Multislice: a'I:i's'(emw.mr____ )

30

Fonte: Comsol Multiphysics, 2016.

A Figura 74 apresenta uma distribuicdo da densidade volumétrica de poténcia
dissipada, medida em W/m3. Trata-se de um aplicador de trés acessos em uma
cavidade cilindrica. Diferentemente das figuras anteriores, os resultados
computacionais foram obtidos com a “colocacdo” de material absorvedor de
energia de micro-ondas no interior da cavidade; dai a utilizacdo do parametro
densidade de poténcia (W/m?), que, integrado no volume da cavidade, resultara
no valor da poténcia dissipada pelo material que representa a “carga” da
cavidade. Também é claramente visivel a influéncia dos trés geradores
aplicando energia a regido da carga e a interagdo eletromagnética com a
estrutura na qual se observa quatro regides mais quentes devidas,

provavelmente, a modos de propagacao de ordem superior.
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Figura 74 — Visualizagao 3D da densidade volumétrica de poténcia [W/m3] dissipada na carga no
interior do reator cilindrico. Algumas paredes do aplicador foram “removidas” para facilitar
visualizagcao
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Fonte: Comsol Multiphysics, 2016.

Com esta configuracao pretende-se produzir um campo eletromagnético de alta
intensidade no interior do forno. A cor vermelha estd associada a uma maior
temperatura e a azul uma menor, pois o efeito de aumento de temperatura é
proporcional a poténcia dissipada. Ha, no entanto, aspectos a se considerar no
projeto — e que nao estao representados na figura. O primeiro trata do
acoplamento entre os trés geradores de micro-ondas. Eles sao independentes,
porém o aplicador e a cavidade nao os desacoplam totalmente; isto significa que,
além da reflexdo de onda que cada gerador sofre, ha também atuacao de um
gerador nos outros dois como consequéncia do uso de uma estrutura passiva de
trés acessos. O segundo aspecto diz respeito a influéncia de parametros de
natureza elétrica no efeito térmico. A geometria do aplicador tem simetria
caracterizada por periodicidade espacial de 120° (= 360°/3); de fato,
considerando a densidade volumétrica de poténcia, esta simetria sé existira se
os trés geradores apresentarem sincronismo de fase nos sinais de estimulo da
cavidade. Esta ndo € uma hip6tese plausivel, pois os geradores sao
independentes. Na pratica ndo se pode nem afirmar que suas frequéncias de
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operagao sejam exatamente as mesmas, apesar de terem valores proximos e
ocuparem semelhantes larguras de faixa em frequéncia. No entanto, como as
constantes de tempo dos fendmenos eletromagnéticos sdo muitissimo menores
que as constantes de tempo de natureza térmica, parece razoavel esperar por
resultados térmicos simétricos em periodos de tempo curto e alguma

homogeneizacao térmica espacial em situacéo de regime permanente.

5.6 ENSAIOS DE REDUCAO CARBOTERMICA COM MICRO-ONDAS NO
FORNO CILINDRICO

5.6.1 Analise dos resultados obtidos pelo forno cilindrico

Neste item sdo apresentados e discutidos os principais resultados encontrados
para a reducao carbotérmica de 50 e 100 g de pelotas auto-redutoras com
irradiacdo por micro-ondas a 6 kW de poténcia em cadinho de carbeto de silicio

em forno cilindrico.

Figura 75 — Taxa de reacao em funcao do tempo de exposicdo a 6 kW de poténcia de micro-
ondas em forno cilindrico
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Fonte: O Autor, 2016.
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O gréfico da Figura 75 apresenta a porcentagem de reacdo em fung¢ao do tempo
de exposicao a irradiagdo por micro-ondas calculada através da eq. (2). Apos 16
minutos de reacdo, 100% da taxa de reacao foi obtida para ambas as massas
de pelotas. Isto se deve provavelmente a alta absorcao de energia de micro-
ondas pelo cadinho e pela alta densidade energética no interior da cavidade
propiciada pela irradiacdo de micro-ondas através de trés guias
simultaneamente. A diferenca na velocidade de reacdo se deve a maior
quantidade de energia térmica disponivel por grama de amostra.

Ao analisar as cargas apds 0s ensaios, ambas as massas de pelotas estavam
totalmente reduzidas contendo pontos metalicos em sua superficie como mostra
a Figura 76 a. Em um dos ensaios realizados com a carga de 50 g foi encontrado

a massa totalmente fundida como pode ser visto pela Figura 76 b.

Figura 76 — (a) pelotas 100 % reduzidas, (b) nédulos de ferro gusa.

a) b)
Fonte: O Autor, 2016.

Um problema encontrado foi a perda de calor pelas paredes do forno através do
superaquecimento da cavidade, chegando ficar ao rubro como mostrado pela
Figura 77. Isto foi devido a geracao de correntes elétricas na parede da cavidade
além da transferéncia de calor pelo cadinho.
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Figura 77 — Perda de energia Eérmica pela superficie externa do forno

Font: utor, 2016.

A Figura 78 mostra o perfil da evolucdo da poténcia refletida de micro-ondas,
utilizadas nestes ensaios. Neste equipamento ndo foi medida a temperatura.

Figura 78 — Perfil da evolugdo da poténcia de micro-ondas refletida na redugéo carbotérmica em
func¢é@o do tempo em forno cilindrico
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Fonte: O Autor, 2016.
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As taxas de reacao muito proximas apresentadas pela Figura 74 sao explicadas
por praticamente a mesma quantidade de energia de micro-ondas refletida
durante os ensaios, como mostrado pela Figura 77.
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6. CONCLUSOES

1 - Na otimizacdo das condicGes operacionais realizadas através do forno
paralepipédico determinou-se que nao se deve utilizar isolagdo térmica no
interior da cavidade com ponto de fusao inferior a temperatura maxima atingida
pelo sistema cadinho/pelotas e que absorvam, mesmo parcialmente, energia de

micro-ondas.

2 - Os equipamentos ora apresentados demonstraram grande facilidade de
controle da poténcia aplicada de micro-ondas e de aquisicdo de dados abrindo
a oportunidade de uma série de experimentos que levardo a um melhor
conhecimento da interagdo de micro-ondas com o sistema minério-redutor por
possibilitar a quantificacdo da energia de micro-ondas colocada em jogo no
processo de redugdo carbotérmica empregando poténcia de micro-ondas e

permitir a facil reprodutibilidade das condicdes de ensaio.

3 - A medida da temperatura ainda ndo satisfaz completamente, pois a
temperatura observada na superficie da carga, durante a redugéo, é menor que
no seu interior. Este fendmeno foi identificado visualmente, ao observar a pelota
em reducao: a sua superficie € mais escura que as rachaduras que se abrem,
devido as perdas de calor pela superficie.

4 - A simulacdo multifisica ajudou a especificar as dimensées em busca de
minima reflexdo de micro-ondas dentro das dimensoes fisicas razoaveis para o
projeto. A simulacdo computacional de cavidades de micro-ondas forma uma
parte integrante dos estudos em aquecimento por micro-ondas. E usado como
um adjuvante para experimentacdo e derivagdo analitica. Se nao existirem
expressdes analiticas, a simulagao é uma ferramenta valiosa na compreensao e

concepcgao da cavidade.

5 — Uma importante caracteristica apresentada pela cavidade hexagonal
desenvolvida, nas condicdes experimentais propostas neste estudo, é de possuir

uma baixa poténcia refletida e consequentemente alta poténcia efetiva no interior
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da cavidade. A vantagem auferida, desta forma, é de possibilitar melhores
resultados em termos de taxas de reagéo.

6 - A cavidade cilindrica apresentou taxas de reagao similares a hexagonal, nas
condicbes propostas, mas com uma poténcia refletida alta. Estudos de
otimizacao deste protétipo ainda se fazem necessarios.

7 — Em suma, considerando que a escala de operag¢ao dos protétipos é muito
pequena e 0s equipamentos (hexagonal e cilindrico) necessitam de uma
otimizacao de suas dimensdes fisicas; considerando que o carbono usado para
manter a temperatura de reacdo em um alto forno seja substituido por energia
de micro-ondas; considerando que, apesar de todas as restricbes operacionais
de escala, o rendimento foi superior ao dos processos convencionais; podemos
admitir que o processo de reducdo carbotérmica de minério de ferro promovida
por micro-ondas é viavel tecnicamente; sdo necessarios estudos em maior

escala para viabilizagdo industrial.
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APENDICE A - Resultados obtidos durante a aplicacdo do
método estatistico comparacao de médias e Yates

Figura 79 — Perfil da evolucéo da taxa de reagéo na redugéo carbotérmica de 50 g pelotas auto-
redutoras em funcéo do tempo de exposicéo a 3,0 kW de micro-ondas em cavidade hexagonal
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Fonte: O Autor, 2016.

Figura 80 — Perfil da evolugéo da temperatura na redugao carbotérmica de 50 g pelotas auto-
redutoras em funcéo do tempo de exposicao a 3,0 kW de micro-ondas em cavidade hexagonal
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Fonte: O Autor, 2016.
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Figura 81 — Perfil da evolugédo da poténcia refletida na redugéo carbotérmica de 50 g de pelotas
auto-redutoras em funcdo do tempo de exposicdo a 3,0 kW de micro-ondas em cavidade
hexagonal
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Fonte: O Autor, 2016.

Figura 82 — Perfil da evolugao da taxa de reagao na redugao carbotérmica de 100 g pelotas auto-
redutoras em fungédo do tempo de exposicédo a 3,0 kW de micro-ondas em cavidade hexagonal
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Fonte: O Autor, 2016.
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Figura 83 — Perfil da evolugdo da temperatura na reducao carbotérmica de 100 g pelotas auto-
redutoras em funcéo do tempo de exposicéo a 3,0 kW de micro-ondas em cavidade hexagonal
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Figura 84 — Perfil da evolugao da poténcia refletida na redugao carbotérmica de 100 g de pelotas
auto-redutoras em funcédo do tempo de exposicdo a 3,0 kW de micro-ondas em cavidade
hexagonal
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Fonte: O Autor, 2016.
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Figura 85 — Perfil da evolucéo da taxa de reagéo na redugéo carbotérmica de 50 g pelotas auto-
redutoras em funcéo do tempo de exposicéo a 6,0 kW de micro-ondas em cavidade hexagonal
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Figura 86 — Perfil da evolugao da temperatura na redugao carbotérmica de 50 g pelotas auto-
redutoras em fungao do tempo de exposicao a 6,0 kW de micro-ondas em cavidade hexagonal
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Figura 87 — Perfil da evolugédo da poténcia refletida na redugéo carbotérmica de 50 g de pelotas
auto-redutoras em funcdo do tempo de exposicdo a 6,0 kW de micro-ondas em cavidade
hexagonal
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Figura 88 — Perfil da evolugao da taxa de reagao na reducgao carbotérmica de 50 g pelotas auto-
redutoras em funcdo do tempo de exposigcéo a 6,0 kW de micro-ondas em cavidade hexagonal
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Figura 89 — Perfil da evolugdo da temperatura na reducao carbotérmica de 100 g pelotas auto-
redutoras em funcéo do tempo de exposicéo a 6,0 kW de micro-ondas em cavidade hexagonal
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Figura 90 — Perfil da evolugao da poténcia refletida na redugao carbotérmica de 100 g de pelotas
auto-redutoras em funcdo do tempo de exposicdo a 6,0 kW de micro-ondas em cavidade
hexagonal
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Figura 91 — Perfil da evolucéo da taxa de reagéo na redugéo carbotérmica de 50 g pelotas auto-
redutoras em fungdo do tempo de exposicdo a 3,0 kW de micro-ondas em cavidade
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Figura 92 — Perfil da evolugao da temperatura na redugéo carbotérmica de 50 g pelotas auto-
redutoras em fungdo do tempo de exposicdo a 3,0 kW de micro-ondas em cavidade
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Figura 93 — Perfil da evolugédo da poténcia refletida na reducéo carbotérmica de 50 g de pelotas
auto-redutoras em funcdo do tempo de exposicdo a 3,0 kW de micro-ondas em cavidade
paralepipédica
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Figura 94 — Perfil da evolugao da taxa de reagéo na redugao carbotérmica de 100 g pelotas auto-
redutoras em fungdo do tempo de exposicdo a 3,0 kW de micro-ondas em cavidade
aralepipédica

100

90
80
70

60
50
40
30

Taxa de reagao (%)

20 —e—3,0 kW-PAR-100g-e1
—=— 3,0 KW-PAR-100g-€2

—— 3,0 kW-PAR-100g-e3

10

0 5 10 15 20 25 30
Tempo (min)

Fonte: O Autor, 2016.



128

Figura 95 — Perfil da evolugdo da temperatura na reducao carbotérmica de 100 g pelotas auto-
redutoras em fungdo do tempo de exposicdo a 3,0 kW de micro-ondas em cavidade
aralepipédica
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Figura 96 — Perfil da evolugao da poténcia refletida na redugao carbotérmica de 100 g de pelotas
auto-redutoras em funcédo do tempo de exposicdo a 3,0 kW de micro-ondas em cavidade
paralepipédica
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Figura 97 — Perfil da evolucéo da taxa de reagéo na redugéo carbotérmica de 50 g pelotas auto-
redutoras em fungdo do tempo de exposicdo a 6,0 kW de micro-ondas em cavidade
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'Fonte: O Autor, 2016.
Figura 98 — Perfil da evolugao da temperatura na redugéo carbotérmica de 50 g pelotas auto-

redutoras em fungdo do tempo de exposicdo a 6,0 kW de micro-ondas em cavidade
paralepipédica
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Figura 99 — Perfil da evolugédo da poténcia refletida na redugéo carbotérmica de 50 g de pelotas
auto-redutoras em funcdo do tempo de exposicdo a 6,0 kW de micro-ondas em cavidade
paralepipédica
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Figura 100 — Perfil da evolugdo da taxa de reag¢édo na redugao carbotérmica de 100 g pelotas

auto-redutoras em funcédo do tempo de exposicdo a 6,0 kW de micro-ondas em cavidade
paralepipédica

100
90
80
70
60
50
40

Taxa de reagao (%)

30

20 —e—6,0 KW-PAR-100g-e1
—=—6,0 KW-PAR-100g-e2

—+—6,0 kW-PAR-100g-e3

10

0
0 5 10 15 20 25 30

Tempo (min)
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Figura 101 — Perfil da evolugao da temperatura na redugao carbotérmica de 100 g pelotas auto-
redutoras em fungdo do tempo de exposicdo a 6,0 kW de micro-ondas em cavidade
paralepipédica

1600

1400

1200

—_—
o
o
o

800

600

Temperatura (°C)

400

—e—6,0 KW-PAR-100g-e1
200 —8—6,0 KW-PAR-100g-e2

—4+—6,0 kW-PAR-100g-e3

0 5 10 15 20 25 30
Tempo (min)
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Figura 102 — Perfil da evolugao da poténcia refletida na redugao carbotérmica de 100 g de pelotas
auto-redutoras em funcdo do tempo de exposicdo a 6,0 kW de micro-ondas em cavidade
paralepipédica
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Tabela 14 — Planilha de calculo para comparacédo de médias

APENDICE B - Planilha de calculo — método estatistico comparacio de médias
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Tipo cavidade n; X Xi Xi XiXi
Paralepipédica 12 56,8 543 506 945 913 92,4 489 496 624 886 86,0 92,8 | 868,2 |72,350000|62814,270000
Hexagonal 12 816 81,0 846 100,0 100,0 100,0 825 859 84,7 100,0 100,0 100,0[1100,3|91,691667 | 100888,340833
k n X=YX; ZXX;
2 24 1968,5 163702,610833
X = X/n XX X Su=XxX X S=3Xix-Xx S°=S/K-1 S%h=Qink t, = |
82,02083333 1,61E+05 168877,6 7419,6 22446 22446 235,2 s 1 +L
R .
Q=S-S Fea = S%/S%R o T
5175,0 9,54 tcalc = 37,06
No qual: ttabel = 3,792
n = Numero de medidas efetudas para cada populagao
n = Numero total de medidas efetuadas
k Numero de populagoes
X = Média de cada populagédo
i= Somatéria das medidas de cada populagdo
S = Desvio padriao da amostra
neny = Numero total de medidas efetuadas para cada populagao
= Resto
Sxx = Variabilidade Total
S%R= Variancia residual
S°= Varidncia da amostra
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APENDICE C - Resultados obtidos durante a aplicacdo do
método estatistico regressao multilinear

Figura 103 — Perfil da evolugao da taxa de reacao na reducgao carbotérmica de 50 g pelotas auto-
redutoras em funcéo do tempo de exposicao a 3,425 kW de micro-ondas em cavidade hexagonal
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Fonte: O Autor, 2016.

Figura 104 — Perfil da evolugao da temperatura na redugéo carbotérmica de 50 g pelotas auto-
redutoras em funcao do tempo de exposicao a 3,425 kW de micro-ondas em cavidade hexagonal
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Fonte: O Autor, 2016.
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Figura 105 — Perfil da evolugéo da poténcia refletida na redugao carbotérmica de 50 g de pelotas
auto-redutoras em funcdo do tempo de exposicao a 3,425 kW de micro-ondas em cavidade
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:Fonte: O Autor, 2016.

Figura 106 — Perfil da evolugdo da taxa de reac¢édo na redugao carbotérmica de 100 g pelotas
auto-redutoras em fungédo do tempo de exposicdo a 3,425 kW de micro-ondas em cavidade
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:Fonte: O Autor, 2016.
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Figura 107 — Perfil da evolugao da temperatura na redugao carbotérmica de 100 g de pelotas
auto-redutoras em funcdo do tempo de exposicdo a 3,425 kW de micro-ondas em forno
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Fonte: O Autor, 2016.

Figura 108 — Perfil da evolugao da poténcia refletida na redugao carbotérmica de 100 g de pelotas
auto-redutoras em funcdo do tempo de exposicdo a 3,425 kW de micro-ondas em forno
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Fonte: O Autor, 2016.



136

Figura 109 — Perfil da evolugao da taxa de reacao na redugao carbotérmica de 50 g pelotas auto-
redutoras em funcao do tempo de exposicao a 5,475 kW de micro-ondas em cavidade hexagonal
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Fonte: O Autor, 2016.

Figura 110 — Perfil da evolug¢éo da temperatura na redugéo carbotérmica de 50 g de pelotas auto-
redutoras em funcao do tempo de exposicao a 5,475 kW de micro-ondas em forno hexagonal
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Fonte: O Autor, 2016.
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Figura 111 — Perfil da evolugéo da poténcia refletida na redugao carbotérmica de 50 g de pelotas
auto-redutoras em funcdo do tempo de exposicdo a 5,475 kW de micro-ondas em forno
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'Fonte: O Autor, 2016.

Figura 112 — Perfil da evolugdo da taxa de reag¢édo na redugao carbotérmica de 100 g pelotas
auto-redutoras em fungédo do tempo de exposicdo a 5,475 kW de micro-ondas em cavidade
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Fonte: O Autor, 2016.
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Figura 113 — Perfil da evolugao da temperatura na redugao carbotérmica de 100 g de pelotas
auto-redutoras em funcdo do tempo de exposicdo a 5,475 kW de micro-ondas em forno
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'Fonte: O Autor, 2016.

Figura 114 — Perfil da evolugao da poténcia refletida na redugao carbotérmica de 100 g de pelotas
auto-redutoras em fungcdo do tempo de exposicdo a 5,475 kW de micro-ondas em forno
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Fonte: O Autor, 2016.



139

Figura 115 — Perfil da evolugéo da taxa de reacao na redugao carbotérmica de 75 g pelotas auto-
redutoras em funcao do tempo de exposicao a 4,45 kW de micro-ondas em cavidade hexagonal
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Fonte: O Autor, 2016.

Figura 116 — Perfil da evolugéo da temperatura na reducgéo carbotérmica de 75 g de pelotas auto-
redutoras em funcéo do tempo de exposicao a 4,45 kW de micro-ondas em forno hexagonal
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Figura 117 — Perfil da evolugéo da poténcia refletida na redugao carbotérmica de 75 g de pelotas
auto-redutoras em funcéo do tempo de exposicéo a 4,45 kW de micro-ondas em forno hexagonal
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