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RESUMEN

Los ladnlios refractarios son de los maieriales mas usados en los equipos de proceso de alta
temperatura en las industnias productoras de acero, cemento, vidno, etc. Al igual que otros
materiales de construccion que trabajan en condictones extremas de operacion, los refractanos
juegan un papel importantc en la disponibilidad de los equipos de proceso, ya que su cambio o
reparacion generalmente implica paro del equipo. Debido a ésto es obvio que un mejor
conocimiento de las propiedades de los refractarios ayudara a mejorar su calidad, asi como los
procedimientos de seleccion del refractario mas adecuado para cada necesidad.

Uno de los fenomenos que se presentan en los reactores u homos que tienen pared interna de
refractario es la formacién de capas que al ir incrementando su tamafio y resistencia
generalmente producen perturbaciones en la calidad del producto o bajan la capacidad o
disponibilidad de la planta por paros no programados o programados para deshacerse de las
mismas. En el ambiente industrial a estas capas se les llama “lajas™, “morres™, etc.

En los reactores de reduccion directa se presenta este fendémeno, se forman capas de fierro
esponja adhendas al ladnllo silico-aluminose. La descripcion del mecanismo de anclaje y
crecimiento de las capas constituye el propésito de esta tests.

Se logro la simulacion de la formacion de capas en ¢l laboratorio en base al disefio de equipo
que permitio aplicar esfuerzos de corte a la interfase pelet-refractano bajo condiciones de
atmostera reductora v alta temperatura. Se midio la masa de fierro esponja adhenda a las
mugestras de ladnllos ¢cn un diseno de expenmentos con nueve varables independientes Se
identifico el mecamsmo de anclaje y crecimicnio de las capas Se obtuvieron resultados que
indican la facubthidad de resolver el problema de adhesion mediante un tratamiento del
refractario Tambien se desarrollo un método y ¢l equipo adecuado para aplicar el tratamiento
antiadhcrente a escala industrial. Este tratamiento tiene vanos usos potenciales en la teenologia
de reduccion directa Se lograron tratar aproximadamente 2000 ladnllos para el reactor de
ITY1.SA Monterrey y 4000 para ¢l reactor de HYL.SA Puebla.
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1. INTRODUCCION
1.1 ASPECTOS GENERALES

Existen reactores donde el material procesado se adhiere a las paredes formando capas, en el
ambiente industrial se les llama lajas, morros, etc. Este fenémeno se puede presentar, por
ejemplo, en los reactores de lecho mévil y homos rotatorios a escala industrial. Se entiende por
capa una formacion de material aglomerado que se adhiere a la pared de los reactores en alguna
parte donde las condiciones de esfuerzos, temperatura, composicion y tamafio de particula
alcanzan los valores criticos para que la capa crezca. El fenomeno de las capas gencralmente
implica pérdida de disponibilidad de las plantas cuando las capas se desprenden y bloguean la
salida del reactor o perturban la calidad del producto. Algunas capas son bastante resistentes
mecanicamente. La Fotografia 1 muestra un fragmento de una capa sacada de un reactor durante
un paro por mantenimiento.

Fotografia 1. Fragmento de una capa sacada del reactor.
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En el pasado hubo vanos intentos para simular en el laboratorio la formacion de capas sobre las
paredes de los reactores de lecho movil en las plantas industriales de reduccién directa. Un
gjemplo de un equipo para tratar de simularlas se muestra en la Figura 1.

Fuerza

h 4

Gas L

- Fierro esponja

@ Termopar

Refractano

Gas

Figura |. Equipo para simular capas sin aplicar esfuerzo cortante.

Este equipo se construyo y opero en 1983 con ¢l fin de reproducir las capas en el laboratorio. En
ese equipo solo se aplicaba una fuerza vertical sobre la muestra, los esfuerzos normales fueron
hasta de § kg/cml Las condiciones de operacion de temperatura y esfuerzo normal eran

suficientes para la formacion de capas pero no se obtenia su reproduccion porque el esfuerzo
cortante no era aphicado

En esta tesis se presentan los resultados de un equipo a nivel laboratorio que considera la
temperatura, esfuerzo normal y esfuerzo cortante en la interfase pelet-refractario como variables
importantes en la formacion de capas. Este equipo hizo posible la reproduccion del fenomeno a
escala laboratonio dando asi oportunidad de disefiar experimentos para encontrar ¢l mecanismo
de adhesion con ¢l que se nician las capas.

Ya conociendo el mecanismo se desarrollaron métodos y equipos para aplicar tratamientos a los

refractanos de forma que la adherencia de los matenales procesados, en este caso fierro esponja,
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disminuyese sigmficativamente. El método es original (se esta tramitando una patente),
eficiente, y de muy bajo costo.
También se obtuvo un modelo cinético para el crecimiento de la capa en funcion del esfuerzo, ¢l
tiempo, y la temperatura.
1.2 DESCRIPCION DEL SISTEMA A ESTUDIAR

1.2.1 EL PROCESO
Dentro de la industria siderirgica destaca por su importancia a nivel mundial la ruta reduccion
directa-homo eléctrico para producir acero. E) proceso HYL de reduccion directa es conocido
mundialmente, La Figura 2 muestra un diagrama de flujo muy simplificado de los principales
equipos usados en la produccion de fierro esponja. Sc alimentan al reactor pelets de mineral de
hierro que se transforman en fierro esponja al quitarles el oxigeno con el gas reductor. El gas
reductor se produce al reaccionar el gas natural con vapor de agua en el reformador. Los equipos
principales son: (1) reformador, (2) calentador, (3) enfriadores, (4) absorbedora de CO2 , (5)
compreseres, y (6) reactor.

[MINERAL|
@

6.7

*@\ﬂ

6 10

[h20]
|GAS NAT I L]

REDUCCION ‘—‘.
53]

I-NFRIAMIENTO

69

[FIERRO ESPONJA |

Figura 2 Diagrama de Aujo del proceso.
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1.2.2 EL REACTOR

Este es un recipiente con una coraza de acero (6.1), un plenum de entrada de gas caliente (6.2),
un plenum de salida de gas de enfriamiento (6.3), un plenum de entrada de gas frio (6.4), una
capa de concreto refractario aislante (6.5), y una capa de ladrillo en contacto con el fierro
esponja (6.6). También tiene una salida de gas reductor (6.7), una entrada de mineral (6.8), y una
salida de fierro esponja (6.9)

1.2.3 LAS CAPAS

Estas se forman en las posiciones 6.10 y 6.11 indicadas en la Figura 2. Son capas de material
aglomerado que llegan a medir hasta aproximadamente 15 cm de espesor y entre 2 y 3 mde
altura, extendiéndose algunas veces en todo el perimetro del reactor. Las Fotografias 2 y 3
muestran las marcas dejadas por las capas al desprenderse del reactor.

Fotografia 2. Marcas dejadas por las capas al desprenderse del reactor.

Cuando una capa se desprende durante la operacion se presentan algunas perturbaciones en el
flujo de sélidos. Cuando hay un paro programado se dedica algin tiempo a tumbarlas y sacarlas
del reactor.

i3



Fotografia 3. Marcas dejadas por las capas al desprenderse del reactor.

La Fotografia 4 muestra la seccion transversal de un fragmento de capa.

% Lo m -

Fotogratia 4 Scecion transversal de una capa.
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La Fotografia 5 muestra la cara externa de una capa.

r

W

"N

Wi W RN U e R ™ s
St QNS S ,{k &
| ' \ W ’! ‘

Fotografia 5. Cara exterior de una capa.

La Tabla 1 muestra los valores de densidad y porosidad de muestras de capas sacadas de los

reactores en diferentes fechas.
La densidad aparente de una capa s aproximadamente un 50% mayor a la de una particula de
fierro esponja. La composicién quimica es basicamente hierro metalico, la Tabla 2 muestra un

analisis quimico tipico de una capa.
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Tabla 1. Densidad y porosidad de capas
2MS5 (MAYO 1994)  3MS (FEB. 1992)

Muestra | Densidad | Porosidad | Densidad | Porosidad
No. griem3 Y% gr/cm3 %
] 4.0 422 42 384
2 39 45.2 43 36.5
3 38 45.1 3.7 472
4 39 43 .4 4.2 38.4
5 38 44 8 42 39.5
6 39 432 43 376
7 4.0 41.5 44 35.7
8§ | 39 42.5 4.5 35.7
9 39 439 4.8 321
10 4.0 429 41 41.0
1] 39 42 4 4.1 432
12 39 42.8 5.0 299
13 40 425 4.1 39.7
14 39 427 4.1 413
15 4.0 41.2 42 377
16 4.0 421 4.2 433

Tabla 2 Composicion quimica de capa sacada de un reactor industrial en Hylsa (2MS5)

[dentificacion Yo Identificacion %

ke tot. 89.040 | MgO 0.670
Fe met. 82.700 | CaO 2.380
Fe met. Fetot | 92.880 | NiO+Cr203 0.041
FeO 7.114 | CuO+CdO 0140
Fe2O3 1 158 | PbO 0.120
C 2060 | ZnO 0.253
S 0008 | TiO2 0.177
P 0.033 | V205 0.121
S102 2.450 | MnO 0.264
Al203 0.790 | K20+Na20Q 0.168




La Fotografia 6 muestra una capa con refractario adherido. La Fotografia 7 muestra un corte
transversal donde se aprecia la capa adhenida al refractario
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La Fotografia 8 muestra el aspecto microscopico de una capa a 1000 aumentos. Si esta fotografia
se compara con la Fotografia 9, correspondiente a la superficie de los pelets, se aprecia una gran
diferencia en la porosidad. Esto muestra el proceso de densificacién que sucede al pasar las

particulas a formar parte de la capa.

: #174034
BECLATa

Fotografia 9. Superficies de fierro esponja (1000x).
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Las Fotografias 10 y |1 muestran la interfase capa-refractario en las capas de laboratorio e
industriales respectivamente

Fotografia 10. Aspecto de interfase en capa de laboratorio (400x).

Fotografia 11 Aspecto de interfase en capa industrial (400x),
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Las Fotogreffas 12 y 13 muestran los mapeos de fierro en muestras de capa adheridas al
refractario a escala industrial y laboratorio respectivamente. Se puede observar que €] fierro no
se difunde dentro de la matriz del refractario, ésto es que el anclaje primario es mecdnico. No
obstante en las muestras industriales, después de un afio de operacién, se tiene una difusion del
calcio, como se muestra en la Fotografia 14, dentro de la matriz del refractatio y un
desplazamiento del potasio, como se muestra en la Fotografia 15. Esto puede considerarse como
parte del mecanismo de anclaje secundario ya que las capas simuladas en el laboratorio solo
muestran el anclaje mecanico, Fotografias 16 y 17.

flerre

LTS

CRIR™

Fotografia 12b. Mapeo de fierro en 4rea de capa industrial.



Fotografia 14. Mapeo de calcio en capa industrial.
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Fotografia 15. Mapeo de potasio en capa industrial.

Fotografia 16. Mapeo de calcio en capa de laboratorio.
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Fotografia 17. Mapeo de potasio en capa de laboratorio.

2. OBJETIVOS

1. Disefiar un equipo para simular la formacion de capas en el laboratorio aplicando esfuerzo
cortante en la interfase pelet-refractario con posibilidad de cambiar la temperatura, atmosfera
reductora y otras variables tipicas del proceso que pudieran ser importantes.

2. Entender cuales son las variables ¢ interacciones importantes en los procesos de anclaje y
crecimiento de las capas para proponer un mecanismo de anclaje de las capas en el refractario.

3. Una vez conocido el mecanismo de anclaje, proponer métodos y aparatos para aplicar un
tratamiento que disminuya significativamente la adherencia del fierro esponja al refractario, y
por lo tanto la formacién de capas, buscando que estos métodos puedan aplicar el tratamiento a
los ladrillos por separado o ya instalados en el reactor.



3. ESTUDIO BIBLIOGRAFICO

3.1 PUBLICACIONES QUE SENALAN LA IMPORTANCIA DEL FENOMENO DE
FORMACION DE CAPAS

En la literatura (2 y 3) s¢ menciona como un problema comin el acumulamiento de los sélidos
granulares en partes de los sistemas de manejo y almacenamiento. Las Figuras 3 y 4 muestran
como Bates (4) y Roberts (2) reconocen y describen como un problema el residuo permanente
en las tolvas o partes de los sistemas de manejo. Este problema estd asociade con la adhesion
entre el solido granular y la pared. Para que la acumulacion de las capas tenga lugar, es
necesario que las fuerzas que tienden a desprender la capa, por ejemplo la fuerza de gravedad,
sean insuficientes para vencer las fuerzas de adhesion que tienden a formar la capa. Los
mecanismos de adhesion han sido descritos con mayor detalle por Rumpf (15) como se muestra

en la Figura 5. k )

Figura 3. Esquema encontrado en la literatura que

describe el problema de formacion de capas.
1||
\ 4

a) frniccion b) cohesion ¢) adhesion

Figura 4 Conceptos de triccion, cohesion, y adhesion que muestra la literatura (2) de flujo de
s6lidos.
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reaccién quimica

sinterizado fuerzas moleculares
o firsion parcial o0 fuerzas de Van der Waals
Qé capas adsorbidas O G fuerzas electrostiticas

= ) puentes Liquidos -
puentes de aglomerante fuerzas magnéticas

entrelazado BD fuerzas de valencia

Figura 5. Clasificacion de los mecanismos de adhesion
propuesta por Rumpf

32 EJEMPLOS DE PROCESOS INDUSTRIALES DONDE EXISTE FORMACION DE
CAPAS

S¢ sabe que en varios procesos industriales la formacion de capas sobre las paredes de los
reactores u hornos causa los problemas siguientes variaciones en la calidad , disminucion de la
productividad (baja el volumen activo de reaccion), paros de planta debido a la obstruccion de
la salida o desprendimiento de parte del refractario cuando las capas se caen, etc. Algunos
¢jemplos de estos procesos son los siguientes tornos rotatorios que producen o tratan
materiales ceramicos como  los diversos tipos de cemento o esconias. hornos de tipo shaft,
rotatorio, o lecho fluidizado (6) que reducen minerales de fierro La literatura (5) muestra como
la compaiiia Sumitomo de Japén, despues de varios ahos de investigacion v desarrollo, para
resolver un problema de formacion de ¢apas en un horno rotatorio tuvo que recurrir al cambio de
un ladnllo silico-aluminoso por uno de carburo de siheio. El cambiar los ladnllos es mucho mas
costoso que solo tratar la superficie de trabajo del ladrillo, sobre todo cuando se tiene que

recurrir a cambuiar un ladnlio comercial por uno mas sofisticado



3.3 MECANISMOS DE ADHESION

La adhesion es la atraccion que se manifiesta entre los dtomos o moléculas de cuerpos diferentes
qQue se encuentran en contacto, La adhesion ideal simplemente significa ¢l trabajo reversible,
por unidad de area, necesario para separar dos fases que Inicialmente tienen una interfase
comun.

La produccion de una union entre dos materiales requiere la activacion de fuerzas adhesivas. En
el caso de la formacion de capas, explicar el mecanismo de anclaje y crecimiento es identificar
las variables decisivas y su interaccion en el proceso, entre las particulas de fiermo espoma y la
pared que produce una union adhesiva con una determinada resistencia, porosidad y estructura.
Al conocer las variables importantes se podra seleccionar el mecanismo ya publicado que mejor
concuerde o proponer uno diferente

A continuacion se analiza brevemente cada uno de los mecanismos de adhesion reportados en fa
literatura, descartando aquellos que no influyen en el mecanismo de fijacion o crecimiento de

las capas.

Mecanismos de adhesion que no tienen lugar en este fenomeno:

1. Fuerzas de Van der Waals

La fuerza de Van der Waals es una atraccion entre dtomos y moléculas aun cuando no estan
cargados electncamente, resulta de as interacciones entre los momentos dipolares fluctuantes
debido a la mobitidad de los electrones y actua en todas las combinaciones de la materia dentro
de la distancia de influencia de estas interacciones, aproximadamente 1000 A. London en 1930
(20) demostro la existencia de este tipo de fuerza eléctrica entre atomos. Esta fuerza es conocida
como fuerza de dispersion. Esta fuerza es siempre atractiva y surge del hecho que aun los
alomos neutros constituyen sistemas de cargas oscilantes porque ticnen un nucleo positivo y
electrones negativos La fuerza de dispersion depende de la propagacion de campos eléctricos
oscilantes o, alternativamente, del intercambio de fotones virtuales entre  atomos;
presumiblemente, €sta se propaga a la velocidad dc la luz en ¢l medio.

2 Potencial electrostatico de contacto

Ademas de las fuerzas de Van der Waals, dos matenales en contacto desarrollan un potencial de
contacto que da lugar a una fuerza de atraccion electrostatica. El estado de energia local de las
superficies y las funciones de trabajo de los electrones, las cuales dependen de los matenales,

son los factores decisivos que desarrollan el potencial de contacto
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3, Cargas electrostaticas en exceso
Para los conductores, las cargas en exceso se balancean al entrar en contacto. Para no
conductores, ellas producen fuerzas de atraccidn las cuales se calculan con la formula de
Coulomb.
El papel que pudieran jugar estas tres fuerzas en la formacion de capas tiene que ver con
mantener las particulas menores de 1000 Angstroms cerca de la pared hasta que puedan ser
intoducidas a los poros del refractario empujadas por otras particulas o por el gas. Sin embargo
estas fuerzas no pueden ser las determinantes en el mecanismo de anclaje y crecimiento de las
capas porque de ser asi tambien habria capas en el reactor piloto que produce 1 Ton/hr de fierro
esponja y usa el refractario con las mismas caracteristicas que el reactor industnial. En el reactor
piloto no se forman capas.
4. Atraccion magnética.
No es factible que ésto influya en la formacion de las capas porque el refractario no es
magnetico, ademas a las temperaturas existentes en la zona de formacion de capas tampoco ¢l
fierro esponja es magnetico
5 Puentes liquidos
6. Presion capilar dentro de poros lenos de liguido
7 Unién por agentes altamente viscosos
Estos mecamsmos. 5. 6. v 7, no pucden influir en la formacion de capas porque no existe una
fase liquida. diferente al fierro espon)a y al refractario. que produzca la union.
8 Puentes solidos
A temperaturas elevadas los puentes solidos se pueden desarrollar por difusion de moieculas de
una particula a otra ¢n los puntos de contacto L.os puentes sohdos también se pueden hacer por
reaccion quimica. cristahizacion  de  substancias disueltas, pegamentos que endurecen y
sohdificacion de componentes fundidos

8 1 Sales que cnstalizan

8 2 Aglutinantes que s endurecen

8 3 Puentes o uniones originados por tusion con posterior solidificacion

8 4 Puentes originados por sintenzado

8.5 Puentes formados por reaccion quimica o difusion por diferencia en concentracion
Para que 8.1 y 0 8 2 influyeran en el mecanismo de formacion de capas seria necesana la accion
de un agente externo diferente al refractanio v al fierro esponja
Para que 8 3 u 8 4 fueran considerados <¢ tendna la formacion de una union continua entre ¢l
fierro espomja v ¢l refractanio Se pucde observar en las Fotografias 10y 11 que tal cosa no

existe Se puede diferenciar claramente cudl oy refractano v cual cs fierro esponja Cuando se
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hace un mapeo con la sonda del microscopio electronico, Fotogratias 12 y 13, se observa como
el nivel de fierro es el esperado en el refractanio, tanto en las capas de laboratorio como en las
industriales. Por lo tanto no hay una sola fase sinterizada o fundida que tenga 1gual composicion
a uno y otro lado de la interfase.

Mecanismos de adhesion que si tienen lugar en este fenomeno:

Mecanismos 8.5, difusion o reaccion quimica.

Las Fotografias 14 y 15 muestran que en las capas del reactor industrial hay una zona de
aproximadamente 5 micras en ¢l refractarto contiguo a la interfase donde existen una
concentracion mas baja de potasio y una concentracion mas alta de calcio que en el resto del
ladrillo, ésto 1mplica que el mecanismo 8.5 esta presente. Las Fotografias 16 y 17 muestran el
mapeo de la microsonda aplicado a una capa de laboratorio. La Fotografia 17 muestra que €l
potasio sigue en su lugar aunque se aprecia una tendencia al enriquecimiento de las zonas
cercanas a la superficie, como s1 €l potasio se estuviese difundiendo lemtamente para salir del
refractanio. La Fotografia 16 muestra una difusién incipiente del calcio aunque en ésta es mucho
menos claro, 0 quiza despreciable, comparado con la capa industrial

Mecanismo 9, entrelazado o anclaje mecanico

Dado que se observa claramente, tanto en la capa industnal como en la de laboratorio, que hay
una separacion quimica del fierro a uno y otro lado de la interfase pero existe un contacto intimo
entre fierro esponja y refractanio, podemos tormular la hipotesis que el mecanismo de anclaje
pnmario es fisico, debido a la penetracion del fierro esponja en los poros impulsado por los
esfuerzos cortantes, esto implica la presencia del mecanismo 9. Tambien podemos decir que
existe un anclaje secundario, que sucede  despues del mecamico. el cual no se distingue
claramente en las capas de laboratorio, que consiste en la difusion del calcio dentro del ladnllo
impulsado por un gradiente de concentracion

No obstante que el sintenizado (8 4) se descarto como mecanismo imiciador del anclaje, este
toma parte ¢n ¢l aumento de resistencia de las anclas vy crecimiento de las capas porque las
particulas de fierro esponja se unen, disminuyendose la porosidad v aumentando la resistencia.
en parte 1mpulsadas por la energia de superficie a tal grado que la densidad de la capa es hasta
un 50°e mayor que la de la particula de ficrro csponja

Por lo tanto el mecanismo propuesto por esta tesis para el anclaje seria como sigue: se inicia
por la extrusion o penetracion mecanica de los finos del fierro esponja a los poros o grietas
del refractario con el subsecuente sinterizado que da resistencia al ancla sobre la cual
después crece la capa. kste mecanismo seria el generador de las anclas y explicaria también
el crecimiento al penetrar los finos y sinterizarse dentro de los poros de la capa.

Simplemente el pelet. blando v poroso, al arrancirsele pequenos fragmentos, debido a los
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esfuerzos cortantes contra las aristas de la superficie y orillas de los poros, penetran éstos
por extrusion o empujados por el mismo pelet a los poros para después sinterizarse y dar
lugar al proceso ya explicado.

Otra posibilidad es que los finos generados por la friccion con la pared u otros mecanismos se
adhieran a la pared por las fuerzas 1, 2.y 3 y después sean empujados dentro de los poros
continuando con el proceso de sinterizado y crecimiento ya descnto. Otra posibilidad €s una
combinacién de ambos; 1,2,3.y 85,9

En base a lo obscrvado en el laboratono, planta piloto, y planta industnal, se prefiere elegir solo
los mecanismos @ y 8 5 ya que los mecamismos 1, 2, y 3 se pueden eliminar tentativamente
porque en la planta piloto tambien debe de haber finos que se puedan adherir a la pared por
fuerzas de Van der Waals asi como que se puedan meter a los poros pero nunca se han
observado capas Si acaso el mecanismo | esta presente es en forma secundaria. En las plantas
piloto e industnial se tienen composiciones de gases y solidos, perfiles de temperatura, y flujos
por umdad de area muy simtlates Todo ésto debe de ser asi para que el proceso pueda funcionar
bien quimicamente La mayor diferencia entre planta piloto e industnal esta en el nivel de
esfuerzos en la parcd Fsto indica gque la formacion de capas esta directamente relacionada con
el mvel de esfuerzo cortante en la pared Reconociendo esta situacion, desde el principio que se
intento simular la formacion de capas. ver Figura 1. se hicieron experimentos a escala de banco
pontende especial atencion a tener el mivel de esfuerzos adecuados pero no se considerd que el
esfuerzo cortante ¢ra ¢l importante Desarrollar el equipo para aplicar estuerzos cortantes era
complicado Lo que postbihito ¢l desarrollo de esta forma de probar fue el poner ventanas a los
equipos operando a alta temperawura para poder observar v controlar la aplicacion de los
csfuerzos v el suministro de maternial a la superticie de contacto Hl diseno de este equipo es una
de las aportaciones de esta tesis

Resumiendo. los mecamsmos 1 2.y 3 quedan descartados como indispensables en base a que no
s¢ han detectado capas en la planta prloto donde tambien ha habido muchos finos en algunas
condiciones de operacion [ os mecamsmos del 4 al 8 4 quedan descartados por defimcion v en
base a lo abservado en el micrascopio clectronico Por lo tanto todoe indica que la vanable clave
para el anclajc v crecimiento es tener un cierto nivel de esfuerzo conante Fsto se investigo con
el disefio de expenimentos en la seccron para determinar el mecamsmo

34 LA BCUACION DE RUMPF PARA FL CAT CULO DE ESFUFRZOS PUNTUALES

La ecuacion de Rumpt ¢8) ver deseripeion en Apendice 12,1, s¢ puede usar para el calculo de
fuerzas puntuales entre las particulas en una cama empacada cn funcron de la porosidad de

cama ¢l drametro de particula. numero de coordinacion, v el esfucrzo sobre la cama



Esta ecuacion nos muestra que en los puntos de contacto existe un etecto multiplicativo de la
fuerza para ciertas configuraciones geométricas de la cama. Esto quiere decir que si por ejemplo
el esfuerzo sobre la cama es de 1Kg/em?, la fuerza puntual, para los parametros tipicos de una
cama de fierro esponja, puede ser de hasta 2.5 Kg/punto de contacto.

3.5 REFORZAMIENTO DE LAS FUERZAS ADIIESIVAS MEDIANTE LA DEFORMACION
DE LAS SUPERFICIES EN CONTACTO

Por los efectos de las fuerzas de atraccion y de presion de contacto adicional, 10s cuerpos estan
sujetos a deformactones elasticas y plasticas. En la literatura (15) se menciona que generalmente
¢l aumento de la fuerza adhesiva debido a la deformacion elastica no juega un papel importante.
Sin embargo en el caso de la deformacion plastica el aumento en la fuerza adhesiva puede ser
mds importante.

Se ha reportado (15) que la fuerza adhesiva promedio de las particuias en contacto con una
pared o superficie plana ha aumentado hasta por un factor de 10 cuando se sometieron a
esfuerzos a compresion. Este reforzamiento de las fuerzas adhesivas se ha explicado por la
deformacion de las nanorugosidades de dimensiones de 10 - 30 A. La presion de contacto
deforma las rugosidades y en consecuencia la distancia entre la particula y la pared disminuye,
aumentando las fuerzas adhesivas considerablemente. Es bien conocido en la literatura el
reforzamiento con el tiempo de los enlaces adhesivos con la ayuda del sinterizado y la
deformacion viscoeldstica provocada por las fuerzas externas como la generada por el propio
peso del solido. Para Ja formacion de cuellos de sinterizado entre dos esferas impulsados por la
tension superficial y la presion de contacto se ha reportado (15) la siguiente formula:

2
b [4_7 217)1
K Sx  Sm?ly

En esta formula Ft — FQ + Fp, stendo Fp la fuerza extema y FO la fuerza adhesiva. t es el tiempo,
n la viscosidad, vy la tension superficial, x el diametro, y b el diametro del cuello de sinterizado.

Se supone que la resistencia a la deformacion esta basada en un modelo de flujo viscoso.

3,6 EL AREA REAL DE CONTACTO ENTRE DOS SUPERFICIES

Roberts et al.(29) mencionan que la interaccion entre el solido granular y la pared depende de
las siguientes propiedades del solido granular: tamaiio de particula, composicion quimica,
temperatura, dureza, rugosidad, tiempo de almacenamiento;, y las sigutentes propiedades de la
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parcdi dureza de la superficie, rugosidad, composicion quimica y vibraciones. La Figura 6

muestra diversos modelos de rugosidad de la superficie de la pared como los propone Ooms

(28).

m T N N AUV s

Figura 6. Modelos de rugosidad de pared.

Nagao (13) propone, como se¢ muestra en la Figura 7, varios modelos de rugosidad de las

particulas.

Ak e Pat

Figura 7. Modelos de rugosidad de particulas.
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Las Fo

protuberancias

tografias 18 'y 19 tomadas con el microscopio electronico muestran el tamafio de las

de los pelets de fierro esponja

~
i

1.D.T
EIPENDLES

Fotografia 19. Superficie de pelets de Pena Colorada a 2000x
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21 muestran la superficie del refractario.

as fotografias 20 y

Fotografia 21 Superfic {
grafia 21 Superficie de Refractario sin tratamiento a 1000x
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Con cstas umdgenes en mente podemos estimar la muluipheacion de los estuerzos puntuales
debido a la geometria de la cama v a la geometnia de las rugosidades Por lo tanto os
comprensible que los estuerzos puntuales wiciales lleguen a ser de 100 a 1000 veces mayores
que los esfucrzos sobre el area aparente de la particula en ¢l punto de contacto. Por esto ¢l
material fluye plasucamente en algunos puntos hasta lograr un equihibrio de fuerzas bn seguida,
s la temperatura es suficientemente alta, ¢l sinterizado continua disminuvendo  la porosidad ¢
ncrementando aun mas ¢l area de contacto retorzando simultancamente el enlace

Existe evidencia (20) de que aun superficies de apariencia muy lisa son irregulares en una escala
molecular de distancias [ a naturalesa de wales arregulandades puede ser estudiada por
microscopia clectronica A resoluciones de 10 Angstroms se pueden apreciar imperfecciones,
escalones, etc sobre la superficic. asi como las marcas dejadas por una superficie que se desliza
sobre otra. Tecnrcas de difraccion de electrones de baja energia han proporcionado mucha
mformacton acerca de las estructuras superficiales Recientemente también el microscopio de
fuerza atomica se ha usado para estudiar fenomenos superficiales. Los resultados de tales
estudios han dejado claro que las superficies de matenales cristalinos pueden tener escalones
bastante irregulares de cientos o miles de angstroms de profundidad y que superficies lapeadas o
lijadas pueden ser bastante irregulares en csta escala de distancias Aun superficies de metal
pulidas no son realmente lisas

Como resultado de la naturaleza 1regular, aun de las mas lisas superficies dispomibles. dos
superficies que se ponen en comacto se tocaran solo en regiones aisladas. D¢ hecho en el
contacto inicial, uno esperaria a lo maximo tener solamente tres puntos de contacto, pero aun
para cargas muy pequeilas, el esfuerzo en esos puntos seria suficiente para causar deformacion
que produciria multiples contactos Las regiones miciales de contacto parecerian como en la

Figura 8.

—

PN e e A

Figura 8 Modelo de contacto mncial entre dos superficies.
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Stmediante Ja ccuacion de Rumpf se estimo una fuerza de hasta 2 5 Kg en ¢l punto de contacto
y tomando en cuenta que las arcas reales son del orden de 100 a 1000 veces menores que ¢l arca
aparente, cntonces los esfuerzos en los puntos reales de comacto pueden llegar hasia 250 ~ 2500
Kgucm3 Obviamente mucho antes de llegar a ese valor el matenal fluye plasticamente
ncrustandose ¢n ¢l primer poro o gricta en su trayeclona Esto tambien explica ¢l reforzamiento
de los enlaces adhesivos ampulsado por la deformacion plastica. Por experiencia en el
brngueteado ¢n la planta piloto de Hvlsa se sabe que el fierro espoma fluve plasticamente v
dismtnuve su porosidad dramaticamente cuando a temperaturas mayores o 1guales a 650 C es
compactado con una presion de aproximadamente 1000 Kg.em® en adelante Creemos que lo
mismo esta sucediendo cn los puntos de contacto entre pelets v pared de refraciano  bsto
permite formular la hipotesis de que los mecamismos de anclaje y crecimiento de la capa se
deben en parte a la extrusion de los finos o protuberancias de la superficie del ficrro esponja
dentro de los poros del refractano o de la capa
En resumen. ha sido basiante claro que el contacto entre dos superficies esta limitado a una
pequena fraccion del area aparente y que como una consecucncia de esto se pueden desarrollar
altos esfuerzos locales Por lo tanto. cuando dos superficies se ponen en contacto. la presion es
¢xtremadamente  alta en  los pocos puntos 1miclales de contacto, y la detormacion
inmediatamente ocurre. Este flujo plastico continia hasta que la presion local lHega a un valor
caracteristico de esfuerzo de cedencia del matenal mas suave. Normalmente el arca real de
contacto A se determina por la presion de cedencia Pm y la carga W.

AN
Para la mayoria de los metales, Pm esta en ¢l rango de 10 a 100Kg/mm®, de forma que en un
experimento de tnccion con una carga de 10 Kg, el area de contacto real seria ciertamente del
orden de 0.001 cm’.
Un aspecto interesante de la mteraccion particulas-pared e€s la manera en la cual ¢l area de
contacto cambia cuando hay deslizamiento. Este cambio se puede medir ya sea por
conductividad en el caso de metales, o por ta adhesién normal, o sea, la fuerza para separar las
dos superficies. Como un egjemplo de este efecto de los esfuerzos cortantes, se ha medido (20)
que una bola de acero presionada brevemente contra una superficie de Indio con una carga
normal de 15g requirnié aproximadamente los mismos 15g para separala. Sin embargo cuando se
deslizaba, un coeficiente de fnccion de 5 fué medido vy, al detenerla, la fuerza normal requenda
para separarla se habia elevado hasta 100g La relacion de 100g a 15g se puede tomar como la

relacion de las dreas de contacto en ambos casos, ésto indica gue los esfuerzos cortantes

generaron casi 7 veces mas drea que Jos esfucrZos normales.




37 PROPIEDADLS DE AL GUNAS FASES DEL TADRIL.O Y DL FIT RRO)
[a labla 3 mucstra algunas propiedades encontradas en la hiteratwra o importante es la
diferencia en durcza entre las fases del refractano v ¢l fierro

Tabla 3 Propiedades de algunas fases del ladnllo y ¢l fierro

[denuficacion | onmula [ fusion | Dureca | Denwdad
Sihmanua Al203-510)2 [N0* | 6575 323527
Mulita SAIOR-28102 1810 6-7 B
Corundum AL2005 2050 9 395-4 10
Todimita Si02 | 1710 7 165
Ficrro le 5535 1-5 7 85

* acsta tcmperatura sc transforma cn Mulslu

4. CARACTERIZACION DE 1.AS SLPERFICIES DEL  LADRILLO SIN
TRATAMIENTO Y DEL FIERRO ESPONJA

La Tabla 4 muestra los datos dados por el fabnicante respecto a la porosidad y el anahisis
quimico del ladnlio La Tabia S muestra los anahisis medidos en ¢l laboratorio de Hylsa

Tabla 4 Porosidad y macroanalisis quimico

Ladrillo refractanio (datos del fabricanie)

Porosidad aparente | %% 11.0-15.0
Densidad ercm3 [226-236
Analisis Quimico )

Si02 % 51.0-550
Al203 % 420-450
Fe203 % 15-25
Ca0Q % 02-08
MgO ) 00-05
Ti02 Yo 1.2-22
Na20 + K20 % 05-10
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Labla > Analisis del ladolloen HYL

{ Idenuficacion | Muestra || Muestra 2 | Muestra 3
e total 0510 0310 0210
Fe2(O3 1678 0443 0.300
c 0 040 0020 0.020
S 0 002 0 001 0.002
P 0058 0056 0.088
Si102 53 300 52 280 53.240
Al203 42 640 43 950 43.040
MgO (¢ 180 0 184 0.198
MnQO) 0038 0 036 0.040
Ca0 0230 0 246 0.280
N1 0 000 0 002 0014
Cr20n 0 040 0 040 0048
Pbt) 0000 0 000 0 000
£n() 0 000 0 000 0.000
14022 1 980 1 960) 2170

| V203 10026 0 026 0026
Cu®) 0072 0 020 0.036
Na2() 0 046 0117 0 064
K20 0143 0324 0190
CdO) D018 0018 0044

MICROANALISIS QUIMICO

Las fotografias de la 22 a la 25, y la Figura 9, muestran los mapeos, mediante el microscopio
clectromica, de los principales clementos quimicos que forman el ladrillo. Se observa que hay
concordancia entre el analists micro v ¢l macro, excepto en la zona de la interfase del ladrillo ya

que en esta hay una disminucion del potasio que es sustituido por el calcio.
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Fotografia 23. Mapeo de aluminio en capa industrial.




Fotografia 25

Mapeo de calcio en capa industnial
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Figura 9 Analisis de superficie de ladnllo por espectroscopia de ravos \ (EDX )

CARAC It RIZACION DEl FE.RRO ESPONJA

Fa [ abla 6 muestra los valores de porostdad medidos a 3 mucstras de pelets

labla 6 Porosidad del ficrro csponja

Muestra|Porosidad
Nimero Yo

1 58.04

2 6122

3 61 68

4 61 26

5 S8 61
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la labla 7 muestra un analisis quinnco tiprco del ticrro esponja

fabla 7 Analisis quimico tipico del fierro esponja

FSPECH %6 IEN PLSO
Fc tot 89 27
Fe met 8392

Met 94 01
FeO) 6 66
C 223

S 0012

p 0024
S102 216
Mg(O) 054
Ca0 221
Al203 074
Otros 1.50

En base a lo encontrado en la [ueratura, las propiedades mostradas en las tablas de la 3 a la 7.
las figuras de la 6 a la 9. y las Fotogratias 18 a 21 se explica que la falla a corte ocurra ¢n ¢l
fierro esponja. Por lo tanto, parte de las particulas que entran a los poros del refractario son las
que se generan por la interaccion de las duras superficies del refractario con la superficie menos
dura' y mucho mas porosa del fierro esponja.

Con estas observaciones, con lo investigado en la literatura y algunos caiculos s¢ empezaron a
formular y anahzar hipotesis con respecto al mecanismo de anclaje y crecimiento. Las siguientes

secciones tratan en detalle el desarrollo de la investigacion.

S. BALANCE DE FUERZAS Y CALCULO DEL ESFUERZO NORMAL A LA PARED
DEL REACTOR

Antes de disefiar el equipo y los procedimientos para simular la formaciéon de las capas tue
necesanio calcular los perfiles de esfuerzos normales y cortantes a la pared del reactor. Un
gjemplo de esos calculos se encuentra en el Apéndice 12.2. Se puede observar que el maximo
esfuerzo normal a la pared del reactor 3MS5 en su zona cénica es de aproximadamente 2 8
Kgfem®. Tomando en cuenta lo calculado para varios valores de los parametros se decidid
considerar como representativo del maximo esfuerzo normal un valor de 3.1 Kg/em® para el

reactor industrial y 0.1 Kg/cm? para el reactor piloto.
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Ya con los esfuerzos calculados se disefio equipo para intentar formar una capa en ¢l
laboratorio.

6. EXPERIMENTACION

6.1 CELDA DE CORTE CON MOVIMIENTO RECTILINEO HORIZONTAL

Antes de hacer un disefio de experimentos mas completo, se decidié probar la hipotesis de ta

importancia del esfuerzo cortante. La primera celda que se usé se muestra en la Figura 10 y en
la Fotografia 26.

uestra I\

HEeno celda de carga

A
7
oo

Figura 10. Esquema de celda con movimiento rectilineo horizontal.
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Fotografia 26. Celda con movimiento rectilineo horizontal.

Esta celda permitia una operacion de maximo 5 ciclos antes de que sc perdicra la muestra por el
levantamiento del anillo que 1a contiene y empuja. La Fotografia 27 muestra la operacion en
caliente y el levantamicnto del anillo que obliga a detener la prucba. Este tipo de arreglo es util
para medir coeficientes de friccion pero no es adecuado para operar suficientes ciclos como se
Tequiere para formar una capa.
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Fologralia 27 Levantamiento del anillo

62 CEI DA D CORTEF ROTACIONAL

Para lograr iempos de operacion mas largos se cambio ¢l diseiio a una celda rotacional Para
evitar el derrame de la muestra conforme se aplica esfuerzo normal y movimiento, s¢ invirtio la
posicion del refractanio a la parte superior y la muestra a la parte inlenor. siendo esta empujada
hacia arriba conlorme se consummia La Figura 11 y la Fotografia 28 muestran el arreglo de la
celda rotacional
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|mucstra

.-

celda

N2

celda de carga

L Fuerza

Figura 11. Celda rotacional.

refractanio
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it I

totogralia 28 € clda rotacional

El procedimicnto utihzado cs ¢l sigwmente

Se corta el ladrillo relractano v se monta en ¢l anillo superior de la eclda como se muestra en la
Fotogratia 29S¢ prepara la mucstia de Lierto esponpa con una vranulometita + 9 S mm -159
mm vy se llena el anillo mlernor de la colda como se muestra on la Totogralia 30 Se coloca y se
fija la celda dentro de la mufla Se coloca el termopar en contacto con ¢l lierro esponja. Se
empua (| ficrro esponja hacia arriba para ascgurar ¢l contacto con el refractario y evitar el
contacto con ¢l anillo metalico Se crerra y se purga ¢! horno con ujo de N2, 20 lts /min Se
enciende la mufla pasando N2, y controlando ia temperatura hasta estabilizarla ¢n 800 °C Se

coloca el po o encimia de! plato para consolidar la muestra a 0 4 Ke/em
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Se hace girar el amllo superior para transmitir esfuerzo cortante a la interfase pelet-refractario,
controlando la velocidad tangencial entre 3 y 5 cm/min que es aproximadamente la velocidad
del matenal en el reactor. Se verifica la separacion entre los anillos continuamente. En caso
necesario, se empuja la muestra hacia arriba y se continda la rotacion hasta terminar la muestra
o acumular 10 horas de operacion. Se quita la consolidacion (esfuerzo normal), se apaga la
mufla, y se deja enfriar con flujo de N2. Se corta el flujo de N2, se abre la mufla, y se saca la
celda Se toman las fotografias para verificar ¢l estado final del refractario.

Fotografia 29 Ladrillo listo para probarse.
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Fotografia 30 Fierro esponja cn anillo inferior

Las Fotografia 31 muestra la comparacion entre os (ro/os de la capa real v la capa simulada La
Folografia 32 muestra el refractario con ¢l fierro esponja pegado

De esta forma sc confirmo nuestra hipotesis el esfuerzo cortante ¢s una variable importante en
el proceso de generacion de capas Ya con este resultado se procedio a hacer un disefio de

experimentos mas claborado para estudiar el mecanismo de fijacion
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Lotograhia 32 Refractanio con lierro esponja adhendo
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63 EXPERIMENTACION PARA ESTUDIAR MECANISMO DE ADHESION

Debido a la cantidad de recursos requeridos para operar el equipo a escala banco se decidio
disefiar un microreactor para la simulacion de capas tomando en cuenta mas varables. La Figura
12 muestra un esquema del mismo. Las Fotografias 33 y 34 muestran el microreactor en
operacion. La Fotografia 35 muestra una panordmica donde se ve el microreactor, los rotametros
y ¢l controlador de temperatura.

— |

termopar

|coraza de acero

gas: H2, CO

celda de carga

Figura 12. Esquema de microreactor.
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Fotografia 33 Micrercactor.

Fotograha 34 Microrcactor ¢n operacion
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Fotografia 35 Panoramica del laboratorio.

6.3.1 DISENO DE EXPERIMENTOS
Cuando se estudia un fenomeno compiejo, como es identificar el mecanismo de la formacion de
capas, inicialmente se considera que muchas variables pueden tener efecto en la variable
dependiente o respuesta En estos casos se recomienda usar los disefios fraccionados. Estos
reducen el tiempo y costo de la experimentacion. En estos disefios se reduce ¢l namero de
corndas experimentales en base a agrupar algunas de las variables principales con las
interacciones.  En seguida se usa el analisis de varianza para identificar cuales grupos son los
importantes. En seguida se aplica el conocimiento fisicoquimico del sistema para sugerir cuales
de las variables o interacciones de cada grupo son las realmente importantes. Obviamente es
recomendable confirmar estas conclusiones con otros experimentos. Esta confirmacion se hara
con la obtencion del tratamiento para evitar la formacion de capas y en la obtencion del modelo
cinético de crecimiento de la capa. En el estudio de las capas se consideraron 9 variables en el
disefio de expenimentos inicial. Algunas que, despues de lo observado hasta el momento, son
obviamente importantes como lo es el mivel de estuerzo, otras porque son tipicas del proceso y
pueden tener una interaccion importante o bien se les quiere descartar de una manera objetiva.
Las variables consideradas son las sigwientes: esfuerzo, temperatura, adicion de cemento, tipo de
pellet, % de metalizacion, % de carbono, velocidad, tiempo, y tipo de gas. Después se corrieron



otros diserios para la contirmacion de las vanables importantes encontradas en esta etapa. La
labla 8 muestra el discio seleceionado para csuimar cuales de las nueve variables son
importantes | a columna con el encabezado Cem indica si se aplicé o no cemento. Met significa
la relacion de fierro metahico a fierro total en el pelet Ay PC sigmifican que se usaron pelets de
dos tpos de munerales diferentes Alzada y PPeia Colorada
labla 8 Discho de experimentos y resultados

Exp Gas Cem PeletMet € Vel Tempo Esfuerzo Temp| Capas
i RPI‘\/!I min_|Kgem®| € (gr) 10}

[ 1, CO_SI A 95 35, 0, | 31 [ 950] 02
2 0H2 S A |95 0130 31 1950 76.8
3_H2 S A [9s 35 0 30 | 01 [e00| o1

[a'colnolpesslsslso . 1 [ 31 950 147
sTco st ales asTs0l 30 [ o1 [eso| o
6 CO NO PCl9s |01 307 | 31 | 600] 03
7 _H2 NO_PC L85;35 30 | 30 0.1 | 600 00

8 CO sI_pC[8s 01[30 [ 30 | 31 [950] 207

9 H2Z NO A |85 35 0 | | 01 1950 0.0
o' No pclosTor] 30] 30 | o1 [9s0 os
11 CONO, Af9slor] o] 30 | 31 [9s0] 19
glﬂz_mo'+ A |8{01] 30| 30 3.0 1600 | 45.7
13(H2 st ' A |8&]o1] 0 | 30 | o1 [950[ 02
14 CO SI A |8 01| 0 | 31 | 600] 00
15co st alos oil30] 30 | o1 [e00] 21

16 co_silpc|osi3sl 30 [ 30 | 37 [600] 7.1
17 co_sl 'pcl8s[35] 0 1 01 | 600] 00

| 18,CO NO_ A [95]35] 30| 1 0.l [ 600] 07
19 H2 SI_PC|95 35/ 30 | 1 0.1 950 1.8
20 CO NO_PC[9s 35 0 [ 30 | o1 [950] 00
20 co/NOT A TssfonT 30 | 1 T 01 950 o4
2 H2 NO PC|9sT3s] 0 | 3.0 ] 600 00

DN +— 1t 4 -+

(25 H2 51 PCJes 010 | 30 | 31 [600] 0.0
24 11281 PC|8&5 01 30| | 0.1 |600] 08
3 CO NO A [85]35] 0 | 30 | 31 _[600] 05

26 H2 st pC[8s13s] 0 | 30 [ 31 [950] o0
27 12 NO|PC |8 01 0 1 31 | 950] 03

28 12 NO1 A 95|35 30, 30 | 31 19s0] 1123
29 12 NO| A [9s]or] 0 [ 1 0.1 [600] 00

|30 CO NOJPC[85 01[ 0 | 30 | 01 |600[ 00
31 col sifpc|osfor] o | 1 | ot [950] 00
32 H2l'si | A fss|as|30] | 3.1 | 600 | 33
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6.3.2 DESCRIPCION DEL EQUIPO EXPERIMENTAL

El equipo experimental se muestra en la Figura 12 y en las Fotografias 33 y 34. Los principales
componentes son los siguientes:

1. Coraza de reactor de acero al carbon, 2. Celda de carga para medir esfuerzo aplicado a la
muestra, 3. Porta muestra de refractario, 4. Porta muestra de pelet, 5. Motor y engranes para
hacer girar el pelet, 6. Resistencia eléctrica para calentar, 7. Aislante, 8 Termopar,
9. Controlador ¢ indicador de temperatura, 10. Cilindros de gas reductor y nitrégeno,
11. Rotdmetros para medir flujo de gas.

6.3.3 EXPERIMENTOS

En seguida se describe el procedimiento experimental llevado a cabo en cada una de las pruebas.
Se corta y se seca la muestra de ladnllo. La Fotografia 36 muestra la cortadora de refractanio. Se
coloca la muestra del ladrillo en el portamuestra. Se pasa flujo de nitrégeno. Se precalienta
hasta la temperatura deseada. Se calibra la velocidad angular contando las revoluciones y
tomando el tiempo con un crondometro. Se fija el pelet en el portapelet usando cemento
refractano. Se aphca cemento al pelet en una suspension de 15 partes de cemento gris por 100
partes de agua en peso. Se cambia el flujo de nmitrégeno por gas reductor. Se coloca ¢l pelet
dentro del reactor y se esperan dos minutos para que la superficie se caliente. Se pone ¢l pelet en
contacto con el refractario y se aphica el esfuerzo normal  Se hace girar el pelet sobre la muestra
de refractario para aphcar el esfuerzo cortante Se mantienen las condiciones de operacidon
durante el ticmpo deseado Se detiene Ia rotacion  Se quita el estuerzo normal. Se sustituye el
gas reductor por mtrogeno  Se saca el pelet v la muestra de refractario Se enfria la muestra en
atmosfera de nitrogeno Se saca la muestra de refractario del enfriador cuando la temperatura
sea menor de 70 C. Se desprende la capa y se tritura para separar ¢l fierro magnéticamente Se

pesa la capa en la balanza analitica
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Folografia 36 Cortadora de muestras de ladnllo refractanio

6.3.4 RL-SUL IADOS )
N i adhe : sralia 38 muestra ¢l
La Fotografia 37 muestra refractario con ¢l fierro esponja adherido 1a totogralia 38 mue

ar k 2SI ara pesarse en la
fierro esponja separado con ¢l iman despues de triturar la muestra histo para pesa
balanza anahtica
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Fotografia 37 Muestra de ladrillo con capa

who ded retractano
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La Tabla 9 muestra los resultados del analisis de vananza. La nomenclatura de esta tabla es la
siguiente: A representa la variable tipo de gas (H2 6 CO), B representa la variable de aplicacion
de cemento ( si 6 no), C representa la variable tipo de pelet (Alzada 6 Pefta Colorada), D
representa la vanable nivel de metalizacion del pelet ( 85 6 95%), E representa la vanable
porciento de carbon del pelet (0.1 6 3.5%), F representa la velocidad angular ( 0 6 30 RPM), G
representa el tiempo que dura el expernimento (1 6 30 minutos), H representa el esfuerzo normal
aplicado ( 0.1 6 3.1 Kg/ecm®), I representa la temperatura (600 6 950°C). En la literatura (14) se
encuentran detalles de los significados y la forma de calcular los conceptos siguientes usados en
el analisis de varianza: S de C significa suma de cuadrados. G de L significa grados de libertad.
CM significa cuadrados medios. 7 significa el valor del estadistico F usado en analisis de
vananza. P es la probabilidad de equivocarse al aceptar que fa vanable o interaccion es
importante. Cuando existen dos variables separadas por una coma en un renglén es porque las
dos pueden ser importantes. Esto implica que el efecto medido corresponde a la suma de las dos
pero se senalo la que es mas consistente con las experiencias a nivel planta piloto ¢ industnal asi
como los resultados observados en los experimentos en la seccion de obtencion del tratamiento
para evitar el anclaje y la seccion de obtencion del modelo. Cuando existen dos o mas variables
no separadas por comas se trata de una interaccion entre las mismas. Las variables e

interacciones ¢n negritas son las consideradas como mas importantes.

i
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1abla 9 Anahisis de vananza

VARIABLF SdeC | Gdel | (M i P
CFH 1060 3 | I(_)ﬁi) 3 50192 000y
CGH 95 2 ! 952 1508 0030
C 11163 1 11163 5284.2 | 0.0U9
D, CHI 3659 | 3659 1731.8 0013
L. 10 1 ! 10 1 179 0090
F 2686 4 I 2680 1 127169 0006

E.‘ 3188 I 3188 15090 0016
H 25561 [ 2556 1 121000 0006
[ 994 6 1 994 6 4708 | 0009
FG 291 6 | 291 6 13804 0017
FH 24640 1 2464 () 116640 0006
Fl 950 3 | 950 3 44993 0009
AE 0.6 1 06 26 I 0 348
CH 1106 .9 1 1106 Y 32395 0009
CFGH 80.6 1 80 6 3818 0032
CF 10557 1 1055.7 49974 0.009
CFHI 349 8 1 349 8 16559 | 0015
GH 3264 1 326 .4 15451 {0016
BD 0.0 I 0.0 00]0952
FHI 968.0 [ 968.0 45823 | 0009
CG 120.1 1 120.1 568 6 | 0.026
DG 48 1 48 22.8 101530
HI 1008.0 ; 1008 0 47716 | 0 009
CE 0.1 1 01 050620
Cl 3163 1 3163 1497.1 | 0016
FGH 306.3 1 306.3 14499 | 0016
CGl 6.8 1 6.8 3240109
CFI 2989 1 298 9 14149 | 0017
DFG 1.2 1 12 342 | 0.106
CFG 99 4 1 99 4 470.6 | 0.029
Error Total 0.2 1 0.2




las tres primeras en orden de importancia considerando ¢l efecto que tienen en la variable
dependiente Las que siguen en importancia son tipo de pelet, temperatura y tiempo.

64 PRUEBA DE TRATAMIENTOS PARA EVITAR ANCLAJE

6.4.1 PLANTEAMIENTO DE HIPOTESIS
Una manera de confirmar que la variable mas importante es el esfuerzo cortante , es proponer un

tratamiento basado en la disminucion del mismo y que se note el efecto en la masa depositada
sobre la muestra de ladrilio. Basado en lo encontrado en la seccion de mecanismo s¢ penso la
manera de disminuir ¢l esfuerzo cortante entre pelet y refractario. La idea era lograr una
superficie mas tersa y menos porosa , o sea con menos filos y huecos, para probar si la cantidad
de masa adhenda disminuia. Sin embargo no era facil lograr este acabado con suficiente
estabilidad a las condiciones de operacion de [os reactores. Los azulejos comerciales no tienen
tal resistencia. Se probaron ladrillos tratados por proveedores de refractartos con tratamientos en
la superficie con temperaturas de fusion de hasta 1300 ° C sin tener resultados adecuados. Se
sabe que existen otras piezas que podrian dar el servicio, sin embargo, se busca resolver el
problema con el minimo costo y también enfocando el resultado a otras aplicaciones claves para
mejorar la tecnologia de reduccion directa, se ensayé la manera de evitar el anclaje de las capas
en los ladrillos conservando el mismo tpo de ladnllo. Aunque se probaron y se conocen otros
tipos de ladrilios refractanios con una superficie mucho mas tersa que €l silico-aluminoso, como

pueden ser los de alta alimina, la instalacion de ¢ste tipo de ladnilos implica hacer reingenieria

para ver s1 es factible su uso en el reactor

64 2 DISFNO DF FXPERIMENTOS
TRATAMIENTOS A ESCALA LABORA TORIO
A fin de dismmun ¢l area de contacte entre pelets v refractano se propuso quutar lo filos v

relienar los poros mediante la fusion de la superficie del ladnlio Se penso en rellenar los poros
con matenal retractano en polvo. despues tumbar los excesos para que quedara la superhicie
lisa. v despues tratar con flama oxidante para fundir los filos v el material dentro de los poros.
Para lograr ¢l acabado deseado a escala laboratorio s¢ uso un soplete quemando una mezcla de
oxigeno-acctileno para fundir la superftcie de fas muesiras 1a hteratura (19) reporta una
temperatura maxima de flama, de acetileno con aire seco a 25 C. de 2586 C La Fotografia 39
mucstra un ensavo para preparar las mucstras Se decidio usar una gama de los materjales

refractarios mas comunes Los analtsis quimicos se¢ muestran en la [abla 10
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Fotografia 39. Tratamiento con soplete.

Tabla 10. Analisis quimico de polvos usados en los tratamientos.

IDENTIFICACION | ARENA | ALUMINA | CEM BCO CAL LSA MGO | CEM GRIS
Fe203 1.40 3.69 0.56 0.27 1.11 041 3.64
S102 95.20 13.52 19.98 0.83 | 5244 | 640 19.08
MgO 0.04 3.65 1.21 1.06 0.21 87.16 2.40
CaO 0.08 1.04 65.73 6521 | 040 1.56 63.66
Al203 1.62 78 14 5.41 1.16 | 4323 | 198 4.95
Na20 0.23 0.00 017 0.04 0.36 0.03 0.63
K20 1.23 0.00 001 0.00 0.07 0.35 0.45
PXC 0.28 0.00 342 2876 | 022 145 5.48

LSA — polvo de ladrillo silico-aluminoso.
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PROCEDIMIENTO

El procedimiento experimental para probar los tratamientos se describe a continuacion.

Se preparan muestras molidas de los materiales siguientes para ser aplicados a los ladrillos:
ladnillo silico-aluminoso, cal, magnesita, cemento gris, cemento blanco, alumina, y arena silica.
Estos materiales son pasados a través de una malla 100 Las muestras de ios ladrillos son
limpiadas hasta asegurar que no existe contaminacion con fierro esponja

Las muestras de polvo son analizadas en ¢l laboratorio para conocer los porcentajes de: Fe203,
Ca0, Mg0, 5102, Al203, K20, Na20. Se prepara una mezcla de los polves con agua de forma
que se puedan aplicar para rellenar los poros manteniendo la muestra del ladrillo en posicion
vertical para simular la aplicacion en el reactor. S¢ aplica ¢l soplete para fundir ia superficie del
ladnilo para que quede una superficie sin filos y sin huecos. Se corren los experimentos de
formacion de capas sobre las muestras de ladrillo de acuerdo al disefio de experimentos
mostrado en la Tabla 11. El orden de los experimentos fue aleatorio.
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Tabla 11. Diseiio de experimentos para tratamientos.

TRATAMIENTOS
T1|T2[T3]T4|T5[T6][T7|T8|TY

i | t21 | t31 | T4 _t51 s

tei__tﬂ tz1 | ton

’tlz tz_z; 132 taz'tsz__tsz_ t72 | ts2 | to2

t13 | t23 | £33 | tas | Ls3 | tes | t73 | 183 | Lo3

tia | t2a | 134 ' taa | tsa | tea | t74a | t834 | toa

fis ! tas | t3s tas | tss | tes t7s | tss | tos

T1 fundir la superficie de! ladnllo sin agregarle aditivo.

T2 fundir la superficie del ladnllo después de agregarle mortero de polvo del mismo ladrillo
para tapar los poros.

T3  tundir la superficie del ladrillo después de agregarle mortero de cal para tapar los poros.

T4  fundir la superficie del ladnllo después de agregarle mortero de magnesita para tapar los
poTos

TS  fundir la superficie del ladrillo después de agregarle mortero de cemento gnis para tapar los
poros

16  tundir la superticie del ladrillo despues de agregarle moriero de cemento blanco para tapar
los poros

[7 ladnllo sin tratamiento que senira de prueba testigo

f& tundir la superficie del ladntlo después de agregarle mortero de alumina para tapar los
paros

19 tundir la superticie del ladnllo despues de agregarle mortero de arena silica para tapar los
poros

las condiciones de operacion seran Temperatura 950 C. Esfuerzo normal 3 | Kg/cm:.
\ Jacidad angular para aplicar estuerzo cortante 30 rpm, Carbon < 0 1%, Metalizacion > 95
%o. Mincral  Alzada, Ticmpo 5 minutos, gas  H2, sin aphicacion d¢ cemento Fn los otros
pasos se procedio de acuerdo a como esta especificado en el procedimiento de busqueda de
mecanismo Estas condiciones fueron seleccionadas por ser ias mas favorables para la formacion
de capas segun lo demostraron los resultados de los experimentos ¢n la seecion para encontrar ¢l

maecanismo
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64 3 RI-SUL TADOS
Las Fotografias de la 40 a la I8 muestian como gquedaban las muestras despues del tratamiento.

Todas estan tomadas a 6

s, © *

Fotografia 40 Ladnllo sin tratamiento.

Fotografia 41 | adnllo tratado con polvo de alumima
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| otogratia 43 | adnllo tratado con polvo de cemento blanco

n



Foamate

I otogratia 45 1 adnllo tratado con polvo de magnesita



pL %

Ll N

-

Fotografia 47 1 adnllo lundido sin aphicar polvo



Fotografia 48. Ladrillo tratado con polvo de arcna silica.

La Tabla 12 muestra los miligramos de fierro esponja adheridos a las superficies

Tabla 12. Miligramos adheridos a las muestras tratadas.
ST ARENA | LSA CAL ALUM | FUND CB CG. MGO
6.8 0.1 0.6 110 1.5 32 12.9 87.7 23.3
223 0.1 04 2.0 28 120.8 15.7 68 24 6
18 8 0.0 0.1 69.5 47 83 59.2 21.0 214
29 05 06 340 21 650 17.3 139 7.2
51 00 04 07 88 239 6.5 88.2 7.0

ST  sin tratamiento, |.SA ladrillo silico-aluminoso, ALUM  alumina, FUND  fundido,
CB. cementoblanco,CG cemento gns.

Las Fotografias de la 49 a la 55 muestran el fierro espoma adhendo a la superficie del
refractario.




Fotografia SO Capa en ladntlo lundido
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Fotogratia S Capa en Jad

=
nllo tratado con polvo de marnesita
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Fotogratia S4 Capa en ladnillo tratado con polvo de cemento gris
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Fotografia 55. Capa en ladrillo tratado con polvo de cal

El analisis estadistico de estos resultados se encuentra en la Tabla 13. Se aplico la prueba
Kruskall-Wallis de estadistica no parametrica. Este procedimiento se puede usar cuando las
muestras son pequeiias y las vananzas son diferentes. A los resultados se les asigna un rango de
menor a mayor, se calcula un rango promedio de cada muestra, y se aphca el procedimiento
descrito en la literatura (14) o implicito en los paquetes estadisticos ( Statgraphics, SPSS, etc.).

Tabla 13. Anahsis de resultados de los tratamientos.

POLVO APLICADO TAMANOQ DE RANGO PROMEDIO DE LA
MUESTRA MASA ADHERIDA
SIN TRATAMIENTO 5 2417
ARENA 5 38
SILICO-ALUMINOSO 5 72
CAL ] 264
ALUMINA 5 170
FUNDIDO 5 330
CEMENTO BLANCO 5 298
CEMENTO GRIS S 341
MAGNESITA 3 310

La conclusion es que, con mas de 95% de confianza, s1 hay diferencia entre las medias. Como
consecuencia de estos resultados, se selecciond la arena silica para dar el tratamiento a los

ladrillos
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Fotografia 26. Celda con movimiento rectilineo horizontal.

Esta celda permitia una operacion de maximo 5 ciclos antes de que sc perdicra la muestra por el
levantamiento del anillo que 1a contiene y empuja. La Fotografia 27 muestra la operacion en
caliente y el levantamicnto del anillo que obliga a detener la prucba. Este tipo de arreglo es util
para medir coeficientes de friccion pero no es adecuado para operar suficientes ciclos como se
Tequiere para formar una capa.
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Fologralia 27 Levantamiento del anillo

62 CEI DA D CORTEF ROTACIONAL

Para lograr iempos de operacion mas largos se cambio ¢l diseiio a una celda rotacional Para
evitar el derrame de la muestra conforme se aplica esfuerzo normal y movimiento, s¢ invirtio la
posicion del refractanio a la parte superior y la muestra a la parte inlenor. siendo esta empujada
hacia arriba conlorme se consummia La Figura 11 y la Fotografia 28 muestran el arreglo de la
celda rotacional
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Figura 11. Celda rotacional.

refractanio
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totogralia 28 € clda rotacional

El procedimicnto utihzado cs ¢l sigwmente

Se corta el ladrillo relractano v se monta en ¢l anillo superior de la eclda como se muestra en la
Fotogratia 29S¢ prepara la mucstia de Lierto esponpa con una vranulometita + 9 S mm -159
mm vy se llena el anillo mlernor de la colda como se muestra on la Totogralia 30 Se coloca y se
fija la celda dentro de la mufla Se coloca el termopar en contacto con ¢l lierro esponja. Se
empua (| ficrro esponja hacia arriba para ascgurar ¢l contacto con el refractario y evitar el
contacto con ¢l anillo metalico Se crerra y se purga ¢! horno con ujo de N2, 20 lts /min Se
enciende la mufla pasando N2, y controlando ia temperatura hasta estabilizarla ¢n 800 °C Se

coloca el po o encimia de! plato para consolidar la muestra a 0 4 Ke/em
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Se hace girar el amllo superior para transmitir esfuerzo cortante a la interfase pelet-refractario,
controlando la velocidad tangencial entre 3 y 5 cm/min que es aproximadamente la velocidad
del matenal en el reactor. Se verifica la separacion entre los anillos continuamente. En caso
necesario, se empuja la muestra hacia arriba y se continda la rotacion hasta terminar la muestra
o acumular 10 horas de operacion. Se quita la consolidacion (esfuerzo normal), se apaga la
mufla, y se deja enfriar con flujo de N2. Se corta el flujo de N2, se abre la mufla, y se saca la
celda Se toman las fotografias para verificar ¢l estado final del refractario.

Fotografia 29 Ladrillo listo para probarse.
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Fotografia 30 Fierro esponja cn anillo inferior

Las Fotografia 31 muestra la comparacion entre os (ro/os de la capa real v la capa simulada La
Folografia 32 muestra el refractario con ¢l fierro esponja pegado

De esta forma sc confirmo nuestra hipotesis el esfuerzo cortante ¢s una variable importante en
el proceso de generacion de capas Ya con este resultado se procedio a hacer un disefio de

experimentos mas claborado para estudiar el mecanismo de fijacion
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Lotograhia 32 Refractanio con lierro esponja adhendo
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63 EXPERIMENTACION PARA ESTUDIAR MECANISMO DE ADHESION

Debido a la cantidad de recursos requeridos para operar el equipo a escala banco se decidio
disefiar un microreactor para la simulacion de capas tomando en cuenta mas varables. La Figura
12 muestra un esquema del mismo. Las Fotografias 33 y 34 muestran el microreactor en
operacion. La Fotografia 35 muestra una panordmica donde se ve el microreactor, los rotametros
y ¢l controlador de temperatura.

— |

termopar

|coraza de acero

gas: H2, CO

celda de carga

Figura 12. Esquema de microreactor.
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Fotografia 33 Micrercactor.

Fotograha 34 Microrcactor ¢n operacion
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Fotografia 35 Panoramica del laboratorio.

6.3.1 DISENO DE EXPERIMENTOS
Cuando se estudia un fenomeno compiejo, como es identificar el mecanismo de la formacion de
capas, inicialmente se considera que muchas variables pueden tener efecto en la variable
dependiente o respuesta En estos casos se recomienda usar los disefios fraccionados. Estos
reducen el tiempo y costo de la experimentacion. En estos disefios se reduce ¢l namero de
corndas experimentales en base a agrupar algunas de las variables principales con las
interacciones.  En seguida se usa el analisis de varianza para identificar cuales grupos son los
importantes. En seguida se aplica el conocimiento fisicoquimico del sistema para sugerir cuales
de las variables o interacciones de cada grupo son las realmente importantes. Obviamente es
recomendable confirmar estas conclusiones con otros experimentos. Esta confirmacion se hara
con la obtencion del tratamiento para evitar la formacion de capas y en la obtencion del modelo
cinético de crecimiento de la capa. En el estudio de las capas se consideraron 9 variables en el
disefio de expenimentos inicial. Algunas que, despues de lo observado hasta el momento, son
obviamente importantes como lo es el mivel de estuerzo, otras porque son tipicas del proceso y
pueden tener una interaccion importante o bien se les quiere descartar de una manera objetiva.
Las variables consideradas son las sigwientes: esfuerzo, temperatura, adicion de cemento, tipo de
pellet, % de metalizacion, % de carbono, velocidad, tiempo, y tipo de gas. Después se corrieron



otros diserios para la contirmacion de las vanables importantes encontradas en esta etapa. La
labla 8 muestra el discio seleceionado para csuimar cuales de las nueve variables son
importantes | a columna con el encabezado Cem indica si se aplicé o no cemento. Met significa
la relacion de fierro metahico a fierro total en el pelet Ay PC sigmifican que se usaron pelets de
dos tpos de munerales diferentes Alzada y PPeia Colorada
labla 8 Discho de experimentos y resultados

Exp Gas Cem PeletMet € Vel Tempo Esfuerzo Temp| Capas
i RPI‘\/!I min_|Kgem®| € (gr) 10}

[ 1, CO_SI A 95 35, 0, | 31 [ 950] 02
2 0H2 S A |95 0130 31 1950 76.8
3_H2 S A [9s 35 0 30 | 01 [e00| o1

[a'colnolpesslsslso . 1 [ 31 950 147
sTco st ales asTs0l 30 [ o1 [eso| o
6 CO NO PCl9s |01 307 | 31 | 600] 03
7 _H2 NO_PC L85;35 30 | 30 0.1 | 600 00

8 CO sI_pC[8s 01[30 [ 30 | 31 [950] 207

9 H2Z NO A |85 35 0 | | 01 1950 0.0
o' No pclosTor] 30] 30 | o1 [9s0 os
11 CONO, Af9slor] o] 30 | 31 [9s0] 19
glﬂz_mo'+ A |8{01] 30| 30 3.0 1600 | 45.7
13(H2 st ' A |8&]o1] 0 | 30 | o1 [950[ 02
14 CO SI A |8 01| 0 | 31 | 600] 00
15co st alos oil30] 30 | o1 [e00] 21

16 co_silpc|osi3sl 30 [ 30 | 37 [600] 7.1
17 co_sl 'pcl8s[35] 0 1 01 | 600] 00

| 18,CO NO_ A [95]35] 30| 1 0.l [ 600] 07
19 H2 SI_PC|95 35/ 30 | 1 0.1 950 1.8
20 CO NO_PC[9s 35 0 [ 30 | o1 [950] 00
20 co/NOT A TssfonT 30 | 1 T 01 950 o4
2 H2 NO PC|9sT3s] 0 | 3.0 ] 600 00

DN +— 1t 4 -+

(25 H2 51 PCJes 010 | 30 | 31 [600] 0.0
24 11281 PC|8&5 01 30| | 0.1 |600] 08
3 CO NO A [85]35] 0 | 30 | 31 _[600] 05

26 H2 st pC[8s13s] 0 | 30 [ 31 [950] o0
27 12 NO|PC |8 01 0 1 31 | 950] 03

28 12 NO1 A 95|35 30, 30 | 31 19s0] 1123
29 12 NO| A [9s]or] 0 [ 1 0.1 [600] 00

|30 CO NOJPC[85 01[ 0 | 30 | 01 |600[ 00
31 col sifpc|osfor] o | 1 | ot [950] 00
32 H2l'si | A fss|as|30] | 3.1 | 600 | 33
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6.3.2 DESCRIPCION DEL EQUIPO EXPERIMENTAL

El equipo experimental se muestra en la Figura 12 y en las Fotografias 33 y 34. Los principales
componentes son los siguientes:

1. Coraza de reactor de acero al carbon, 2. Celda de carga para medir esfuerzo aplicado a la
muestra, 3. Porta muestra de refractario, 4. Porta muestra de pelet, 5. Motor y engranes para
hacer girar el pelet, 6. Resistencia eléctrica para calentar, 7. Aislante, 8 Termopar,
9. Controlador ¢ indicador de temperatura, 10. Cilindros de gas reductor y nitrégeno,
11. Rotdmetros para medir flujo de gas.

6.3.3 EXPERIMENTOS

En seguida se describe el procedimiento experimental llevado a cabo en cada una de las pruebas.
Se corta y se seca la muestra de ladnllo. La Fotografia 36 muestra la cortadora de refractanio. Se
coloca la muestra del ladrillo en el portamuestra. Se pasa flujo de nitrégeno. Se precalienta
hasta la temperatura deseada. Se calibra la velocidad angular contando las revoluciones y
tomando el tiempo con un crondometro. Se fija el pelet en el portapelet usando cemento
refractano. Se aphca cemento al pelet en una suspension de 15 partes de cemento gris por 100
partes de agua en peso. Se cambia el flujo de nmitrégeno por gas reductor. Se coloca ¢l pelet
dentro del reactor y se esperan dos minutos para que la superficie se caliente. Se pone ¢l pelet en
contacto con el refractario y se aphica el esfuerzo normal  Se hace girar el pelet sobre la muestra
de refractario para aphcar el esfuerzo cortante Se mantienen las condiciones de operacidon
durante el ticmpo deseado Se detiene Ia rotacion  Se quita el estuerzo normal. Se sustituye el
gas reductor por mtrogeno  Se saca el pelet v la muestra de refractario Se enfria la muestra en
atmosfera de nitrogeno Se saca la muestra de refractario del enfriador cuando la temperatura
sea menor de 70 C. Se desprende la capa y se tritura para separar ¢l fierro magnéticamente Se

pesa la capa en la balanza analitica
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Folografia 36 Cortadora de muestras de ladnllo refractanio

6.3.4 RL-SUL IADOS )
N i adhe : sralia 38 muestra ¢l
La Fotografia 37 muestra refractario con ¢l fierro esponja adherido 1a totogralia 38 mue

ar k 2SI ara pesarse en la
fierro esponja separado con ¢l iman despues de triturar la muestra histo para pesa
balanza anahtica

n
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Fotografia 37 Muestra de ladrillo con capa

who ded retractano
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La Tabla 9 muestra los resultados del analisis de vananza. La nomenclatura de esta tabla es la
siguiente: A representa la variable tipo de gas (H2 6 CO), B representa la variable de aplicacion
de cemento ( si 6 no), C representa la variable tipo de pelet (Alzada 6 Pefta Colorada), D
representa la vanable nivel de metalizacion del pelet ( 85 6 95%), E representa la vanable
porciento de carbon del pelet (0.1 6 3.5%), F representa la velocidad angular ( 0 6 30 RPM), G
representa el tiempo que dura el expernimento (1 6 30 minutos), H representa el esfuerzo normal
aplicado ( 0.1 6 3.1 Kg/ecm®), I representa la temperatura (600 6 950°C). En la literatura (14) se
encuentran detalles de los significados y la forma de calcular los conceptos siguientes usados en
el analisis de varianza: S de C significa suma de cuadrados. G de L significa grados de libertad.
CM significa cuadrados medios. 7 significa el valor del estadistico F usado en analisis de
vananza. P es la probabilidad de equivocarse al aceptar que fa vanable o interaccion es
importante. Cuando existen dos variables separadas por una coma en un renglén es porque las
dos pueden ser importantes. Esto implica que el efecto medido corresponde a la suma de las dos
pero se senalo la que es mas consistente con las experiencias a nivel planta piloto ¢ industnal asi
como los resultados observados en los experimentos en la seccion de obtencion del tratamiento
para evitar el anclaje y la seccion de obtencion del modelo. Cuando existen dos o mas variables
no separadas por comas se trata de una interaccion entre las mismas. Las variables e

interacciones ¢n negritas son las consideradas como mas importantes.

i
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1abla 9 Anahisis de vananza

VARIABLF SdeC | Gdel | (M i P
CFH 1060 3 | I(_)ﬁi) 3 50192 000y
CGH 95 2 ! 952 1508 0030
C 11163 1 11163 5284.2 | 0.0U9
D, CHI 3659 | 3659 1731.8 0013
L. 10 1 ! 10 1 179 0090
F 2686 4 I 2680 1 127169 0006

E.‘ 3188 I 3188 15090 0016
H 25561 [ 2556 1 121000 0006
[ 994 6 1 994 6 4708 | 0009
FG 291 6 | 291 6 13804 0017
FH 24640 1 2464 () 116640 0006
Fl 950 3 | 950 3 44993 0009
AE 0.6 1 06 26 I 0 348
CH 1106 .9 1 1106 Y 32395 0009
CFGH 80.6 1 80 6 3818 0032
CF 10557 1 1055.7 49974 0.009
CFHI 349 8 1 349 8 16559 | 0015
GH 3264 1 326 .4 15451 {0016
BD 0.0 I 0.0 00]0952
FHI 968.0 [ 968.0 45823 | 0009
CG 120.1 1 120.1 568 6 | 0.026
DG 48 1 48 22.8 101530
HI 1008.0 ; 1008 0 47716 | 0 009
CE 0.1 1 01 050620
Cl 3163 1 3163 1497.1 | 0016
FGH 306.3 1 306.3 14499 | 0016
CGl 6.8 1 6.8 3240109
CFI 2989 1 298 9 14149 | 0017
DFG 1.2 1 12 342 | 0.106
CFG 99 4 1 99 4 470.6 | 0.029
Error Total 0.2 1 0.2




las tres primeras en orden de importancia considerando ¢l efecto que tienen en la variable
dependiente Las que siguen en importancia son tipo de pelet, temperatura y tiempo.

64 PRUEBA DE TRATAMIENTOS PARA EVITAR ANCLAJE

6.4.1 PLANTEAMIENTO DE HIPOTESIS
Una manera de confirmar que la variable mas importante es el esfuerzo cortante , es proponer un

tratamiento basado en la disminucion del mismo y que se note el efecto en la masa depositada
sobre la muestra de ladrilio. Basado en lo encontrado en la seccion de mecanismo s¢ penso la
manera de disminuir ¢l esfuerzo cortante entre pelet y refractario. La idea era lograr una
superficie mas tersa y menos porosa , o sea con menos filos y huecos, para probar si la cantidad
de masa adhenda disminuia. Sin embargo no era facil lograr este acabado con suficiente
estabilidad a las condiciones de operacion de [os reactores. Los azulejos comerciales no tienen
tal resistencia. Se probaron ladrillos tratados por proveedores de refractartos con tratamientos en
la superficie con temperaturas de fusion de hasta 1300 ° C sin tener resultados adecuados. Se
sabe que existen otras piezas que podrian dar el servicio, sin embargo, se busca resolver el
problema con el minimo costo y también enfocando el resultado a otras aplicaciones claves para
mejorar la tecnologia de reduccion directa, se ensayé la manera de evitar el anclaje de las capas
en los ladrillos conservando el mismo tpo de ladnllo. Aunque se probaron y se conocen otros
tipos de ladrilios refractanios con una superficie mucho mas tersa que €l silico-aluminoso, como

pueden ser los de alta alimina, la instalacion de ¢ste tipo de ladnilos implica hacer reingenieria

para ver s1 es factible su uso en el reactor

64 2 DISFNO DF FXPERIMENTOS
TRATAMIENTOS A ESCALA LABORA TORIO
A fin de dismmun ¢l area de contacte entre pelets v refractano se propuso quutar lo filos v

relienar los poros mediante la fusion de la superficie del ladnlio Se penso en rellenar los poros
con matenal retractano en polvo. despues tumbar los excesos para que quedara la superhicie
lisa. v despues tratar con flama oxidante para fundir los filos v el material dentro de los poros.
Para lograr ¢l acabado deseado a escala laboratorio s¢ uso un soplete quemando una mezcla de
oxigeno-acctileno para fundir la superftcie de fas muesiras 1a hteratura (19) reporta una
temperatura maxima de flama, de acetileno con aire seco a 25 C. de 2586 C La Fotografia 39
mucstra un ensavo para preparar las mucstras Se decidio usar una gama de los materjales

refractarios mas comunes Los analtsis quimicos se¢ muestran en la [abla 10
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Fotografia 39. Tratamiento con soplete.

Tabla 10. Analisis quimico de polvos usados en los tratamientos.

IDENTIFICACION | ARENA | ALUMINA | CEM BCO CAL LSA MGO | CEM GRIS
Fe203 1.40 3.69 0.56 0.27 1.11 041 3.64
S102 95.20 13.52 19.98 0.83 | 5244 | 640 19.08
MgO 0.04 3.65 1.21 1.06 0.21 87.16 2.40
CaO 0.08 1.04 65.73 6521 | 040 1.56 63.66
Al203 1.62 78 14 5.41 1.16 | 4323 | 198 4.95
Na20 0.23 0.00 017 0.04 0.36 0.03 0.63
K20 1.23 0.00 001 0.00 0.07 0.35 0.45
PXC 0.28 0.00 342 2876 | 022 145 5.48

LSA — polvo de ladrillo silico-aluminoso.
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PROCEDIMIENTO

El procedimiento experimental para probar los tratamientos se describe a continuacion.

Se preparan muestras molidas de los materiales siguientes para ser aplicados a los ladrillos:
ladnillo silico-aluminoso, cal, magnesita, cemento gris, cemento blanco, alumina, y arena silica.
Estos materiales son pasados a través de una malla 100 Las muestras de ios ladrillos son
limpiadas hasta asegurar que no existe contaminacion con fierro esponja

Las muestras de polvo son analizadas en ¢l laboratorio para conocer los porcentajes de: Fe203,
Ca0, Mg0, 5102, Al203, K20, Na20. Se prepara una mezcla de los polves con agua de forma
que se puedan aplicar para rellenar los poros manteniendo la muestra del ladrillo en posicion
vertical para simular la aplicacion en el reactor. S¢ aplica ¢l soplete para fundir ia superficie del
ladnilo para que quede una superficie sin filos y sin huecos. Se corren los experimentos de
formacion de capas sobre las muestras de ladrillo de acuerdo al disefio de experimentos
mostrado en la Tabla 11. El orden de los experimentos fue aleatorio.
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Tabla 11. Diseiio de experimentos para tratamientos.

TRATAMIENTOS
T1|T2[T3]T4|T5[T6][T7|T8|TY

i | t21 | t31 | T4 _t51 s

tei__tﬂ tz1 | ton

’tlz tz_z; 132 taz'tsz__tsz_ t72 | ts2 | to2

t13 | t23 | £33 | tas | Ls3 | tes | t73 | 183 | Lo3

tia | t2a | 134 ' taa | tsa | tea | t74a | t834 | toa

fis ! tas | t3s tas | tss | tes t7s | tss | tos

T1 fundir la superficie de! ladnllo sin agregarle aditivo.

T2 fundir la superficie del ladnllo después de agregarle mortero de polvo del mismo ladrillo
para tapar los poros.

T3  tundir la superficie del ladrillo después de agregarle mortero de cal para tapar los poros.

T4  fundir la superficie del ladnllo después de agregarle mortero de magnesita para tapar los
poTos

TS  fundir la superficie del ladrillo después de agregarle mortero de cemento gnis para tapar los
poros

16  tundir la superticie del ladrillo despues de agregarle moriero de cemento blanco para tapar
los poros

[7 ladnllo sin tratamiento que senira de prueba testigo

f& tundir la superficie del ladntlo después de agregarle mortero de alumina para tapar los
paros

19 tundir la superticie del ladnllo despues de agregarle mortero de arena silica para tapar los
poros

las condiciones de operacion seran Temperatura 950 C. Esfuerzo normal 3 | Kg/cm:.
\ Jacidad angular para aplicar estuerzo cortante 30 rpm, Carbon < 0 1%, Metalizacion > 95
%o. Mincral  Alzada, Ticmpo 5 minutos, gas  H2, sin aphicacion d¢ cemento Fn los otros
pasos se procedio de acuerdo a como esta especificado en el procedimiento de busqueda de
mecanismo Estas condiciones fueron seleccionadas por ser ias mas favorables para la formacion
de capas segun lo demostraron los resultados de los experimentos ¢n la seecion para encontrar ¢l

maecanismo
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64 3 RI-SUL TADOS
Las Fotografias de la 40 a la I8 muestian como gquedaban las muestras despues del tratamiento.

Todas estan tomadas a 6

s, © *

Fotografia 40 Ladnllo sin tratamiento.

Fotografia 41 | adnllo tratado con polvo de alumima
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| otogratia 43 | adnllo tratado con polvo de cemento blanco

n



Foamate

I otogratia 45 1 adnllo tratado con polvo de magnesita



pL %

Ll N

-

Fotografia 47 1 adnllo lundido sin aphicar polvo



Fotografia 48. Ladrillo tratado con polvo de arcna silica.

La Tabla 12 muestra los miligramos de fierro esponja adheridos a las superficies

Tabla 12. Miligramos adheridos a las muestras tratadas.
ST ARENA | LSA CAL ALUM | FUND CB CG. MGO
6.8 0.1 0.6 110 1.5 32 12.9 87.7 23.3
223 0.1 04 2.0 28 120.8 15.7 68 24 6
18 8 0.0 0.1 69.5 47 83 59.2 21.0 214
29 05 06 340 21 650 17.3 139 7.2
51 00 04 07 88 239 6.5 88.2 7.0

ST  sin tratamiento, |.SA ladrillo silico-aluminoso, ALUM  alumina, FUND  fundido,
CB. cementoblanco,CG cemento gns.

Las Fotografias de la 49 a la 55 muestran el fierro espoma adhendo a la superficie del
refractario.




Fotografia SO Capa en ladntlo lundido

69



Ryt <t

Fotogratia S Capa en Jad

=
nllo tratado con polvo de marnesita
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Fotogratia S4 Capa en ladnillo tratado con polvo de cemento gris
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Fotografia 55. Capa en ladrillo tratado con polvo de cal

El analisis estadistico de estos resultados se encuentra en la Tabla 13. Se aplico la prueba
Kruskall-Wallis de estadistica no parametrica. Este procedimiento se puede usar cuando las
muestras son pequeiias y las vananzas son diferentes. A los resultados se les asigna un rango de
menor a mayor, se calcula un rango promedio de cada muestra, y se aphca el procedimiento
descrito en la literatura (14) o implicito en los paquetes estadisticos ( Statgraphics, SPSS, etc.).

Tabla 13. Anahsis de resultados de los tratamientos.

POLVO APLICADO TAMANOQ DE RANGO PROMEDIO DE LA
MUESTRA MASA ADHERIDA
SIN TRATAMIENTO 5 2417
ARENA 5 38
SILICO-ALUMINOSO 5 72
CAL ] 264
ALUMINA 5 170
FUNDIDO 5 330
CEMENTO BLANCO 5 298
CEMENTO GRIS S 341
MAGNESITA 3 310

La conclusion es que, con mas de 95% de confianza, s1 hay diferencia entre las medias. Como
consecuencia de estos resultados, se selecciond la arena silica para dar el tratamiento a los

ladrillos
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7. MODELO DE CRECIMIENTO DE LAS CAPAS

Después de haber encontrado €l mecanismo y un tratamiento para resolver la adhesion derivada
del mismo, a continuacion se presenta un modelo de crecimiento que se obtuvo usando muestras
de pelets de la planta industrial. Estos pelets estan sujetos a una mayor variacion en sus
propiedades que los producidos en el laboratorio, Por lo tanto se¢ busca, con la mayor variacion
inherente en los pelets de la planta industrial, poner a prueba las variables que resultaron
significativas en la etapa de busqueda del mecanmismo Por ejemplo, se debe de obtener también
como vanable importante ¢l mvel de esfuerzo, y con las vanables de esfuerzo, tiempo, y
temperatura se debe de poder explicar una parte importante de la vanacion de la masa adherida
como variable dependiente Ademas usando la relacion funcional entre las variables se puede
describir mas a fondo el fendmeno. Se obtuvo una correlacion de tipo Arrhenius con la
temperatura. El valor del parametro, con unidades de energia, en el exponente sugiere un
proceso de tipo fisico como la deformacion plastica del matenal. El exponente de la vanable
esfuerzo concuerda con lo propuesto por Nagao (13) de la Universidad de Tokio. En este disefio
se usaron pelets, gases, aplicacion de cemento, metalizacion, carbon, y velocidad tipicos de la
planta industrial Las vanables que se dejaron como independientes fueron el nivel de esfuerzo,
la temperatura, y el tiempo. Los pasos que se sigumieron para la obtencion del modelo se
describen a continuacion

7 1 DISFNO DE FXPERIMENTOS

Las pruebas se hicieron en el microreactor con fierro esponja de la planta con metalizacion entre
90 y 95 %. v carbon entre | v 3% Fl cemento no se aphico porque los pelets de la planta va
tienen Se uso una mescla de pas con 75% 2y 25% C(O) para simular mejor la composicion ¢n
la zona de formacion de capas |a velocidad angular para generar el estuerzo cortante en la
intertase pelet-refractano fue constante ¢ wgual a 30 rpm El ticmpo  esfuerzo. v temperatura se

vanaron segun la labla 14

El Dnseno de expenimentos v resultados se muestran en la Tabla 14
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labla [4 [iseno de experimentos para obtencion de modelo.

I NPLRIMENITO ISEETRZO 1L MPO Il MPERATL RA CAPA
Ky o MINLHOS C gr 10’
B 1 v 155 600 09
a 11 U 600 32
3 ) B 775 07
i 3 0l ] 600 02
5 6 | 30 950 04
6 31 3 778 47
7 1 6 | 950 23
g Gl 30 7S 03
9 3 |38 775 48
10 0 30 600 02
Il ol | 950 01
|2 |l o |54 950 11
3 01 155 950 15
14 | 6 I 600 02
15 01 155 600 02
16 3 3 950 26
17 I 6 i 775 12
18 16 30 775 51
19 1) ! 600 11
20 31 185 950 71
21 | 6 155 600 20
22 1) 1 775 07
23 | & 30 600 03
24 01 58 775 02
25 ] 1 1 950 12
26 [t 30 930 33
27 0 [ 775 01
28 16 I 950 09
29 16 30 775 13
10 31 1535 950 85

7 2 RESUL TADOS

bas Tablus 15, 16, v 17 inucstran os resultados estadisticos Para obtenerlos se puede usar

cualgwier paqucte estadistico como el Statgraphics La literatura (14) explica el significado de
los teminos suma de cuadrados (S DF C ), grados de libertad (G. L.), cuadrados medios (C.M.),

estadistico /+, y probabilidad de equivocarse al considerar que el modelo es significativo (P).

Tabla 15 Analisis estadistico del modelo.

FUENTF SDI-C G L CM i P
MODLE LO 34 46 3 11 49 22 46 0 0000
ERROR 13 29 26 051
TOTAL 47 75 29
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Tabla 16 Analisis estadistico de las vanables.

VARIABLE SDEC GL CM '3 P
| | ESEURRZO 23 44 | 23 44 45 85 0 0000
1 TIEMPO 622 - | 622 12 16 0.0018
| ITEMP 4 80 | 4 80 938 0 0050
MODLLO 34 46 3

Esta tabla confirma que las vanables que resultaron importantes en la busqueda del mecanismo
tambien lo son en ¢l modelo de crecimiento de las capas

La tabla 17 muestra los valores de los coeficientes de las variables del modelo.

Tabla 17 Anahsis estadistico de los coeficientes.

VARTARBL tap 1CHIEN T | RROR TSEAN AR VAIOR I P
constante 460 097 477 0 0001
lestuerzo 0 60 009 657 0 0000

 ltiempo 032 009 358 00014
ltemp 304 084 306 00050
r 069

| as tres variables resultaron importantes para ¢l modelo exphicando un 69% de la vanacion de la
masa adherida Para un fenomeno complejo como ¢ste y tomando en cuenta que la planta estaba
procesando una mezcla de minerales Alzada / Pefia Colorada que son pelets con propiedades
diferentes, se puede considerar aceptable la correlacion. Las Figuras 14 y 15 muestran los datos

observados vs lo pronosticos y la grafica del modelo en tres dimensiones. La ecuacion obtenida
cs la sipuiente

-5989

*e R*T_*z.

0.6

0.32

I

M =995% 5

[ temperatura( ) K
o esfuerzo normal () Kgem®
{ bempo () minutos
M masa adhenda ¢y miligramos

R constante de los gases ideales ¢ ) cal grmol K
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PRONOSTICO

PRONOSTICO VS OBSERVADO

100 = I. b T 1y
F L~ Py
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T
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0 ] 10 100
OBSERVADO

Figura 14. Pronostico vs valor observado de
la masa adherida, (=) mg. * 10.
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miligramos

Figura 15. Masa adhenida vs temperatura y esfuerzo.
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8. TRATAMIENTOS A ESCALA INDUSTRIAL

El soplete comun usado para tratar las muestras a escala laboratorio no fue, por mucho,
adecuado para ¢l tratamiento a cscala industrnial. Se tuvo que disefar un quemador y un
procedimiento especial, que actualmente se esta patentando Las Fotografias de la 56 a la 58
muestran algunas etapas del desarrollo del metodo y aparato  Las Figuras 16 y 17 muestran los
esquemas de los equipos para hacer el tratamiento a escala industnal a los ladrillos por separado
y ya instalados respectivamente. El procedimiento es ¢l sigutente

Se aplica ¢l polvo refractanio a la superficie del ladrnllo para tapar los poros Se quita el ¢xceso
del polvo Se coloca ¢l ladrillo en la mesa deshizante. Se ajusta la velocidad entre 05 y 2.0
cm/seg. Se ajusta el flujo de acetileno a 6 lts./min, y se enciende el quemador. Se ajusta el flujo
de oxigeno a 15 lts/min. Se ajusta la distancia de separacion entre la superficie del ladrillo y el
quemador, este ajuste debe ser continuo

I otogratia 6 Desarrollo de metodo v equipo
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| otovralig 8 Do atrollo de mctodo v quipo
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mangueras de oxigeno

quemador .
\ y aceti l eno
j 1

flama

ladrillo refractario

carro deslizante

motor reversible

Figura 16. Esquema del equipo para tratar ladrillos por separado.
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| —— pedestal para soportar el quemador

quemador

—
L;.\Gr cable para posicionar ¢l quemador

ladrillo refractaria__

| ___—motor reversible

FEACHOr b= | I

Figura 17. Esquema del equipo para tratar ladnllos en el reactor.
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Con ¢ste procedimiento se trataron aproximadamente 2000 ladnillos usados para un reactor de
HYTSA Monterrey y 4000 nuevos para el reactor de 11Y1 SA Pucbla [a diterencia fue que en
Pucbla cl tratamiento se hizo al ladnllo va instalado

| as totogratias de la 59 a la 67 muestran la comparacion de las mucstras testigo tratadas a escala
industnial con las mucestras de ladnillo sin tratar

Fotograha 60 Mucstra tratada a 0
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Fotografia 6! Muestra sin tratar a 500x

Fotogralia 62 Mucstra tratada a S00x
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[ a fotografia 63 muestra parte del ladrillo tratado instalado en ¢l reactor

Fotografia 63 | adrillo tratado va instalado
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9. DISCUSION DE RESULTADOS
RESPECTO AL MECANISMO

En la seccidn de expenmentos para encontrar el mecanismo se planted la hipotesis de que ¢l
estuerzo cortante era importante en la formacion de capas en el laboratorio. Los resultados
mostrados en las fotografias 31 y 32 confirmaron la importancia del esfuerzo cortante. Ya
habiendo obterido las capas en el laboratono, se disefiaron experimentos para obtener cuales
otras variables e interacciones eran importantes. Mediante los resultados de la Tabla 8 y el
anahsis de varianza de la Tabla 9 se demostro, con una confianza mayor al 95%, que existen
otras variables ¢ nteracciones importantes pero ciertamente ¢l esfuerzo cortante es la mas
importante de todas. Dado que en esta tabla algunos de los efectos son en reahdad la suma de
tos efectos de dos 0 mas vanables o interacciones, se tiene que aplicar un criterio de seleccion
para senalar Jas importantes Ante la imposibilidad practica de hacer 27 — 512 experimentos para
scparar completamente los efectos de cada variable ¢ intcraccion, el investigador aplica su
conoctmiento fisicoquimico del sistema para seleccionar las vanables méas prometedoras para
obtener una solucion del problema mediante su manipulacion. En este caso ya se habian hecho
prucbas en vanas ocasiones vanando todas las vanables excepto el esfuerzo cortante, sin obtener
la formacion de capas Ya que se demostré que esta variable era importante, se seleccionaron
como 1mportantes fas otras vanables e interacciones que combinadas con el esfuerzo normal, ¢l
movimicnto, o ambos fueran consistentes con una mayor area de contacto entre pelet y
refractano Por ejemplo el tipo de pelet se selecciond porque es logico que un pelet mas plastico
se deformara mas v habra una mavor area de contacto, la temperatura se selecciond porque a una
mavor temperatura el pelet se detorinara mas provocando una mavor area de contacto. El tiempo
se selecciono porque a mavor tiempo se expone mas material al irse gastando el pelet. l.a
metalizacion se elimino porque s¢ sabe que desde mveles promedio de metalizacion menores al
85% la superhicie del pelet va llego a su valor asintotico de metalizacion. De ¢sta forma, con la
aphcacion combinada de estadistica v tisicoquimica, se demostro que las vanables. movimiento.
esfuerzo normal. ticmpo, tlemperatura. upo de pelet y sus interacciones son las importantes En
lu tabla del analists de vanangza se senalaron las que son, en base a los argumentos ya explicados,
las mas consisientes con las obscrvaciones a mivel laboratono, plama pilote, y planta industrial.
Fromando como base las variables e interacciones seleccionadas, el mecanismo de anclaje y
crecimiento ¢s ¢l sisuiente

I Fntrada dc finos 0 matenal extruido en los poros o grietas del ladnillo debido a los esfuerzos

cortanles



2. Sinterizado del fierro esponja disminuyendo su porosidad y al mismo tiempo aumentando su
resistencia. Se sabe por la medicion de la resistencia de los enlaces entre pelets que ésta puede
llegar hasta 70 kg/cm” en tension. Esta resistencia, tomando en cuenta la porosidad del ladrillo,
que es aproximadamente 10%, es mas que suficiente para sostener el peso de una capa. El fierro
esponja sinterizado queda entrelazado con la porosidad del ladnllo formando lo que se puede
llamar el anclaje de la capa.

3. El proceso de crecimiento continia al depositarse y sinterizarse mas matenal fino que ya
viene con ¢l mineral o arrancado de la superficie de los pelets por los esfuerzos cortantes. Los
lugares prefenidos de crecimiento serdan donde se concentren los esfuerzos, €sto es en las aristas
de la superficie, los bordes, y donde haya mas alta temperatura. El mecanismo de crecimiento se
autoalimenta porque cualquier borde en la pared del reactor es un punto de concentracion de
esfuerzos en donde el pelet se degrada mas, aportando mas finos para el crecimiento de la capa.
La biteratura de flujo de sohdos ensefia que los bordes sobre la pared son puntos de
concentracién de esfuerzos porque la pared empieza a cargar por reaccion en estos puntos,
generandose de este modo esfuerzos Jocales mucho mayores que los esperados con pared lisa.
Esto implica que el mecanismo de anclaje consiste en la generacion de finos y su penetracion a
los poros para posterior sinterizado ya que dentro del poro la Gnica energia impulsora para
reforzar el ancla es la encrgia de superficie porque la presion de contacto no puede actuar dentro
del poro En el anclaje el esfuerzo cortante y ¢l sinterizado actian en sernie. En cambio en el
mecanismo de crecimientro actiian en paralelo. Los finos generados o alimentados en contacto
con la superficie de la capa fluyen plasticamente impulsados por estas dos fuerzas para buscar

una configuracion termodimamicamente mas estable formando una unton con el resto de la capa

TRATAMIENTOS T'EERMOQUIMICOS

l 0s resultados anteriores sirvieron como base para proponer tratamientos termoquimicos
buscando evitar ¢l anclaje Los tratamientos propuestos se basan en la disminucion del esfuerso
cortante entre el pelet v el refractario al tapar los poros y elimunar los filos de éste El hecho de
que se hayan obtenmido superficies, como las tratadas con arena sihica y con polvo del mismo
ladrillo, con calidad para evitar el anclaje confirma la vahdez de las conclusiones respecto al
mecamsmo. Es importante aclarar que ¢l iempo de prueba de los tratamientos se mmcio con 30
minutos pero algunas de las superficies desgastaban el pelet en menos de 10 minutos Sin
embargo para asegurar ¢l resultado. las muestras de arena silica, tanto de laboratorio como

industnales, se probaron sin que se les Hegara a pegar ni un mitigramo
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RESPECTO AL MODELO

En estos experimentos, una vez mas, se pusieron a prueba las conclusiones obtenidas en la
seccion de busqueda del mecanismo. El hecho de que las variables: tiempo, esfuerzo, y
temperatura puedan explicar en gran medida la variacién de la masa depositada confirma su
importancia.

El valor del parametro de energia en el término exponencial del modelo indica un fenémeno que
no es altamente dependiente de la temperatura como generalmente lo es una reaccion quimica.
El valor esta mas bien del lado bajo, implicando ésto un proceso de tipo fisico o de reacomodo a
escala atomica. El valor del exponente de la variable esfuerzo concuerda con lo propuesto por
_Nagao (13) para contactos con deformacién plastica entre particulas. De nuevo, ésto confirma

las conclusiones anteriores.
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16, CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

CONCLUSIONES

Se logro la formacion de capas en ¢l laboratono gracias a un nuevo discto donde se usa una
celda rotacional que perrmtio aplicar esfuerzos de corte a la interfase pelet-refractanio, con
renovacion de material segun demandaba la degradacion Se demostro que el estuerzo cortante
¢s el ongen de la formacion de las capas a escala laboratorio Esto explica una de las formas en
que se logra el mecanismo de adhesion por entrelazado entre los solidos granulares v las paredes
de refractario El mecamsmo de anclaje y crecimiento aqui explicado no se encuentra descnto
en la hteratura revisada El mecanmismo de entrelazado deserito en la hiteratura habla de que
aplica a matenales fibrosos, o particulas que se pucdan entrelazar unas con otras por su forma
Lo aqui descrito consta de varios pasos generacion de finos con el nivel de esfuerzo adecuado
para penetrar a los poros (extrusion del material), sinterizado de estos finos dentro del poro, y
adhesion por sinterizado y flujo plastico para continuar creciendo la capa
Se probo a escala laboratorio que la adhesion entre fiero esponja v refractano se puede evitar
tratando la superficie del refractano con arena silica El tratamiento se basa en la disminucion de
la porosidad de la superficie del ladrillo por fusion de €sta y las particulas de arena silica, usadas
como matenal de aporte, mediante una flama con temperatura supenor a 1725°C. Al fundirse las
partes mas activas de la superficie, como son las anstas y los bordes de los poros, vy 10s granos de
arena silica, s¢ rellenan los poros y grietas y se eliminan los filos. De esta forma se lograron dos
objetivos: se disminuyo el esfuerzo cortante que genera parte de los finos, y se taparon los
huecos donde se introducen los finos, evitando asi la formacion de las anclas que soportan el
peso de la capa. Se desarrollé equipo y procedimientos para aplicar el tratamiento a escala
industnal tanto a los ladnlios por separado, como ya instalados en el reactor. Una pieza
fundamental del equipo para hacer el tratamiento es €l quemador especial que se diseii6 para que
fuera seguro, con la flama estable, adaptable a ladnllos de diversos tamafios, y ademas portatil.
Se trataron aproximadamente 6000 ladnllos para dos reactores industniales diferentes. La
calidad que se puede lograr en la superficie de los ladrillos tratados hace factible el uso de otras
geometrias que daran mayor flexibilidad al reactor para el procesamiento de minerales mas
baratos.

Se logro obtener una ecuacion para calcular el crecimiento de la capa en funcion del esfuerzo, el
tiempo, y la temperatura. Los métodos estadisticos confirmaron que el modelo y las variables
son significativos con un nivel de confianza superior al 95%. Desde el punto de vista
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fisicoquimico, la forma de la ecuacion y los valores de los parametros concuerdan con lo
esperado al plantear modelos del flujo plastico de matenales bajo condiciones de esfuerzo y alta
temperatura.

RECOMENDACIONES

1. Se recomienda revisar las especificaciones de calidad de los ladnllos. Especificamente, se
recomienda revisar la variabilidad de la composicion quimica y la distnbucion y tamafio de la
porosidad. Durante la aplicacion del tratamiento se detecté la heterogeneidad de algunos
ladnllos que requerian de un tiempo de secado mucho mas largo que los otros. Estos ladrillos
eran de color rojizo. Estos ladnllos se comportan en forma diferente a los ladnllos blancos al
estar expuestos a la cédula de secado. Pensamos que hay posibilidades de que estos ladrillos se
comporten ¢n forma diferente al estar expuestos a los gases reductores, o a los transitorios en la
operacion de las plantas. Al disminuir la vanabilidad en las propiedades de los ladnllos se
podria mejorar la calidad y espesor de la capa antiadherente

2 Estudiar la dependencia del valor del exponente de la variable esfuerzo en la ecuacion del
modelo de crecimiento como una funcion de la dimension fractal de la particula. Pensamos que
la adhesion entre particulas, y entre particulas y pared depende de las superficies efectivas de
contacto, y €stas de las respectivas dimensiones fractales.

3 Continuar con el diseno de un equipo para secar y calentar el ladnllo y luego aplicarle el
tratamiento. St ¢l ladnillo esta totalmente seco y caliente, se evita su decrepitacion ya sea por la
expulsion subita del vapor o por el choque térmico. Al aphicar este procedimiento, se podra
controlar la calidad v espesor de la capa superficial con mayor facilidad.

4. Basandose en este desarrollo, que disminuye la friccion y la adhesion entre los pelets de fierro
espomja v el ladnllo retractano, se recomenda calcular disehos de reactor que pucdan procesar
minerales mas baratos, o sea mas degradables v adhesivos.
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12. APENDICES
12.1 CALCULO DE ESFUERZOS PUNTUALES

ECUACION DE RUMPF (8)

_9(0-¢)
8 n’dl

o, kH

donde:

o, fuerza por unidad de area de cama

¢  porosidad entre particulas

d  diametro de particula

k  numero promedio de puntes de coniacto entre una particula y sus vecinas
H fuerza en el punto de contacto

Mediante esta ecuacion podemos estimar los esfuerzos puntuales. Por ejemplo para

e 04,d 127cm,y k- 3,06, — 1 Kg/em’. En este caso H seria igual 2 2.5 Kg. pero el
esfuerzo puntual seria tomando en cuenta el arca de contacto puntual que es de 100 a 1000 veces
menor que ¢l area transversal de la particula. Por 1o tanto en los puntos de contacto realmente
existen esfuerzos que hacen fallar plastitcamente al matenial Si la temperatura es propicia para
que haya un sinterizado entonces se refuerzan los enlaces por la mavor drea de contacto
generada por la falla plastica del matenal en los puntos de contacto Esta adhesion, que existe
entre ¢l matenal cahiente que fluye plasticamente en los puntos de contacto donde se generan
grandes esfuerzos cortantes por 1a interaccion de los estucrzos a compresion v el movimicento, es

la que permite ¢l crecimiento de las capas
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12.2 CALCULO DEL ESFUERZO NORMAL A LA PARED

PERFILES DE PRESION EN REACTOR 3M5 PARA APLICACION A
PRUEBAS DE ADHESION Y SIMULACION DE LAJAS

Ing. Maria del Carmen Rodriguez G.
Asesor: Ing. Jorge Berrin

Abril de 1992
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PRESIONES MAXIMAS EN ZONAS CILINDRICA Y CONICA DEL REACTOR
Calculadas con el programa "PERFILES"

Objetivos:

1.- Ajustar condicion de operacion de prueba de adhesién para simular
reactores con descarga fria o descarga caliente.

2.- Proporcionar esfuerzos normales y cortantes en la pared para
simulacion de lajas.

Dimensiones del reactor:

Diamétro del cilindro 1 = 4.796 mts. Altura cilindro 1 = 7.764 mts.
Diametro del cilindro 2 = 5.545 mis.. Altura cilindro 2 = 8.763 mis.
alfa=16°(angulo del cono con la vertical).  Altura del cono = 9.429 mts.
Densidad en el cilindro 1 = 1900 Kg/m3,

Densidad en el cilindro 2 y cono = 1600 Kg/m3.

Phicone =119 ( Pared metdlica pulida).

Resultados

Kcilindro=0-4 Delta=25° phigilindro =45° (Refractario Nuevo).

Z Presion en Z  Presidn normal a Esfuerzo cortante

—(mts) Ka/cm2 la_pared Kg/cm2 = en la_pared Kg/cm2
cil1 7.764 0.526 0.211 0.211
cil2 16.527 1.036 0414 0.414

cone  +16.527 1.036 2.162 0.420



Kcilindro=0.4 Delta=25° pPhigilindro =35° (Refractario Usado).

Z Presién en Z  Presion normal a  Esfuerzo cortante

~mts}  _Keem2 = lapared Keem2 = en |a pared Kg/em2
cilt 7.764 0.680 0.272 0.190
cil2 16.527 1.337 0.535 0.374
cono +16.527 1.337 2.789 0.542

Kecilindro=0.6 Delta=14% phigijindaro =452 (Refractario Nuevo).

7 Presion en Z  Presién normal a  Esfuerzo cortante

mts} = __Kgem2 ~ lapared Kgem2 = en la pared Kg/cm2
cilt 7.764 0.366 0.223 0.223
cil2 16.527 0.721 0.440 0.440
cono +16.527 0.721 1.056 0.205

Keilingro=0-6  Delta=14% phiciingro =35° (Refractario Usado).

z Presién en Z  Presidén normal a  Esfuerzo cortante

_(mis) _ Ka/cm?2 la_pared Kg/em2 en _[3 pared Kg/cm2
cilt 7.764 0.499 0.305 0.213
cil2 16.527 0.983 0.600 0.420
cono +16.527 0.983 1.439 0.280

(9)



Conclusiones:

1.- En algunas zonas del reactor, segln se calcula de acuerdo a las teorias
de Walker y Walters, existen esfuerzos que son un 85% mayores que el 1.5 Kg/cm2
actualmente usado como méxima presién en la prueba de adhesion.

(3)
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APENDICE 1l

PROGRAMA DE COMPUTADORA



PROGRAMA PERFILES QUE CALCULA LOS ESFUERZOS EN EL REACTOR

Introduccién:
Este programa proporciona los esfuerzos generados en el reactor, en las

regiones cilindrica y conica, a diferentes intervalos de altura.

Los esfuerzos calculados son:

Esfuerzo en Z (O3}
Esfuerzo normal a la pared (Ow)
Esfuerzo cortante en la pared (Tuw)

Ecuaciones utilizadas
En la seccion cilindrica.

=Py
H=tangg;
K = (1-5in8)/(1 +sin J)
O,=YD /(4 LK) (1-enp(-4 [LK;2/D)) Ecuacidn de Janssen

0w=KJ- O

Ty=UK; O,



En la seccién conica. Teoria de Waller

2e= 1/2 + Doono +- COS™1 (Sindcone/Sind)
+ Condicion estatica

- Condicion dinamica

n= tan"! ( Sin(2e+2a) )

Cos(2e+2a)+1/Sind

(1-Sind Cos(2e+2q.))

c= (tanm/tand)?

y=_z_ (- (1-0%3
3¢

Dn= Cosn (1+ Sin28) +/- 2 (Sin28-§in2m1/2
Cosm ((1+ Sin23) +/- 2y Sind

+ Condicién estatica

- Condicidn dinamica

K=2 ( Epn +Dn -1)
tanc



F= Sind_Sin2g
1-Sind Cos(2e+20t)

Para 2e+ 20t menor que n

G,- YD _(1-2 Z/D tano) _ (1-(1-2 ZD tano)® ') 40, (12 27D tan )X

2 tana (K-1)
Cw-F pn O Tw=F Dn ©,
U
Para 2e+ 200 mayor que n Teoria de Walker

G,=0zq + (ZZ)D

G- _ Sin20Cosd_ O, AN,
Sin(p+20) + Sin ¢

Nomenclatura
a(=) Angulo del cono m edido de la vertical.
€(=) Angulo entre el esfuerzo principal y el normal en la pared del cono.
O- Angulo efectivo de friccion interna
Y(=) Peso especifico
(=) Coeficiente de friccién con la pared (tand)

¢(=) Angulo cinematico de friccion interna del cilindro o cono.



[p=Densidad del sdlido
O, = Esfuerzo en z (Kg/em?).
O, = Esfuerzo normal a la pared (Kg/em?).

T,y = Esfuerzo cortante a la pared (Kg/cmz).

D= Diametro del cilindro
Dn=Factor de distribucion.
g=Aceleracién de la gravedad

Kj= Valor constante del cilindro para la ecuacion de Janssen.

Manual del Usuario

1.- Teclear <PERFILES> para la ejecucion del programa.

2.- Teclear <RETURN> para continuar.

3.- Teclear, después de que se pida, los datos de delta, phi, alpha, diametro
de! cilindro 1, altura del cilindro, densidad del material, nimero de intervalos
deseados para esta seccion; presionando <RETURN> después de teclear cada dato.

4.- Después apareceran los resultades de los esfuerzos en Kg/cm?Z,
agregandose las componentes en el eje xy y de los esfuerzos cortante y

rormal a la pared en el siguiente orden:

Teclear <RETURN> para continuar en el cilindro 2.
5.- Teclear los valores de didmetro del cilindro 2, altura del mismo, densidad
lel material en esta zona y el numero de intervalos deseados para la evaluacion

le los esfuerzos en esta seccidn. Teclear <RETURN> para continuar.



6.- Se presentaran los resuliados igual que ei punto 4. Teclear <RETURN> para
continuar con la seccién conica.

7.- Teclear los datos de phi, altura y nimero de intervalos para el cono,
ademas de si es o no condicién estatica. Teclear <RETURN> y aparecera el
resultado de las variables necesarias para el calculo de Ios esfuerzos, tales
¢omo F.Dn,E,n,etc. Teclear <RETURN>. Apareceran por (ltimo los esfuerzos que se
presentan en el cono en el mismo orden que para el cilindro.

8.- Se preguntara al usuario, después de exponer los resultados, si desea
hacer otra corrida (S/N), donde:

S(=) repetir pasos 3 al 7 N(=) Fin del programa



APENDICE il

SUMA DE FUERZAS EN EL REACTOR



IGUALACION DE FUERZAS EN EL CONC

* an =¢zo

Ar =Aztana r+1=ri +Az tana
. 2 2.1/2
Area de la superficie lateral= m ((r; + lj;1)(Az° +(AZ tana)~)

Balance de Fuerzas
> 2 1/2 -
Fopn +W= S (rj + rig1)(822 +(Az tana)) ~ m) (OwjSino +7y,; Cosa)

Fan +W= (822 +(87 tana)®)"® x 5( (5 + 1iy1)(Owi Sin @ +7y; Cosa ))

EontW_ = (AZ2 +(Az tanon)z)w2 2 (r+ fis 1) (Owi tana +oy; tang ))

Cosa

2,172

E,nsW = (AZ2 +(Az tana)”) 'S ((2ri + fi41°7i) Owi (tan o + tan ¢))

Cosax

1/2

E,ntW = (az2 +(Az tana)z) x X( (2rj + Az tana) owj (tan o + tan ¢ ))

Coso



guedando finalmente qué’

Ern+tW =(az2 +(Az iana)2)1/2 n (tana +tan ¢ X (2rj + Az tana) owj

Cosa

o (=) Angulo del cono medido de la vertical

¢(=) Angulo cinematico de friccion interna

Owi(=) Esfuerzo normal a !a pared en el intervalo i
Fon(=) Fuerza en z ejercida por el cilindro (condicién frontera)

F,n="2z0 * Area transversal

Donde
ro= 0.2875 mits

Hie1=2 N # Az tana

Para esta ecuacion se toma un numero considerable de intervalos y por
medio del programa PERFILES se obtienen los esfuerzos normales a la pared
en cada Az. Despues se realiza la sumatoria de |la ecuacién comenzando de la

parte inferior del cono r, hacia la interfase cono-cilindro.

Resultados

EontW_  =(A22 +(Az tanoz)z)“2 % (tan o +tan ¢) X (2r; + Az tana) oy

Cosa

Desviacion
304,388.1 = 312,374.2 2.62% Para 30 intervalos
304,388.1 = 309,669.6 1.74% Para 50 intervalos

304.388.1 =_ 304.677.9 0.1% Para 100 intervalos



APENDICE IV
PERFILES DE PRESION DEL REACTOR R2



PRESIONES MAXIMAS EN EL REACTOR R2
Calculadas con el programa <PERFILES>

Dimensiones del reactor:

Cilindro 1:
Diametro = 0.81 mts Altura =3.29 mits
Densidad del sélido = 1900 Kg/m3

Cilindro 2:
Diametro = 1.20 mts Altura = 2.85 mts
Densidad del sélido = 1600 Kg/m3

Cono
Densidad del sdlido = 16800 Kg/m3 Altura = 1.82 mis

alfa = 15%(angulo del cono con la vertical) phicono=11°

Resultados

K =04 Delta=25°  phi 459

cilindro cilindro™

Z (Mts) Presion en Z Presion normal a Esfuerzo cortante

Kag/cm?2 |a_pared Kqg/cm2 en la pared Ka/cm?2
3.290 0.095 0.038 0.038
cilindro 6.140 0.210 0.085 0.085

cono +6.140 0.210 0.435 0.085



35°

K ingro=0-4  Delta=25°  phi . . =
Z (Mts) Presién en Z Presion normal a Esfuerzo cortante
Ka/cm?2 la_pared Kg/cm?2 n | red Kg/cm?2
3.290 0.134 0.054 0.038
cilindro  6.140 0.291 0.118 0.083
cono  +6.140 0.291 0.603 0.117
K iingro=0-6 Delta=14% 'y phi . =45°
Z (Mts)  Presion en Z Presion normal a Esfuerze cortante
Ka/cm2 la_pared Kag/cm2 en la pared Kag/cm2
3.290 0.063 0.038 0.038
cilindro ~ 6.140 0.141 0.086 0.086
cono  +6.140 0.141 0.206 0.040
K_.ingro=0-6 Delta=14% 'y phi_.  =35°
Z (Mts)  Presién en Z Presion normal a Esfuerzo cortante
Ka/cm2 la pared Kg/em2  en fa pared Kq/cm2
3.290 0.090 0.055 0.038
cilindro  6.140 0.200 0.122 0.086
cono +6.140 0.200 0.282 0.057
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