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WPŁYW MIĘKNIĘCIA NA SZYBKOŚĆ REDUKCJI 
SPIEKU WIELKOPIECOWEGO WODOREM

Streszczenie. Określono szybkość redukcji spieku wielkopiecowego 
w temperaturach poniżej i powyiej punktu mięknięcia. Stwierdzono 
gwałtowny spadek szybkości zwięzany ze zjawiskiem mięknięcia spieku 
i zanikiem porowatości. Potwierdzono to badaniem mikroskoocwym i 
pomiarem porowatości.

w etęp

W szybie wielkiego pieca, w miarę opuszczania się materiałów wsadowych 
zachodzi ich redukcja, a w wyższych temperaturach spiekanie, mięknięcie i 
wreszcie topnienie.

Spiekanie ma miejsce w temperaturach 1073-1273 K (800-1000°C), a po
czątek mięknięcia w 1373-1473 K (110O-1200°C). Ola przebiegu procesu wiel
kopiecowego jest korzystne, aby redukcja tlenków żelaza zakończyła się, 
zanim wsad ulegnie mięknięciu, gdyż proces ten połączony jest z zanikiem 
porowatości i utrudnieniem dopływu gazu redukcyjnego do tlenków żelaza.

W Instytucie Metalurgii Politechniki śląskiej przeprowadzono badania 
mające na celu ocenę wpływu zjawiska mięknięcia na kinetykę redukcji spis

ku wielkopiecowego wodorem.

Metodyka badań

Przedmiotem badań były dwa spieki wielkopiecowa)

- spiek 1 o zawartości 51,27%, FeO 18,42% i zasadowości »0,87,

Ca  O
- spiek 2 o zawartości P e ^ ^  48,9%. FeO 23,5% i zasadowości ■ 1,18.

Własności mięknięcia spieków określono na mikroskopie wysokotemperatu
rowym firmy Leltz. Oznaczono temperaturę początku mięknięcia spieków su
rowych, Jak również podredukowanych etapowo wodorem. Redukcję przeprowa
dzono w piecu termowagi w kilku etapach uzyskując spiaki o różnych stop

niach redukcji.
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W celu określenia wpływu mięknięcie na szybkość redukcji spieków pod
dano Je redukcji wodorem w termowadza firmy Sartorius, w kilku tempera
turach poniżej i powyżej temperatury mięknięcia w zakresie 973-1573 K 
(700-1300°C). Redukowane próbki spieku miały postać kawałkową. Do tempe
ratury redukcji ogrzewane były w atmosferze argonu.W trakcie redukcji re
jestrowano zmiany masy próbek w funkcji czasu, a na podstawie zarejestro

wanych wykresów określano zależności zmian stopnia redukcji w funkcji cza
su 1 szybkości redukcji w funkcji tamperatury.

Zmiany struktury porowatej spieków podczas mięknięcia i redukcji ana
lizowano w sposób bezpośredni pod mikroskopsm do światła odbitego ze sto

likiem grzewczym firmy Leitz.Mikroskop za stolikiem grzewczym firmy Leitz 
pozwala na bezpośrednie obserwacje zmian na powierzchni próbki podczas o- 
grzewania do temperatury 1623 K (1350°C), przy przepływie gazu obojętnego 
lub reakcyjnego. Obserwacje prowadzono w trakcie ogrzewania badanych 
spieków do temperatury mięknięcia w atmosferze stałego przepływu argonu i 
wodoru.

Ilościowe zmiany porowatości spisków w wyniku redukcji i mięknięcia 
określono korzystajęc ze znanych ilościowych metod mikroskopowych opisa
nych szczegółowo w literaturze [l] .

Wyniki badań 1 ich omówienie

Spieki wielkopiecowe o temperaturach początku mięknięcia 1333 K (1060°C) 
i 1463 K (1190°C) poddane zostały redukcji w atmosferze wodoru w tempe
raturach poniżej i powyżej wymienionych temperatur. Z literatury znana 
Jest Jednak zależność temperatury mięknięcia tworzywa od stopnia reduk
cji [2, 3]. W związku z tym, w ramach bedah wstępnych, określono, w ja
kim zakresie zmieniają się temperatury początku mięknięcia badanych spie

ków z postępem redukcji. Wykresy na rys. 1 przedstawiają uzyskane wyniki. 
Na podstawie wykresów na rys. 1 można stwierdzić, że ze wzrostem stopnia 
redukcji do ok. 70-80% temperatura początku mięknięcia spieków maleje,mniej 
lub bardziej wyraźnie, w zależności od typu spieku. Ola stopni redukcji w 
zakresie ok. 70-80% pojawia się mi,nlmum temperatury mięknięcia, po czym 
temperatura rośnie z dalszym wzrostem stopnia redukcji.W konkretnym przy
padku spieku 1 do stopnia redukcji 80% temperatura początku mięknięcia ma
leje o ok. 70 K, dla spieku 2 do stopnia redukcji 75% o ok. 70 K. Spieki 
różni przebieg zmian w zakresie niskich stopni redukcji, w którym tempe
ratura maleje gwałtowniej dla spieku 2.

0 przebiegu mięknięcia spieków decyduje temperatura mięknięcia poszcze

gólnych Jego składników. W czasie procesu redukcji zachodzą określone prze
miany fazowe, zanikają jedne składniki mineralne, powstaję nowa, co de

cyduje o zmianie tamperatury mięknięcia ze stopniem redukcji. Z postępem 
procesu redukcji w zakresie niskich stopni redukcji rośnie ilość FeO.któ-
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Rys. 1. Wpływ stopnia redukcji na temperaturę poczętku mięknięcia 
a) spiek 1, b) spiek 2

ry wrsz za składnikami fazy krzemianowej tworzy łatwo topliwe fazy w u- 
kładzie CaO - FaO - Si02< Dalszy wzrost stopnia redukcji Jest Jednoznacz

ny za wzrostem ilości żelaza metalicznego, w wyniku redukcji FeO,co w re
zultacie zmniejsza możliwość tworzenia łatwo topliwych faz.

Badanie zasadnicze przeprowadzono w urzędzeniu termowagowym, w którym 
dokonano cięgłej rejestracji ubytków masy próbki w czasie redukcji.W opar

ciu o zarejestrowana krzywe sporzędzono wykresy zmian stopnia redukcji R 
w funkcji czasu (rys. 2 1 3 )  dla każdej temperatury. Na podstawie wykre

sów na rys. 2 1 3  przedstawiono graficznie zależności szybkości redukcji 
r iR

w funkcji temperatury T (rys. 4, 5).
Anallzujęc wykresy na rys. 4 1 5  można dokonać oceny wpływu temperatu

ry redukcji spieków na szybkość redukcji. Dak widać, w niskich tempera

turach szybkość redukcji Jest mała 1 zmienia się nieznacznie ze wzrostem 
temperatury. Chodzi tu o zakres 973-1073 K (700-900°C). Powyżej wymie
nionego zakresu wpływ temperatury staje się bardzo wyraźny. Z JsJ wzro
stem rośnie znacznie szybkość redukcji oslęgajęc maksimum w temperaturze
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Rys. 2. Zmiany stopnia redukcji w funkcji czasu w poszczególnych tempera
turach dla spieku 1

t [ m i n ]

Rys. 3. Zmiany stopnia redukcji w funkcji czasu ** poszczególnych tempera
turach dla spisku 2
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Rys. 4. Wpływ temperatury redukcji na szybkość redukcji dla spieku 1

Rye. 5. Wpływ temperatury redukcji na szybkość redukcji dla spieku 2



1288 K (1015°C) dla spieku 1 i 1373 K (llOO°C) dla spieku 2,Powyżej wspom
nianych temperatur szybkość redukcji bardzo gwałtownie maleje do stosun
kowo niskich wartości osiągając Minimum w temperaturach 1323-1373 K (1050- 
1100°C) dla spieku 1 i 1423-1473 K (1150-1200°C) dla spieku 2. W wysokich 
temperaturach obserwuje się ponownie tendencję wzroetowę. widoczny Jest 
również bardzo wyraźny wpływ stopnia redukcji na maksymalną szybkość re
dukcji. Zs wzrostem stopnia redukcji maleje zdecydowanie maksymalna szyb
kość redukcji.

Wzrost szybkości redukcji ze wzrostem temperatury oraz obniżenie szyb
kości ze wzrostem stopnia redukcji sę zjawiskami znanymi, oczekiwanymi i 
nie wymagają specjalnego omówienia. Tematyka dotycząca kinetyki redukcji 
hematytu względnie magnetytu wodorem stała się dość powszechna w ostat
nich latach {4, 5, 6, 7] . Interpretacji wymaga natomiast gwałtowny spadek 
szybkości redukcji, pomimo wzrostu temperatury. Najmniejsze wartości szyb
kości pojawiają się od temperatur 1323 K (1050°C) dla spieku 1 1 1423 K 
(1150°C) dla spieku 2. Temperatury te pokrywają się z temperaturami po
czątku mięknięcia badanych spieków w stanie podredukowanym. Ola spieku 1 
temperatura początku mięknięcia zmniejsza się od ok.1318 K(1045°C) do ok. 
1263 K (990°C) przy wzroście stopnia redukcji od 20-80%, dla spieku 2 od 
1423 K (1150°C) do ok. 1393 K (1120°C) w zakresie stopnia redukcji 20-70%. 
Nasuwa się więc wniosek, ża przyczyną gwałtownego spadku szybkości reduk
cji jest zjawisko mięknięcia.

W ramach prezentowanej pracy przeprowadzono bezpośrednie obserwacje mi
kroskopowe zmian w strukturze porowatej badanych spieków w procesie reduk
cji i mięknięcia. Na podstawie dokonanych obserwacji stwierdzono,że zmia
ny w strukturze porowatej pochodzą od pęknięć kruchych i deformacji pla

stycznych mających miejsce podczas ogrzewania tworzyw w warunkach reduk- 
cyjnych. Pęknięcia kruche (fot. 1-5) poprzedzają deformacje plastyczne, 
tzn. powstają w temperaturach poniżej mięknięcia i ujawniają się tworze
niem szczelin trzech rodzajów:

- termicznych, powstających w związku ze strukturalną niejednorodnością 
surowców i dużymi różnicami współczynników rozszerzalności poszczegól
nych składników,

- spowodowanych przebudową sieci krystalograficznej przy redukcji hematy
tu do magnetytu,

- spowodowanych skurczem magnetytu podczas redukcji do żelaza metaliczne
go (fot. 6-10). Udział tych ostatnich Jest największy.

Pęknięcia kruche pociągają za sobą wzrost porowatości*i spadek wytrzy
małości tworzyw.

Deformacje plastyczne (fot. 11-14) są związane z mięknięciem fazy krze
mianowej. Zjawisku mięknięcia fazy krzemianowej spieku towarzyszą:

- likwidacja struktury porowatej w obrębie fazy krzemianowej,

- zasklepianie por w obrębia fazy stałaj, niamięknącaj,

10 ______  U. Król, 0. Dankmeyer-Łączny, 0. Węgrzyn
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Fot. 5

Fot. 1-5. Spiek 1 ogrzewany w atmosferze redukcyjnej wodoru. Pow.l50x
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Fot. 6 Fot. 7

Fot.

Fot. 10

Fot. 6-10. Spiek 2 ogrzewany w atmosferze redukcyjnej wodoru. Pow. 150x

*
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Fot. 11 Fot. 12

Fot. 13 Fot. 14

Fot. 11-14. Spiek 1 ogrzewany w atmosferze argonu. Pow. 150x
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- przemieszczania fazy stałej, z tendencję przybliżania się do siebie po
szczególnych fragmentów tej fazy.

Opisane zjawiska prowadzę w konsekwencji do jardzo wyraźnego zaniku 
struktury spieków.

Znaczne obniżenie porowatości spieków w wyniku mięknięcia tych tworzyw 
w atmosferze redukcyjnej potwierdziły pomiary udziału objętościowego i po
wierzchni właściwej por w spieku wyjściowym i w spieku po procesie mięk
nięcia i redukcji (tablica 1).

Tablica 1

Wpływ mięknięcia 1 redukcji w stanie mięknięcia 
na podstawowe parametry struktury porowatej spieku 1 

(temperatura poczętku mięknięcia - 1333 K)

Rodzaj próbki

Udział 
objętościowy por

%

Powierzchnia 
właściwa por

2, 3 mm /mm

Wskaźnik rozwinięcia 
powierzchni

mm”1

Spiek wyjściowy 24,0 10,2 42.7

Spiek ogrzany do 
temp. 1403 K 
w atmosferze Ar

19,3 7.4 38,2

Spxek zreduko
wany w 1403 K 
w atmosferze H2

11,8 3.4 28,8

Dak widać z tablicy 1, udział objętościowy i powierzchnia por w bada
nym spieku maleję w sposób dość znaczny w wyniku mięknięcia tworzywa, a 
przede wszystkim w wyniku Jego redukcji w stanie mięknięcia.

Podsumowanie

Prezentowana badania wykazały, że podczas redukcji spieków wielkopie
cowych, w pewnym zakresie temperaturowym, obserwuje się gwałtowny i znacz
ny spadek szybkości redukcji. Ms to miejsce w zakresie temperatur, który 
odpowiada temperaturom poczętku mięknięcia badanych spieków w stanie pod- 
redukowanym. Proces mięknięcia jest więc zasadniczą przyczynę obserwowa
nego spadku szybkości redukcji. Bezpośrednie obserwacje mikroskopowe re

dukcji spieków w stanie mięknięcia ujawniły zjawiska, które prowadzę do 
wyraźnego zaniku struktury porowatej w tym okresie. Obniżenie porowatości 
potwierdziły pomierzone metodę mikroskopowę wartości udziału objętościo
wego i powierzchni właściwej por w spieku wyjściowym i spieku po procesie 
mięknięcia i redukcji. Stwierdzone wyraźne obniżenie porowatości Jest przy
czynę utrudnionego dostępu gazu redukcyjnego do redukowanych tlenków że

laza i w dalszej konsekwencji powoduje znaczny spadek szybkości redukcli
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THE EFFECT OF SOFTENING OF BLAST - FURNACE SINTER IN  

HYDROGEN ON ITS REDUCTION RATE

S u m m a r y

The reduction rate of blast - furnace sinter hae been estimated below 
and above the softening point. Rapid decrease of apeed to the phenomenon 
of sinter softening and the disappearance of porosity has been noticed. 
It has been confirmed by microscopía examination and porosity r„easurement.


