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Resumen

Se estudio la influencia de la carburizacién en la reoxidacién de pelets de mineral de hierro de grado
comercial. Los pelets fueron reducidos en hidrégeno hasta un 88 % y carburizados en una mezcla de
gas H,-CO-CO,, por 0, 12, 18, 25 y 32 min a 700, 800, 900 y 1000 °C. Después del proceso de
reduccién-carburizacidn, los pelets se reoxidaron a 250, 300, 350 y 400 °C. Se encontré que el grado
de reoxidacion disminuye con el incremento de la temperatura de reduccién. Este efecto es mds mar-
cado a las temperaturas de reoxidacién de 250 °C y 300 °C. La presencia de carburo de hierro (Fe;C)
fue més clara al incrementarse el tiempo de carburizacién cuando la reduccién se llevé a cabo a 700
y 800 °C. Finalmente, se observé que el grado de reoxidacién es mayor a medida que se incrementa
la temperatura de reoxidacion .
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Reoxidation and carburization study of reduced iron ore pellets

Abstract

1. INTRODUCCION

The influence of carburization on the reoxidation of commercial iron ore pellets was studied. The
pellets were H,-reduced up to 88 % and then carburized in H,/CO/CO, gas mixture, for 0, 12, 18, 25
and 32 min, at 700, 800, 900 and 1000 °C. After the reduction-carburization process, the pellets were
reoxidized at 250, 300, 350 and 400 °C. It was found out that the higher reduction temperature, the
lower was the reoxidation degree. This effect was stronger at the reoxidation temperatures of 250 and
300 °C. The presence of iron carbide (Fe;C) was more notorious when the reduction was carried out
at 700 and 800 °C, and the carburization time was increased. Finally, it was observed that the higher
the reoxidation temperature, the higher was the reoxidation degree.
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ca (por ej.: temperatura a la cual la reaccién de
combustién es espontdnea con la atmdsfera de oxi-

La reoxidacidn del hierro esponja o hierro de reduc-
cién directa (DRI) se debe principalmente a su alta
relacién volumen/superficie, la cual estd influida
por la temperatura de reduccién, por ejemplo, a
mayor temperatura esta relacién disminuye, segtn
estudios realizados por I.G. Nixon (1). Es posible
que las reacciones de reoxidacién se lleven a cabo
durante el almacenamiento y transporte, cuando la
temperatura del hierro esponja en algunas dreas de
la pileta se eleva por encima de la temperatura criti-
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geno). La mayoria de las reacciones quimicas de
combustién involucradas en el fenémeno de reoxi-
dacién son exotérmicas, como se muestra en la
tabla I. La energia libre de Gibbs y el calor de for-
macién también se incluyen en la misma tabla (2).

Para evitar el fendmeno de la reoxidacion se ha
recurrido a técnicas tales como briqueteado, pasiva-
cién del hierro esponja por medio de la formacién
de una capa de 6xido protector alrededor del pelet,
o0 por recubrimientos con algunos compuestos orga-
nicos o inorgdnicos para minimizar el contacto de la
superficie del pelet con el oxigeno.

En la actualidad, existe poca informacién rela-
cionada con el caracter piroférico del hierro reduci-
do. Iguchi et al. (3) establecieron que pelets de
mineral de hierro, reducidos con hidrégeno a bajas
temperaturas y ligeramente reoxidados a temperatu-
ra ambiente (usando un gas inerte con bajo poten-
cial de oxigeno), son pasivados debido a la forma-
cion de una capa de 6xido de hierro sobre la
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TABLA I.— Reacciones quimicas envueltas en el proceso de reoxidacién

TABLE I.— Chemical reactions involved in the reoxidation process

Reacciones

0,95<Fe> + 2(0,) = <Fe( 950>
3<Fe> + 2(0,) = <Fe;0,>

2<Fe> + 3/2(0,) = <Fe,03>

3<Fe> + 4(H,0) = <Fe;0,> + 4(H,)
2<Fe> + 3(H,0) = <Fe,03> + 3(H,)

AH0qg, kJ/mol AGO,93, kJ/mol
-264,002 -244,632
-1.103,120 -1.011,515
-815,023 -740,400
-149,460 -88,520
72,847 -50,548

superficie del pelet cuando se usa una mezcla N,-
O, con menos del 1 % de oxigeno. Por el contrario,
cuando se excedi6 el 1 % de oxigeno, la reoxida-
cién se incrementd notoriamente. Sin embargo, se
encontré que el tiempo necesario para la pasivacion
depende del potencial de oxigeno. Estos autores
también mostraron que la velocidad de reoxidacién
fue controlada por difusién de oxigeno, a través de
la capa limite y la pelicula de 6xido formada.

Por otro lado, Kamiya et al. (4) investigaron la
influencia de la fuerza de compactacién sobre la
velocidad de reoxidacién a diferentes temperaturas
en briquetas de mineral de hierro obtenidas por la
compactacién de un polvo reducido con hidrégeno
a 900 °C. La reoxidacion se realiz6 con una mezcla
de N,-O,. Se encontré que la méxima velocidad de
reoxidacién fue alrededor de 400 °C, atribuyendo
este hecho a la formacién de una capa delgada y
densa reoxidada alrededor de las particulas a tem-
peraturas mayores de 400 °C. Estos autores también
reportaron que la reoxidacioén de las briquetas obe-
dece un comportamiento parabdlico, y comienza a
decrecer al incrementar la densidad de la capa reo-
xidada.

Sraku-Lartey et al. (5) estudiaron la reoxidacién
de pelets de hierro esponja en el rango de 60 a 600
°C reducidos con hidrégeno. Encontraron que la
estructura del hierro esponja depende de la tempe-
ratura de reduccién y que la reoxidacién es contro-
lada a su vez por dicha estructura y por la tempera-
tura de reoxidacion.

Por otro lado, A. Bandopadhyay et al. (6) estu-
diaron el mecanismo y los pardmetros cinéticos de
reoxidacién en muestras de hierro esponja reoxida-
dos a temperaturas altas y reducidos con mondxido
de carbono, encontrando que la oxidacién isotérmi-
ca en el rango de temperaturas de 447 a 597 °C
obedece a una ley de primer orden, que se expresa
de la siguiente manera:

da/dt=K(l-a) (1]

donde: K = constante de velocidad
a = fraccion reoxidada
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Esta ley establece que la velocidad de reoxidacion
es proporcional a la cantidad de hierro sin reaccionar.
También encontraron que el modelo cinético cambia
a altas y bajas temperaturas de reoxidacion.

La estructura del hierro reducido se caracteriza
por su tamaifio de poro, porosidad y drea superficial
especifica. Esta estructura depende grandemente de
la temperatura de reduccidn, y al mismo tiempo, la
tendencia a la reoxidacién depende de la estructura
del pelet. Turkdogan et al. (7) establecen que esta
tendencia decrece cuando la temperatura de reduc-
cién se incrementa, lo cual se atribuye a la mayor
area superficial especifica. Al parecer, la naturaleza
de las materias primas también afecta la sensibili-
dad del hierro esponja a la reoxidacién. Iguchi et al.
(8) encontraron que la magnetita se reoxida mas
que la hematita después de la reduccidn, y que la
limonita tiene alta tendencia a la reoxidacion.

El-Geassy et al. (9) estudiaron la cinética y el
mecanismo de reduccidn y reoxidacién de compac-
tos de hematita reducidos con hidrégeno de 700 a
1.000 °C y reoxidados en aire de 200 a 800 °C.
Encontraron que el proceso de reduccién en la
etapa inicial es controlado por difusion gaseosa,
mientras que la velocidad del proceso en las etapas
posteriores puede ser controlado por un mecanismo
combinado de difusién gaseosa en la capa producto
y una reaccién quimica interfacial. La reoxidacién
en las etapas iniciales se controlé por reaccién qui-
mica en la interfase, mientras que en las etapas final
e intermedia, la velocidad del proceso se controld
por difusién en estado sélido.

El presente trabajo estudia la reoxidacién de
pelets de mineral de hierro reducidos y carburiza-
dos previamente en mezclas de gas H,/CO/CO, a
diferentes temperaturas.

2. PARTE EXPERIMENTAL
2.1. Materiales
En el presente trabajo, se utilizaron pelets de mine-

ral de hierro de grado comercial de las minas de
Pefia Colorada, Colima, México. En las tablas I y
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TaBLA II.— Composicién quimica de los pelets sin-
terizados

TABLE I1.— Chemical composition of sintered pellets

Fe,ia | Fe2+ | SiO, | CaO | MgO | Al,O5| S
65,80 | 0,35]2,36| 1,95 0,51 | 1,06 | 0,012

IIT se muestran la composicién quimica y algunas
propiedades fisicas de los pelets empleados, respec-
tivamente.

2.2. Pruebas de reduccion

La reduccioén se controld a través de los cambios de
peso en funcién del tiempo. La reducibilidad de las
muestras se realizé en un analizador termogravimé-
trico Cahn (TGA-171), utilizando un proceso iso-
térmico a 700, 800, 900 y 1.000 °C, bajo una mez-
cla de gas H,-CO-CO, (Tabla IV). La velocidad del
flujo volumétrico de los gases fue de 180 mL/min.

El grado de reduccion se calcul6 a partir de la
pérdida de peso con la siguiente férmula:

Reducibilidad = AW/ W, x 100 % [2]

donde: AW = peso de la muestra antes de la
reduccion-peso de la muestra des-
pués de la reduccién (g).

W, = pérdida de peso correspondiente al
100 % de reduccién (g).

Para cada experimento de reduccidn, se coloca-
ron 3 pelets en una canastilla de niquel metélico y
se introdujeron en el horno de la termobalanza.
Posteriormente, se calentaron hasta la temperatura
de reduccién bajo un flujo de nitrégeno; una vez
que la temperatura de reduccién alcanzé el flujo de
gas inerte se cambid por uno de hidrégeno hasta
que se alcanzé un grado de reduccion del 88 %,
entonces se hizo pasar una mezcla gaseosa de H,-
CO-CO, a diferentes tiempos (12, 18, 25 y 32 min),
para promover la carburizacién. Cuando el proceso

TaBLA III.— Propiedades fisicas de los pelets sinteri-
zados

TABLE II1.— Physical properties of sintered pellets

Porosidad 24.4 %
Indice al tambor 93,10 %
Indice a la abrasion 5,15 %
Densidad aparente 2,25 g/cm3
Didmetro medio de pelet 0,90 cm

de reduccién finalizd, las muestras se enfriaron en
una atmdsfera de nitrégeno. Las condiciones usa-
das en el proceso de reduccién se muestran en la
tabla I'V. La microestructura de los pelets reducidos
y reoxidados se analizé por difraccidn de rayos-X,
microscopia 6ptica y microscopia electrénica de
barrido.

2.3. Pruebas de reoxidacion

La reoxidacion se controld a través de los cambios
de peso en funcién del tiempo. La reoxidacién de
las muestras se llevd a cabo en el sistema TGA
antes mencionado, con un proceso isotérmico, a
250, 300, 350 y 400 °C, bajo un flujo de aire. La
velocidad del flujo volumétrico fue de 200 mL/min.
El grado de reoxidacién se calculé de la ganancia
de peso usando la férmula:

Reoxidacién'= AW/ W, x 100 % [3]
donde: AW = peso de la muestra después de la

reoxidacién-peso de la muestra
antes de la reoxidacion (g).

W, ganancia de peso correspondiente

al 100 % de reoxidacién (g).

Por cada experimento de reoxidacién, se coloca-
ron dos pelets en una canastilla de niquel y se intro-
dujeron en el horno de la termobalanza. Posterior-
mente, se calentaron hasta la temperatura de
reoxidacién bajo un flujo de gas nitrégeno, el cual
se cambi6 por un flujo de aire una vez que se alcan-
z6 la temperatura de reoxidacion. Las muestras se
mantuvieron bajo estas condiciones por 120 min y
después se enfriaron hasta temperatura ambiente en
nitrégeno. La microestructura de los pelets reoxida-
dos se analizé por microscopia optica y rayos-X.

TaBLA IV- Valores de los pardmetros usados en el
proceso de reduccién-carburizacién

TABLE IV.— Parameters values used in the reduction-

carburization process
Temperatura Mezcla de gas Tiempo
reduccidn- 9%0H,/%CO/ carburizacion,
carburizacién, °C P CO, min
700 14/77/9 0,12, 18,25,32
800 14/77/9 0,12, 18, 25, 32
900 13/86/1 0,12, 18, 25, 32
1.000 10/89/1 0,12, 18, 25, 32
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3. RESULTADOS Y DISCUSION

Los pelets sinterizados se redujeron con hidrégeno
a 700, 800, 900 y 1.000 °C, hasta alcanzar un 88 %
de reduccién y, posteriormente, carburizados con
mezclas de CO-H,-CO, por 12, 18, 25 y 32 min,
con el objeto de obtener pelets con diferentes canti-
dades de la fase carburo de hierro y conteniendo a
la vez un porcentaje de reduccién comparable al
que se obtiene industrialmente.

3.1. Efecto de la temperatura en la reduccion-
carburizaciéon

Las figuras 1 y 2 muestran las curvas de velocidad
de pérdida de peso obtenidas en los experimentos de
reduccién-carburizacion para las temperaturas de
reduccion de 700 y 1.000 °C y distintos tiempos de
carburizacién. Como se puede observar, en la etapa
inicial de reduccion (primeros 20 min) existe una
velocidad de pérdida de peso mayor que en la etapa
posterior de la reduccidén, observdndose esto en
todas las temperaturas aqui estudiadas. Asimismo,
se aprecia que la velocidad de reduccidn se incre-
menta a medida que la temperatura aumenta. Esto se
debe, a que la mayor parte de las reacciones que
intervienen en la reduccién son endotérmicas y se
ven favorecidas con la temperatura. En la etapa de
carburizacién, se observa que, conforme se incre-
menta el tiempo, la velocidad disminuye hasta llegar
en algunas temperaturas a registrarse una ganancia
en el peso que se atribuye a la depositacién de car-
bono en el pelet y a la posterior carburizacidn, lo
cual concuerda con algunos trabajos (10 y 11).

La ganancia de peso estd favorecida tanto por el
tiempo de carburizaciéon como por el contenido de
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FiGg. 1.— Curvas de velocidad de reduccidon a

700 °C y diferentes tiempos de carburizacion.

FiG. 1.— Reduction rate curves at 700 °C and

different carburization times.
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F1G6. 2— Curvas de velocidad de reduccién a
1.000 °C y diferentes tiempos de carburizacion.

FIG. 2.— Reduction rate curves at 1.000 °C and
different carburization times.

monéxido de carbono de la mezcla de gases, asf
como por la disminucién de la temperatura. Estos
resultados estdn en concordancia con lo encontrado
por algunos investigadores (12, 13, 14 y 15), que
sefialan que la disociacién del monéxido de carbo-
no por la reacciéon de Boudouard ocasiona la forma-
cién de depésitos de carbono, la cual se incrementa
al disminuir la temperatura y con una concentracion
elevada de mondxido de carbono. La figura 3 mues-
tra la velocidad de reduccién-carburizacién a dife-
rentes temperaturas de reduccién para un tiempo de
carburizacién de 32 min. Se puede observar que la
velocidad de reduccién aumenta conforme se incre-
menta la temperatura, de tal forma que se alcanza el

100
32 minutes
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FiG. 3.— Curvas de velocidad de reduccién a dife-
rentes temperaturas y 32 min de carburizacion.

FI1G. 3.— Reduction rate curves at different
reduction temperatures and 32 min carburization
time.
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grado de reduccién establecido en un tiempo
menor. Por otro lado, en la etapa de carburizacion
se puede observar cémo a medida que la temperatu-
ra disminuye, la ganancia en peso se hace mayor,
sobre todo a 700 y 800 °C.

Espectros de rayos-X mostraron un incremento
en la intensidad de los picos correspondientes al
carburo de hierro al incrementar el tiempo de car-
burizacidn, y una disminucién de estos al incremen-
tarse la temperatura de reduccién. La tabla V mues-
tra que el contenido de carbdn total aumenta con el
tiempo de carburizacién y disminuye al incremen-
tarse la temperatura de reduccion.

3.2. Efecto de la temperatura en la velocidad de
reoxidacion

Los pelets reducidos con hidrégeno y carburizados
con mezclas de CO-H,-CO, a distintos tiempos en
el rango de temperatura de 700 a 1000 °C, fueron
reoxidados en aire a las temperaturas de 250, 300,
350 y 400 °C. La figura 4 muestra las curvas de
velocidad de reoxidacién obtenidas para pelets
reducidos a 800 °C sin carburizar y carburizados
durante 32 min para las distintas temperaturas de
reoxidacion estudiadas. Las curvas de reoxidacion
en general, consisten en tres etapas: una primera, en
el estado inicial, caracterizdndose por una aprecia-
ble pendiente en la curva, una segunda, mostrando
un marcado decaimiento en esta pendiente y un ter-
cer estado con valor de la pendiente cercano a cero.
La longitud y el tiempo de cada una de estas etapas
varfa de acuerdo a las condiciones de cada experi-
mento como puede observarse en la figura 4. Gene-
ralmente, todas las curvas presentan una mayor
velocidad de reoxidacién en la etapa inicial del pro-
ceso, observandose que en la etapa final la veloci-
dad de reoxidacidén es muy lenta. Este comporta-
miento se debe a que en la primera etapa del
proceso de reoxidacion se forma una capa densa de
6xido alrededor del pelet y de los granos, lo cual

TABLA V.— Porcentaje de carbdn total en los pelets
obtenidos de la reduccién-carburizacion

TABLE V.-— Total carbon percent in the pellets after
reduction-carburization process

T Tiempo de carburizacién,
emperatura de .
e min
reduccién, °C
12 18 25 32
700 0,653 | 0,872 | 1,237 | 1,910
800 0,222 | 0,401 | 1,144 | 1,371
900 0,110 | 0,204 | 0,413 | 0,690
1.000 0,080 | 0,102 | 0,294 | 0,324
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FIG. 4.— Curvas de velocidad de reoxidacién para

los pelets reducidos a 800 °C a diferentes tempera-

turas de reoxidacion: a) sin carburizar y b) 32 min
de carburizacién.

FIG. 4.— Reoxidation rate curves for 800 °C

reduced pellets at different reoxidation

temperatures. a) non-carburized pellets and
b) 32 min carburization time.

contribuye a la pasivacion del proceso de reoxida-
cion del pelet. En su mayoria, la velocidad de reoxi-
dacién aumenta con la temperatura de reoxidacion.

3.3. Efecto de la temperatura de reoxidacion

La figura 5 muestra la influencia de la temperatura
de reoxidacion en el grado de reoxidacién para el
material reducido a las diferentes temperaturas de
reduccidn y los tiempos de carburizacién aqui estu-
diados. Como se puede observar, el grado de reoxi-
dacién es mayor a medida que la temperatura de
reoxidacién aumenta independientemente de la
temperatura de reduccion y tiempo de carburizacién
estudiados; sin embargo, a la temperatura de 250
°C, se observa una reoxidacion incipiente en las
muestras reducidas a 700 y 800 °C, incrementdndo-
se a partir de esta tltima temperatura. Para los
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FIG. 5.— Influencia de la temperatura en el grado
de reoxidacién a las diferentes temperaturas de
reduccién y tiempos de carburizacion

FiG. 5.— Influence of reoxidation temperature on
the reoxidation degree at different reduction
temperatures and carburization times.

pelets reducidos a 900 y 1.000 °C, el grado de reo-
xidacion es bajo hasta una temperatura de oxida-
cién de 300 °C, presentdndose un marcado incre-
mento a temperaturas superiores.

Por otro lado, se puede observar también que a
las temperaturas de reduccién de 700 y 800 °C, la
influencia del tiempo de carburizacién en el grado
de reoxidaciéon obtenido no es muy clara; sin
embargo, a 900 y 1.000 °C se aprecia claramente
que el tiempo de carburizacién provoca un aumento
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en el grado de reoxidacién, sobre todo a las tempe-
raturas de reoxidacién de 350 y 400 °C. Este com-
portamiento se atribuye a que a bajas temperaturas
(700 y 800 °C), la cantidad de poros formada por el
monoxido de carbono durante el proceso de reduc-
cioén-carburizacién es muy pequefia. En cambio, a
temperaturas de reduccion altas (900 y 1.000 °C), la
porosidad de las muestras reducidas solamente con
hidrégeno se ve afectada por el tiempo de carburi-
zacion con mondéxido de carbono, lo cual se consta-
t6 realizando un andlisis cuantitativo de la porosi-
dad de los pelets reducidos y carburizados a las
diferentes temperaturas y tiempos de carburizacion,
mediante la técnica de conteo por puntos, encon-
trando que a 900 y 1.000 °C la porosidad es directa-
mente proporcional al tiempo de carburizacion;
contrario a lo que sucede a 700 y 800 °C, ya que en
general, los pelets son muy porosos. La tabla VI
muestra los resultados de la porosidad obtenidos en
los pelets reducidos a 700 y 900 °C a los diferentes
tiempos de carburizacién. De aqui, se concluye que
la porosidad es el factor mds importante en el con-
trol. de la reoxidacién y en el caso particular de
pelets reducidos a temperaturas altas (900 y 1.000
°C), la porosidad se incrementa conforme mayor es
el tiempo del proceso de reduccién-carburizacion.

Con el propo6sito de lograr una visién generaliza-
da del proceso de reoxidacién y la influencia de la
temperatura y el tiempo de carburizacion, la figura
6 muestra una grafica del promedio de los resulta-
dos obtenidos para el grado de reoxidacion alcanza-
do a las diferentes temperaturas de reoxidacién y
tiempos de carburizacién, promediando los resulta-
dos obtenidos para el porcentaje de reoxidacion a
las diferentes temperaturas de reducciéon. Como se
puede observar, el grado de reoxidacién aumenta
con la temperatura. Cabe destacar también, que en
las muestras de pelets reoxidados sin carburizar, el
grado de reoxidacidn alcanzado es menor que el
obtenido para los pelets carburizados a los distintos
tiempos aqui estudiados y, al analizar las muestras,
se nota una menor porosidad en estas, por lo que se
presume que el factor que mds influye en este com-
portamiento es la porosidad.

TABLA VI.— Porcentaje de porosidad en los pelets
obtenidos de la reduccién-carburizacién

TABLE VI.— Percent porosity in the pellets after
reduction-carburization process

Tiempo de carburizacion,

Temperatura de
min

reduccién, °C

0 12 18 25 32

700 32,18 135,73 1 33,41 (33,59 {36,62
900 14,96 | 16,73 | 23,97 (29,83 |32,15
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FiG. 6.— Grado de reoxidacién frente a temperatura

de reoxidacién a los diferentes tiempos de carburi-

zacién, promediando las diferentes temperaturas de
reduccidn.

FIG. 6.— Reoxidation percent vs reoxidation
temperature for different carburization times,
averaged at different reduction temperatures.

3.4. Influencia de la temperatura de reduccion
en la reoxidacion

Los pelets reducidos y carburizados a las tempera-
turas y tiempos ya mencionados fueron reoxidados
a las temperaturas previamente programadas para
observar la influencia que tiene la temperatura de
reduccién sobre el grado de reoxidacién.

La figura 7 muestra la influencia de la tempera-
tura de reduccién en el grado de reoxidacién, donde
se puede observar una disminucién de este tltimo,
para las diferentes temperaturas y tiempos de carbu-
rizacién estudiados, a medida que la temperatura de
reduccién aumenta.

El comportamiento encontrado en el porcentaje
de reoxidacién al incrementar la temperatura de
reduccidn, se atribuye principalmente a la morfolo-
gia del hierro esponja presente en los pelets al ser
reducidos a las diferentes temperaturas de reduc-
cién-carburizacién. La estructura del mineral de
hierro reducido se caracteriza por el tamafio de
poro, porosidad y drea superficial especifica, donde
la temperatura de reduccién tiene un gran efecto
sobre esta estructura, incrementando la tendencia a
la reoxidacién cuando la temperatura de reduccién
disminuye; esto es debido al aumento en el drea
superficial especifica como mostraron Tukdogan et
al. (11).

Por otro lado, al aumentar la temperatura de
reduccién disminuye la relacién existente entre
volumen/superficie y con esto la tendencia a la reo-
xidacién del material, de acuerdo a lo encontrado
por I.G. Nixon (1). Ademads, existe una mayor com-
pactacion en la estructura del pelet a medida que se

(c) Consejo Superior de Investigaciones Cientificas
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FiG. 7.— Influencia de la temperatura de reduccién
en el grado de reoxidacion a las diferentes tempera-
turas de reoxidacién y tiempos de carburizacion.

FiG. 7.— Influence of reduction temperature on the
reoxidation degree at different reoxidation
temperatures and carburization times.

incrementa la temperatura de reduccién, como se
puede observar en la figura 8, donde se muestran
las microestructuras obtenidas mediante microsco-
pia electrénica de barrido de pelets reducidos a las
diferentes temperaturas. Se observa una morfologia
muy similar a las temperaturas de reduccién de 700
y 800 °C, y lo mismo para 900 y 1.000 °C, pero
estas morfologias son diferentes en los dos interva-
los de temperatura considerados. Se aprecia tam-
bién que entre 700 y 800 °C existen grandes cavida-
des y granos pequefios, y en el intervalo 900-1.000
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FI1G. 8.— Micrografias obtenidas por microscopia electrénica de barrido de los pelets reducidos sin carburizar
aa) 700 °C. b) 800 °C, c¢) 900 °C y d) 1.000 °C.

FiG. 8.— SEM of non-carburized pellets at a) 700 °C, b) 800 °C, c¢) 900 °C and d) 1.000 °C.

°C se inicia un proceo de sinterizaciéon. Al aumentar
la temperatura de reduccién de los pelets, se puede
observar un mayor crecimiento de grano en la
estructura, asi como una mayor compactacién y una
disminucién en forma muy notoria de la porosidad.

En general, se puede afirmar que la porosidad
disminuye cuando la temperatura de reduccién
incrementa y con ello el grado de reoxidacién que
se alcanza es menor, como se puede observar en la
figura 9, donde se presenta una gréfica del prome-
dio de los valores obtenidos en la reoxidacion a las
diferentes temperaturas de reduccién y tiempos de
carburizacién, promediando los resultados obteni-
dos a las diferentes temperaturas de reoxidacion
estudiadas. Esta tendencia, como ya se menciond,
es mas clara en el caso de las muestras sin carburi-
zar debido a que presentan un menor contenido de
porosidad que las muestras carburizadas, en las
cuales la presencia de monéxido de carbono duran-
te la carburizacién contribuye a que exista un incre-
mento de la porosidad.
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3.5. Analisis de los pelets reoxidados

Los pelets reoxidados a las distintas temperaturas
fueron analizados mediante un estudio metalografi-
co y de rayos-X, observdndose un proceso de reoxi-
dacién del tipo homogéneo en todo el pelet; se
aprecia, ademds, en los pelets reoxidados a 350 y
400 °C una porosidad abierta, lo que ocasiona un
mayor grado de reoxidacién. En las figuras 10a y
10b, se presentan micrografias, tomadas por
microscopia Optica, de los pelets reoxidados a 250 y
400 °C, en las cuales se puede observar el tipo de
reoxidacién homogénea en el pelet.

Los estudios de rayos-X de los pelets reoxidados
revelan las fases presentes en la microestructura del
pelet, las cuales consisten basicamente en magnetita y
hierro en los pelets reoxidados a las temperaturas de
250y 300 °C, y de magnetita, hematita y hierro en los
pelets reoxidados a las temperaturas de 350 and 400
°C, notdndose la ausencia de wustita en todos los
pelets reoxidados, como se muestra en la figura 11.

http://revistademetalurgia.revistas.csic.es



40

20

REOXMDACION, %

700 600 900 1000
TEMPERATURA DE REDUCCION, °C
| Omn 1€min 18min 25min 32 min I
—h— —— —%— —&—

FiG. 9.— Grado de reoxidacion frente a temperatura

de reduccidn para los diferentes tiempos de carburi-

zacion, promediando las diferentes temperaturas de
reoxidacidn.

Fi1G6. 9.— Reoxidation percent vs reduction
temperature for different carburization times,
averaged at different reoxidation temperatures.

3.6. Ajuste matematico de los resultados

Los datos experimentales se ajustaron mediante un
andlisis de regresién miiltiple, con el fin de estable-
cer alguna relaciéon matemadtica y al mismo tiempo
sugerir una tendencia mds clara del grado de reoxi-
dacién con respecto a las variables que intervienen
en el proceso de reoxidacion, tales como temperatu-
ra de reduccidn, temperatura de reoxidacién y tiem-
po de carburizacién. Se obtuvo la siguiente ecua-
cién:

% reox. = -0,0521T, + 0,000245T3 - 0,1462t  [4]

donde: % reox. = Porcentaje de reoxidacion.

T, = Temperatura de reduccidén
(°C).

T, = Temperatura de reoxidacién
°O).

t = Tiempo de carburizacién
(min).

Con un coeficiente de correlacion de 0,905.

La ecuacion anterior establece que el porcentaje
de reoxidacién disminuye en forma lineal con la
temperatura de reduccién y se incrementa de forma
cuadrdtica con la temperatura de reoxidacidn, lo
cual concuerda con lo encontrado en las figuras 6 y
9. Al mismo tiempo, se observa que el porcentaje
de reoxidacién para las condiciones utilizadas en
este caso depende primeramente de la temperatura
de reduccion, posteriormente de la temperatura de
reoxidacién, y en ultima instancia del tiempo de

(c) Consejo Superior de Investigaciones Cientificas
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FiG. 10.— Micrografias de pelets sin carburizar
reducidos a 800 °C y reoxidados a a) 250 °C y
b) 400 °C.

FIG. 10.— Micrographs of non-carburized pellets,
reduced at 800 ° and reoxidized at a) 250 °C and
b) 400 °C.

carburizacién. Los valores menores de reoxidacion
encontrados en el presente trabajo, se registraron a
250 y a 300 °C en el caso de las temperaturas de
reduccién de 900 y 1.000 °C, para todos los tiem-
pos de carburizacién estudiados.

4. CONCLUSIONES

Del andlisis de los resultados contenidos en el pre-
sente trabajo, se desprenden las siguientes conclu-
siones:

— La carburizacién de los pelets se incrementa con
el tiempo y disminuye conforme la temperatura
de reduccién aumenta.

— La reoxidacién es casi nula para todos los pelets
reducidos a las diferentes temperaturas y tiem-
pos de carburizacién cuando el proceso de reoxi-
dacion se lleva a cabo a 250 °C.
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FiG. 11.— Difraccién de rayos-X de los pelets redu-
cidos a 900 °C y 25 min de carburizacién y reoxi-
dadas a a) 300 °C y b) 400 °C.

FiG. 11.— X-ray diffraction for 900 °C reduced
pellets and 25 min carburization time and
reoxidized at a) 300°C and b) 400°C.

— Existe una clara tendencia de la reoxidacién a
disminuir cuando el proceso se efectiia a tempe-
raturas de reduccién de 900 y 1.000 °C. Este
efecto se presenta con mayor claridad a tempera-
turas de reoxidacién de 250 y 300 °C.

— EI grado de reoxidacién alcanzado disminuye
cuando la temperatura de reduccién aumenta.

— A temperaturas de reduccién de 700 y 800 °C, el
tiempo de carburizacién no influye marcada-
mente en la reoxidacion, pero a 900 y 1.000 °C,
se aprecia claramente un incremento en la reoxi-
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dacidn, es decir, a mayor tiempo de carburiza-
cién mayor es la reoxidacion.

— El grado de reoxidacién es mayor a medida que
la temperatura de reoxidacién se incrementa.

— Los anélisis de los pelets reoxidados revelan una
reoxidacién del tipo homogéneo especialmente
en la superficie.
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