CHALMERS

Direktreduktion av jarnoxider 1 fluidbaddar vid lag

temperatur

Examensarbete inom Kemiteknik 180 hp

Payman Al Silo & Laura Lahdo

Avdelning for Energi och Material
Institutionen fOr Kemi och Kemiteknik

Chalmers Tekniska Hogskola
Goteborg, Sverige 2025



Examensarbete 2025

Direktreduktion av jarnoxider 1 fluidbaddar vid lag
temperatur

Payman Al Silo & Laura Lahdo

CHALMERS

Avdelning for Energi och Material
Institution for Kemi och Kemiteknik
Chalmers Tekniska Hogskola
Goteborg, Sverige 2025



Direktreduktion av jarnoxider i fluidbaddar vid lag temperatur

Payman Al Silo & Laura Lahdo

Handledare : Victor Purnomo och Ivana Stanicic
Examinator: Henrik Leion

Examensarbete 2025

Avdelning for Energi och Material
Institution for Kemi och Kemiteknik
Chalmers Tekniska Hogskola
Goteborg, Sverige 2025



Abstract

This study investigates the direct reduction of iron oxides in a fluidized bed reactor at low temperatures using
hydrogen gas. The purpose was to examine how variations in hydrogen flow rate and concentration affect the
reduction efficiency and fluidization behavior, with a specific focus on the minimum fluidization velocity (umf).
Experiments were conducted at 550 °C using different gas flow velocities. The reduced samples were analyzed using
Scanning Electron Microscopy (SEM) to assess morphological changes.

The results confirmed that higher hydrogen concentration and gas velocity enhance the reduction process and shorten
reaction time. However, issues such as defluidization and melted areas were observed at lower flow rates or concentrations,
leading to incomplete reduction. SEM analysis revealed the presence of pores, melted surfaces, and cracks, particularly in
defluidized samples, suggesting localized overheating. These findings highlight the importance of maintaining stable
fluidization to avoid structural degradation of the reduced material. Further research is needed to fully understand the
mechanisms behind these phenomena and to optimize the process.



Sammanfattning

Denna studie undersoker den direkta reduktionen av jairnoxider i en fluidbéddreaktor vid ldga temperaturer med hjélp
av vitgas. Syftet var att undersoka hur variationer i gashastighet och koncentration av vétgas paverkar reduktions
effektiviteten och fluidiserande beteendet, med sérskilt fokus pa den minimala fluidisering hastigheten (umf).
Experimenten genomfordes vid 550 °C med olika gashastigheter. De reducerade proverna analyserades med
svepelektronmikroskopi (SEM) for att undersoka de morfologiska forédndringar.

Resultaten bekriftade att hdgre vétgaskoncentration och gashastighet forbéattrar reduktions processen och forkortar
reaktionstiden. Dock observerades problem sdsom defluidisering och smélta omraden vid lagre gashastigheter och
koncentrationer, vilket ledde till ofullsténdig reduktion. SEM-analysen visade porer, smélta ytor och sprickor, sérskilt i
defluidiserade prover, vilket kan tyder pa lokal 6verhettning. Dessa resultat understryker vikten av att upprétthalla
stabil fluidisering for att undvika strukturell nedbrytning av det reducerade materialet. Ytterligare forskning behovs for
att fullt ut forstd mekanismerna bakom dessa fenomen och for att optimera processen.
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1. Introduktion

Stalindustrin &r viktig for samhéllet eftersom den &r grunden for bland annat byggindustrin, transporter, energisystem
och maskiner. Den paverkar minga andra foretag, bade de som levererar till industrin och de som anvénder stél i sina
produkter. Eftersom stal &r ett starkt och hallbart material som bygger upp viktiga delar av samhéllet, sdsom broar och
byggnader, ar det svart att ersétta det. [1][2] Produktionen av stal vintas dessutom 6ka med 25-30% till ar 2050, vilket
visar att industrin kommer att fortsétta vara viktig for ekonomin. [2]

Stalindustrin star for ungefar 7% av vérldens totala koldioxidutsldpp [2][3]. Det beror frimst pa att den vanligaste
tillverkningsmetoden, masugn/syreblasningsugn-processen, anviander stora mingder kol och koks for att omvandla
jarnpulver till metalliskt jarn. Detta medfor hoga utsldpp i flera steg, sérskilt vid sjilva jairnreduktionen, men dven vid
kokstillverkning och férbehandling av pulvret (sintring eller pelletisering). Det finns mer héllbara 16sningar, till
exempel att anvénda atervunnet skrot eller vitgas i kombination med fossilfri el.

Projektet har ddrmed wvalt att fokusera pa att reducera jarnpulver med vétgas, da biprodukten dr vatten istédllet for
koldioxid. Men eftersom masugnsprocessen fortfarande dominerar, dr utsldppen fran stalindustrin fortsatt hoga.
Sammanfattningsvis ar stilindustrin viktig for samhéllets ekonomi och infrastruktur, men den bidrar ocksé kraftigt till
klimatpaverkan pa grund av sin hoga anvindning av fossila branslen. [1][2]

1.1 Tillverkningsmetoder

De huvudsakliga metoderna for stalproduktion i varlden idag dr masugn/syreblasningsugn och elektrisk ljusbagsugn.
Ar 2010 stod massugnen/syreblasningsugn-processen for cirka 65% av den globala stilproduktionen, medan elektrisk
ljusbagsugn-processen for cirka 30%. [4]

1.1.1 Masugn/syreblasningsugn

Masugn/syreblasningsugn dr en traditionell process dér jarnpulver reduceras kemiskt. I en masugn, som ir en stor
schaktugn, matas jarnpulver, koks och kalksten in fran toppen. Varm luft bléses in vid ugnens botten, vilket far koksen
att forbridnnas och bilda virme samt kolmonoxid. Den genererade virmen smaélter materialet medan kolmonoxiden
avldgsnar syret fran jarnpulvret, vilket producerar flytande jarn vid cirka 1480°C som innehaller 4% kol och lite kisel.
Det flytande jdrnet tappas periodvis och transporteras till en syreblasningsugn dér det raffineras till stdl. Masugnen &r
det mest energikrdvande steget i masugn/syrebldsningsugn-processen och star for en stor andel av koldioxidutslappen.
Hela masugn/syreblasningsugn-processen genomfors vanligtvis i ett integrerat stalverk. [4]

1.1.2 Elektrisk ljusbagsugn

Elektrisk ljusbédgsugn &r en metod dér stél framstills genom att smélta metallskrot med hjélp av elektriska ljusbéagar.
Ugnen anvinder tre grafitelektroder som sidnks ner i metallskrotet och producerar ljusbédgar nar de kommer i kontakt
med metallen. Dessa ljusbdgar genererar mycket hdga temperaturer, vilket gor att metallen smélter. Elektrisk
ljusbdgsugn star for en betydande del av den globala stilproduktionen. I den elektriska ljusbdgsugnen bidrar frimst
forbrukningen av elektricitet till indirekta CO--utslapp, sarskilt under sméltning och efterféljande processer som
valsning. Elektriska ljusbidgsugn-anldggningar kan vara fristdende eller inga i ett integrerat stilverk. [4]



1.1.3 Smaltreduktion

Sméltreduktion &r en alternativ metod for jarntillverkning som syftar till att minska behovet av koks och sinter, tva
energiintensiva produkter som anvénds i den traditionella masugnsprocessen. I sméiltreduktionen anvénds istillet kol
och smé partiklar av jarnpulver for att producera flytande jarn. Jarnpulvret reduceras forst i fast form och smalts sedan
i en smilreduktionsenhet, dir kol omvandlas till gas som bade ger virme och CO-rik gas for att smailta jarnet.
Sméltreduktion krdver mindre energi jaimfort med traditionella metoder och utvecklas genom processer som COREX
och FINEX. [4]

1.1.4 Direktreduktion

Direktreduktion &r en process dir jarnpulver reduceras i fast fas genom att syre avldgsnas. Som reduktionsmedel
anvands framst naturgas, men ibland dven kol [4]. Slutprodukten, kallad direktreducerat jarn, kan bearbetas vidare till
stdl. Ar 2008 producerades 68,5 miljoner ton direktreducerat jirn globalt, varav majoriteten framstilldes med
MIDREX-teknologi. [4]

Direktreduktion av jarnoxider utgor ett alternativ till den traditionella masugnsprocessen for jarntillverkning. Utdver
sin roll i jirnproduktion erbjuder denna metod &ven mojligheten att lagra energi vid reducering av jarnoxider. Den
lagrade energin kan frigoras senare under oxidation. Metoden har flera férdelar jamfort med masugnsprocessen, bland
annat ldgre kapitalkostnader och flexibilitet i val av reaktor. Processen kan genomforas i olika typer av reaktorer,
sasom roterugnar, schaktugnar eller fluidbaddar, beroende pa behov och tillampning. Samtidigt finns vissa nackdelar.
Produkten, direktreducerat jarn, ar brandfarlig och kriaver déarfér noggrann hantering for att minimera riskerna. Vid
anviandning av fluidbddd okar dessutom risken for defluidisering, vilket orsakas av att materialet fastnar eller
agglomererar under processen. [5]

1.2 Tillimpning av direktreduktion

Vid direktreduktion av jarnoxider i ugn tillimpas tvd olika metoder beroende pa materialets fysiska form. Nér
jémpulver forekommer i form av pellets anvénds en schaktugn, dér pelletsen genomgér kontinuerlig rotation, vilket
sdkerstiller en jimn exponering for reaktions gasen och forbéttrar bade virmedverforingen och reduktionens
homogenitet. Dock &r det en enormt energikrivande process att omvandla jarnoxider fran pulver till pellets och
kostsamt. Genom att anvidnda schaktugn riskerar d&ven materialet att smélta samman under processens ging vid hogre
temperaturer. [6]

Ett alternativ dr att anvinda fluidisering som é&r en process dér en bdadd av fasta partiklar forsétts i ett tillstind som
liknar en vétska. Niar ett gasflode, exempelvis luft, passerar upp genom en badd av fasta partiklar, skapas ett
friktionsmotstdnd som resulterar i ett tryckfall 6ver badden. Detta tryckfall 6kar i takt med att lufthastigheten okar. Vid
den punkt dér friktionskraften fran gasflodet balanserar tyngdkraften pd partiklarna borjar partiklarna rora sig isér,
varpa badden expanderar och Overgar till ett tillstdnd dir den uppvisar vitskeliknande egenskaper. Detta tillstand
bendmns som en fluidiserad badd. [7]

Processen ér central for att uppna effektiv kontakt mellan gas och fast fas, vilket i sin tur forbéttrar virmedverforing
och reaktionskinetik under reduktionsforloppet. Tack vare den intensiva blandningen och den jidmna
temperaturfordelningen som uppnés i en fluidiserad bddd, kan processen genomforas vid ldgre temperaturer och med
lagre energiforbrukning, vilket medfor ldgre driftskostnader. Denna reaktortyp erbjuder en mer energieffektiv och
kostnadseffektiv metod for reduktion av jarnpulver. [5][8]



Fluidbadddar fluidiserar materialet med hjidlp av ett gasflode som tillférs under badden, detta skapar ett dynamiskt
tillstand dar de fasta partiklarna hélls svdvande i gasfasen, ett tillstind som beter sig likt vétska. En annan férdel med
fluidbaddreaktorn 4r att jarnpulvret kan anvindas direkt, utan att behdva pelleteras. Detta forenklar
materialhanteringen och minskar bade processteg och kostnader. Den goda blandningen i bidden sékerstéller dessutom
en effektiv reduktion av pulvret.

Som tidigare ndmnt finns det ocksa vissa utmaningar. En av de storsta riskerna ér defluidisering, som kan uppsta om
partiklarna borjar klumpa ihop sig eller agglomerera, vilket stor fluidiseringen och kan orsaka driftproblem. Dessutom
ar den slutliga produkten, direktreducerat jarn, mycket brandfarlig och kréver darfér noggrann hantering samt
omfattande sékerhetsatgérder vid bade lagring och transport. [9]

For att minska risken for defluidisering i baddden véljer man att Oka gashastigheten[10]. Den minsta
fluidiseringhastigheten (umf) &r den ldgsta hastighet hos fluidiseringsgasen, i detta fall en blandning av vétgas och
kvivgas som krivs for att fi fasta partiklar till exempel jarnpulver eller pellets att bete sig som en vitska i en
fluidbaddreaktor.[5]

1.3 Reduktion med H- vid 1&g temperatur

Ett sétt att minimera risken for defluidisering &r genom att ha ett 1ag temperatur. For det forsta syftar temperaturen till
att minimera risken for defluidisering i fluidbddden, ett vanligt problem vid reduktion av jarnpulver pa grund av
partikelagglomerering. For det andra ar syftet att undvika bildning av wiistite (FeO), en mellanprodukt i reduktions
forloppet som termodynamiskt kan bildas vid temperaturer 6ver 570 °C. [11] Detta illustreras i figur 1 som fortydligar
valet av temperatur. For det tredje dr temperaturintervallet avgérande for att uppna en fullstindig reduktion till
metalliskt jarn. I reduktions forloppet vid temperaturer hdgre &n 570°C;

Fe:0s — FesOs — FeO — Fe

Det sista steget, FeO — Fe, dr det mest krdvande, bade kinetiskt och termodynamiskt. Det kdnnetecknas av lag
reaktionshastighet och hog syre avlidgsnande. Genom att arbeta vid temperaturer under 570 °C undviks detta steg,
vilket 6kar mdjligheten att né fullstandig reduktion. [5]



Liqui Xi
e quid Oxide .
Q
_ i 2 1545
Liq + Wus A‘g— B
\ 1429 =3
1400 g
s 1 2
P b=}
= 1200 8 g
= _ k] %
o 4 = Wustite 5
L) (] 5]
a = =
£ 10004 o £
|<l_J u Wustite + Magnetite u
800 b
600 — 550
Metal + Magnetite
T T T T T T T T
0.5 0.52 0.54 0.56 0.58 0.6
FeO Fe,0;

Mole Fraction Oxygen

Figur 1: Fe-O phase diagram [12]

1.5 Syfte

Syftet med denna studie &dr att undersoka hur gashastighet och gaskoncentration paverkar direktreduktionen av
jérnoxider i1 en bubblande fluidbdddsreaktor vid konstant temperatur. Genom att analysera parametrar som reaktivitet
(vditgasomvandling), tryckfall, morfologi och reaktionstid syftar studien till att ge en djupare forstaclse for vilka
driftférhéllanden som &r mest lampliga for att uppna en fullsténdig reduktion till metalliskt jarn, utan att defluidisering
uppstar.



2. Material och Metod

2.1 Material

Det jédrnpulver som anvédndes i studien hidmtades fran norra Sverige. Materialet anvidndes utan foregdende
forbehandling och siktades till en partikelstorlek mellan 125 och 180 pm. Det uppvisade en bulkdensitet pa 2400
kg/m* och hade en minimal fluidiseringshastighet pa 0,01 m/s, uppmatt vid 550 °C i en fluidbdddreaktor med ren
kvdvgas. Jarnhalten i materialet uppgick till 94,52 %.

2.2 Fluidbaddreaktor

En fluidbaddreaktor bestar av sjilva reaktorn, som ér tillverkad av kvartsglas och indelad i tre sektioner: en 6vre del,
en mittersta del samt en nederdel. Den storsta delen av reaktorn utgors av den mittersta sektionen, vilket placeras i
ugnen och dér reduktionen av jarnpulvret sker. Den mittersta delen &r i sin tur uppdelad i tvé delar, separerade av en
kvartsplatta. Jirnpulvret befinner sig pé kvartsplattan och fluidiseras med hjélp av gasflode som strémmar uppat. Den
nedre sektionen dr ansluten till gasinloppet och en temperatursensor som méter temperaturen strax under filtret i
reaktorn. Den Ovre delen av reaktorn &r ansluten till gasutloppet, dir temperaturen méts direkt i bidden. Temperaturen
mits med tva temperatur stavar, en placeras i den dvredelen och méter temperaturen i bidden. Den andra placeras i
den nedredelen och méter temperaturen strax under kvartplattan, denna temperatur &r inte lika exakt som den andra
och &r nigra grader kallare. [3]

Figur 2 nedan illustrerar hur fluidbdaddreaktorn dr kopplad till resten av systemet, den indikerar pd de olika ventilerna
samt analysatorn. [ experimentet som utférdes har H: anvénts som “Fuel” och N2 som den inerta gasen.
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Figur 2 : Skiss over reaktorsystemet, figur hdmtad fran Leion et al. [8]
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2.3 Kalibrering av floden

I den hér studien anvéndes tva massflodeskontroller (MFC), MFC#48 for vitgas (Hz) och MFC#410 for kvavgas (Nz2).
Béda systemen kalibrerades noggrant innan experimentet startade for att sékerstdlla tillforlitliga och jamforbara
mitvirden. Kalibreringen genomfordes genom att stilla in varje system pé olika procentuella nivaer och méta
gasflodet vid varje instédllning (se tabell A och tabell B i bilagor). Med hjilp av maétdata fran tabell 3 och 4
konstruerades tva kalibreringskurvor, en for varje system (se figur A och figur B i bilagor). Dessa kalibreringskurvor
visade linjdra samband mellan procent instillningen och gasflddet. Utifran dessa samband togs tvé linjdra ekvationer
fram for att berékna hur stor procentandel som skulle matas in i systemet vid olika umf-forsok (se tabell C och tabell D
i bilagor).

Innan varje experiment paborjades noll- och spannkalibrerades gasanalysatorn. Med nollkalibrering menas att
nollstédlla analysatorn med kvdvgas. Spannkalibrering &r ndr analysatorn stélls in efter en kdnd koncentration av gasen.
Lackagetest utfordes pa reaktorn, och gaslarmet aktiverades, sérskilt vid hantering av reduceringsgaser och
kalibreringsgas.

2.3.1 Uy

Den forsta delen av experimentet syftade till att berdkna den minimala fluidiseringshastigheten (umf) for reaktorn.
Forsoket genomfordes badde med och utan badd i reaktorn, under identiska forhdllanden (550 °C, 100% N:). Tryckdata
loggades och medelvirdet togs fram. Med hjélp av kalibreringskurvan berdknades bade stigande och fallande tryck.
Dérefter subtraherades stigande tryck med béddd fran stigande tryck utan biadd, samt fallande tryck med badd fran
fallande tryck utan badd. En graf konstruerades och anvindes for att bestimma den minimala fluidiseringshastigheten
(umf), vilken uppmiéittes till 1 cm/s. Detta illustreras i figur 3 nedanfor.

Umf

0,5

—eo—stig —e—fallande

Tryckfall (kPa)

0 1 2 3 4 5 6
fluidhastighet (cm/s)

Figur 3: Berdkning av Umf



2.3.2 Flodesberdkningar

Floden beréknas enligt formeln:

V=uxA
dar

u =gashastighet

umf = minsta fluidiseringshastigheten = 1 cm/s

u/umf= fluidiseringstal

A= reaktorns tvirsnittsarea = 3,8013 cm2

(ek. 1)

w/umf V(ml/min) #48 (H2 90%) #410 (N2 10%)
5 1140,39 1026,35 114,03

4 910,31 821,08 91,23

3 684,23 615,81 68,42

Tabell 1: Floden (V) for olika gashastigheter u

u/umf V (ml/min) #48 (H2 25%) #410 (N2 75%)
5 1140,39 285,09 855.29
4 910,31 228,07 684,23
3 684,23 171,05 513,17
Tabell 2: Floden (V) for olika umf
Den omvandlade méngden vitgas berdknas utifran mol flodet in och ut av vétgas:
n Hyin —n Hyut (ek.2)

Tin in

dar

n(H,)in= mol fléde av vitgas (mol/s)

n( Hz2)ut= mol flode av vitgas (mol/s)




2.5 Fluidbadd experiment

Forsoken genomfordes vid en temperatur pa 550 °C med en partikelstorlek i intervallet 125—-180 um. Vid varje forsok
anvindes 18g som motsvarade en hojd/diameter pd 1 cm 1 bddden. Den minimala fluidiseringshastigheten (umf)
beréknades till 1 cm/s (se figur 19). Vid 5*umf anvéindes en reduceringsgas bestdende av 25%H:/75% N2, medan
ovriga gashastigheter (S*umf, 4*umf och 3*umf) genomfordes bara med en reduceringsgas innehallande 90% H2/10 %
Na.

Varje experiment inleddes med uppvéarmning i inert atmosfar (100 % N) till 550 °C. Dérefter padborjades reduktionen
med den valda reduceringsgasen, med start fran det hogsta flodet (se tabell 5 och 6 i bilagorna). Experimentet pagick
tills vétgas-koncentrationen i utloppet atergick till 90 %, vilket indikerar att reaktionen i huvudsak var avslutad. Under
experimentet kontrollerades tryckfallet 6ver badden, och eventuella tecken pa defluidisering noterades (se figur 12 och
figur 14). Efter avslutad reduktion, kyldes systemet ner till rumstemperatur med kvivgas. Dérefter togs materialet ut
och samlades in, nytt material tillsattes, och proceduren upprepades for nista gashastighet.

2.6 SEM

Svepelektronmikroskopi (SEM) anvidnds for att skapa detaljerade bilder av ett prov genom att fokusera en
elektronstrale och svepa den Gver provets yta. Nar elektronerna traffar ytan interagerar de med atomerna i materialet,
vilket ger upphov till olika signaler som kan analyseras. Genom att detektera de tillbakaspridda elektronerna
(backscattered electrons) kan man f& information om provets atomnummer (kontrast mellan olika element) samt
topografi.

SEM har formégan att ha ett skarpt fokus langst med djupet av materialet, vilket gér metoden sérskilt lampad for ytor
med stora topografiska variationer, som till exempel sprickor och porer. [13]

I experimentet som utfordes anvindes Ultra 55 och &r utrustad med en fullt integrerad energi- och vinkel selektiv
“backscattered-elektron detektor” (EsB-detektor).

Ultra 55 kan ta bilder med ultrahdg upplosning béde for sekundirelektroner (SE), som anvinds for att avbilda
ytstrukturer, och for tillbaka spridda elektroner (BSE), som anvénds for att visa skillnader i materialets
sammansittning. Den &dr dessutom mindre kénslig for kant kontrast och laddnings effekter, vilket mdjliggor noggranna
avbildningar och métning av granser, partiklar och strukturer. [14]

2.7 Felkallor

Gasanalysatorn var endast kalibrerad for koncentrationer i intervallet 0-20%, vilket innebar att
vétgas-koncentrationen aldrig kunde maitas upp till det efterstrdvade vérdet pa 90 % under experimentets gang. For att
normalisera detta togs maxvirdet av den uppmétta vitgas-koncentrationen fran loggningen, och 90 dividerades med
detta virde.

Flodesmitaren &r kalibrerad med kvévgas vilket har en annan densitet dn vétgas, sa nér flodet blev for lagt vid 90%
vitgas slutade flodesmaitaren att visa flodet som strommade ut ur reaktorn vidare in i analysatorn. For att kompensera
for detta gjordes manuella berdkningar for att rikna ut ett teoretiskt flode ut ur reaktorn.



3. Resultat

3.1 5*umf med 90% H= och 10% N-

Tryckfallet for 5S*umf visar att bade trycket och biddmassan minskar, vilket framgér i grafen. Under experimentets
ging observeras en successiv minskning i amplitud nivén, vilket sannolikt &r ett resultat av att reduktionen fortskridit
mot fullstindighet och att materialets massa dirmed minskat. I och med att reduktionsreaktioner innebér att syre
avldgsnas fran det fasta d&mnet, leder ett fullstindigt syre uttag till en reducerad restmassa, vilket aterspeglas i den
minskade amplituden. Detta syns tydligt i bade figur 4a som indikerar tryckfallet samt figur 4b som visar hur lang tid
det tog for materialet att fardig reducera. Grafen indikerar att dmnet dr fardig reducerat efter 5000 sekunder.
Tryckfallet visar en hog amplitud vilket indikerar att fluidiseringen fungerade effektivt och att reaktionsforloppet
inleddes pa ett korrekt sitt. Detta tyder pa att forsoket genomfordes enligt forvantningarna

5 Umf 5umf

©
N

©
-

)

Tryck (kPa)

o
o

Concentration av H2 (moldm3)
©® ® ® ® ©
s 3 3 &

o
©
@

0 500 1000 1500 2000 N 0 3000 3500 4000 4500 5000 0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000 4500 5000
Téty Tid (s)

Figur 4a: Tryckfall mot tid Figur 4b: Koncentration av vitgas mot reduktionstid

For att veta hur mycket av vétgasen faktiskt omvandlades beriknas mangden vattenanga som kommer ut (enligt ek. 2).
Maingden omvandlat vitgas visar pa hur effektiv processen ar, enligt figur 5 ligger omvandlings siffran strax under 0,1.
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Figur 5: Omvandlad vitgas mot reaktionstid
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3.2 4*umf med 90% H: och 10% N-

Grafen for 4*umf med en reduceringsgas bestdende av 90% vitgas och 10% kvdvgas visar att materialet lyckas
fluidisera, vilket framgar av att tryckfallet (figur 5a) uppvisar en hog amplitud genom majoriteten av experimentet,
dock mot slutet av tryckfallet s& minskar amplituden, vilket indikerar att &mnet ar fardig reducerat. Tryckfallet minskar
ocksa i takt med massan. Figur 6b visar att &mnet ar fardig reducerat efter 5671 sekunder, vilket indikeras av att
kurvan stiger nagot och sedan stabiliseras.

4Umf

4umf

© © © © ©
=S S

=)
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Concentration av H2(mol/dm3)
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® ® o ©
N ©

e
[
®
3

o
o
o

0 1.000 2.000 3.000 4.000 5.000 6.000 0 1000 2000 3000 4000 5000 6000
Tid (s) Tid (s)

Figur 6a: Tryckfall mot tid Figur 6b: Koncentration av vitgas mot reduktionstid

For att avgora hur stor del av vétgasen som faktiskt omvandlats beréiknas méngden producerad vattenanga enligt ekvation
2. Denna méngd ger en indikation pa processens effektivitet. Enligt figur 6 ligger omvandlings- siffran strax under 0,1
vilket tyder pa en begriansad omvandling. Detta &r ndgot lagre 4n vad som observerades vid en gashastighet pa 5.

0,14
13., 0,12
3 0,1
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I

g 008
E 5 0,06
E 0,04
8

& 0,02
E 0
E 0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000 4500 5000 5500 6000 6500

Tid (s)

Figur 7: Omvandlad vitgas mot reaktionstid
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3.3 3*umf med 90% H: och 10% N

I experimentet som genomfordes med 3*umf och en reduceringsgas bestdende av 90 % vite och 10 % kvéve visar att
materialet uppndr en effektiv fluidisering, dock &r amplituden ladg. Den sdnkta hastigheten Okar risken for
defluidisering. Observera att amplituden &ndras drastiskt &ven om den &r stabil, detta beskrivs i figur 8a dér tryckfallet
visualiseras. Reduktionstiden ligger pa 7640 sek, enligt figur 8b. Detta observeras med hjilp av kurvan i figur 7b da
kurvan stiger och sen stabiliseras, nir den vil har stabiliserats sa dr &mnet fardig reducerat.

3Umf 3umf
1,8 9%
1,6 94
1,4 _ 93
2
92
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0,6 =
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0,4 o
87
0,2 86
0 85
10 1010 2010 3010 4010 5010 6010 7010 8010 0 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000 8000
Tid (s) Tid (s)
Figur 8a: Tryckfall mot tid Figur 8b: Koncentration av vitgas mot reduktionstid

Mingden omvandlad vétgas utgdr ett matt pa processens effektivitet. Enligt figur 9 ligger omvandlingen runt 0,01
vilket tyder pa en betydligt lagre reaktion omvandling. Den laga omvandlingen indikerar att reduceringen ¢j ar lika
effektiv som de experiment med hogre gashastighet.

0,15
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0 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000 8000 9000
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Figure 9: Omvandlad vditgas mot reaktionstid
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3.4 5*umf med 25% H: och 75% N

Tryckfallet 1 figur 10a for S*umf, ddr reduceringsgas bestar av 25 % vitgas och 75 % kvidvgas, indikerar att materialet
fluidiserades 1 borjan, vilket framgér av att amplituden 6kar. Darefter minskar amplituden kraftigt och forblir konstant,
vilket tyder pé att materialet defluidiserades. I figur 10b observeras att kurvan stiger nagot i borjan for att sedan plana
ut, vilket indikerar att en fullstindig reduktion av &mnet inte intrdffade.
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Figur 10a: Tryckfall mot tid Figur 10b: Koncentration av vitgas mot reduktionstid

3.5 4*umf med 90% H: och 10% N

Grafen for 4*umf, med en reduceringsgas bestdende av 90 % vitgas och 10 % kvévgas, visar att materialet
defluidiserades, vilket framgér av att amplituden i tryckfallet forblir 1ag och konstant genom hela experimentet, figur
11a konstaterar detta. Figur 11b stirker denna slutsats, da kurvan stiger ldngsamt utan att stabiliseras, vilket tyder pa
att materialet inte fullstdndigt reducerades under forsoket.
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3.6 SEM analys

I SEM analyserades 6 olika prover, ett farskt, 2 defluidiserade och 3 fluidiserade prover. Féarska provet visar inga
tecken pa sprickor, porer eller smélta ytor. Det har dock en strév yta. De defluidiserade proverna har stora sprickor,
smilta ytor och stora porer. Medan de fluidiserade proverna har en slitare yta och porer men inga sprickor. Det
observeras smaélta ytor i 4*umf och 3*umf men inga i 5*umf vid samma koncentration. Utover det sd Okar
porstorleken ju ligre gashastighet och koncentration som anvinds. Forekomsten av smélta ytor okade i takt med
minskad gashastighet och ldgre koncentration, vilket bekriftas av resultaten i umf 3 och umf 4. De defluidiserade
prover uppvisade dnnu fler smélta ytor vilket beror pa den laga gashastighet och koncentrationen.

umf s 90%

|

~ 3 e { A g
EHT=1000kv Mag= 150KX Detector = SE2 f— EHT=1000kv Mag= 150KX Detector = SE2
WO = 78mm Focus = 7.9 mm L WO = 7.9mm Focus = 7.9 mm

umf 4 90% S umf 3 90%

i ENT=1000kv Mag= 150K X ~~Dgiacier? SE2 EHT=1000ky Mag= 139KX  Detector = SE2

WD = 78 mm Focus = 7.9 mm WD = 7.9mm Focus = 7.9 mm

Figur 12: SEM-analys prover, fluidiserade prover samt firskt, de inringade delarna dr smdilta omrdaden
un umf 5.25% def

0 KX Detector = SE2 EHT=10.00kv Mag= 150KX Detector = SE2
WD = 7.9 mm Focus = 7.9 mm

WD=79mm Focus = 7.9 mm

Figur 13: SEM-analys bilder, defluidiserade prover
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4. Diskussion

Den forsta slutsatsen som kan dras dr att teorin stimmer, om koncentrationen och hastigheten 6kar blir reduktionen
snabbare. Det finns omfattande forskning om morfologin hos jédrnoxider vid reduktion och oxidation, men fé studier
har fokuserat p4& SEM-analyser av porstruktur, sprickbildning eller smilta omraden vid ldga temperaturer i
fluidbaddsreaktorer. Varfor detta uppstar ar fortfarande ett stort fragetecken och vidare forskning behdvs for att kunna
dra fler konkreta slutsatser. Det farska provet som undersoktes med SEM-analys indikerade pé inga sprickor, smélta
omraden eller porer. Detta tyder pa att de uppstod efter reduktion. Dock kan vi inte utesluta att sprickorna som uppstod
i de defluidiserade proverna inte ar en konsekvens av defluidisering. D& proverna slutade fluidisera under processens
géng kan de ha uppstatt kollideringar mellan partiklarna vilket ledde till sprickor.

4.1 Defluiderade prover

De prover som uppvisade defluidisering var de med fluidiseringshastighet umf 4 i en atmosfar med 90 % vétgas, samt
umf 5 med 25 % vitgas. Dessa prover kénnetecknades av omfattande sprickbildning, vilket kan ha uppstétt i samband
med att fluidiseringen upphorde. Nér partiklarna inte ldngre halls i suspension av gasflodet kan tryckfordelningen i
badden forandras kraftigt, vilket kan leda till mekaniska spanningar och brott i materialet.

Det gér dock inte att utesluta att sprickorna uppstod efter sjélva defluidiseringen, exempelvis som en f6ljd av kollaps i
badden da partiklar foll samman och kolliderade. Sddana kolliderande rorelser kan ge upphov till lokala
punktbelastningar som forvarrar materialskador.

Utover sprickorna uppvisade de defluidiserade proverna éven betydligt stérre smélta ytor jimfort med de som forblev
stabilt fluidiserade. Detta Overensstimmer med hypotesen att fluidisering bidrar till att jimna ut temperatur- och
reaktionsforhallanden. Nér partiklarna inte 14ngre hélls i rorelse av gasflodet stors inte de lokala reaktionerna i samma
utstrackning, vilket kan leda till att vissa omraden 6verhettas. Denna Overhettning kan i sin tur orsaka att ytor smélter
och dérmed ytterligare forsdmra materialets struktur.

Sammantaget tyder dessa observationer pé att upprétthallen fluidisering &r avgdrande for att undvika bade strukturella
och termiska skador i processen.

4.2 Morfologi

Ju liagre koncentration och gashastighet desto storre porer, vilket dr motsatsen till hypotesen di det forvédntade
resultatet skulle visa storre porer vid hogre koncentration och umf. Enligt SEM visar det farska provet inga tecken pa
porer, sa det uppstér som ett resultat av reduktionen. Dock i de provet som kordes med hogsta gashastighet och hogsta
koncentration ser vi mindre porer &n de andra resultaten, det kan vara en konsekvens av att provet oxiderade vid uttag
fran reaktorn. Dér syns ocksa en mycket sldtare yta 4n de andra proven vilket kan vara ytterligare en konsekvens av
oxideringen.

Det forvantades synas smaélta punkter vid de defluidiserade proverna men det observerades smélta punkter vid alla
prover oavsett koncentration och gashastighet. Det enda provet som inte indikerade pa smilta var provet som kordes
vid 5*umf med 90% vétgas, dock oxiderade de provet vid uttag.

Den stora fragan dr hur jdrnpulvret smilte da experimentet kordes vid en konstant temperatur pa 550 och jarn (Fe) har
en sméltpunkt pad 1538 °C och magnetit (Fe304) 1594°C. Dessa siffror ér ldngt ifrdn den aktuella temperaturen. De
farska provet hade inga smélta punkter vilket antyder att de skedde under reduktionen.

Da det uppstér en exoterm reaktion i bddden kan det vara sa att vissa partiklar reagerar med varandra och smélter
samman dock avbryts reaktionen d& badden fluidiserar. Detta dr da smé lokala reaktioner som skulle kunna vara en
forklaring till varfor det dr sma smilta omraden utover partiklarna. Dock kvarstar frdgan om hur jarnpulvret lyckas
smaélta vid sé lag temperatur.
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5. Slutsats

Den slutsats som kan dras fran resultaten &r att den befintliga teorin till stor del kunde bekréftas: en hogre
koncentration av vétgas i kombination med 6kad gashastighet leder till forbéttrade resultat. Detta stirker hypotesen om
att dessa tva parametrar har en direkt inverkan pa reduktions eftektivitet.

Vidare kunde det konstateras att gashastigheten har en tydlig inverkan pa reduktionstiden. Hogre gashastigheter
resulterade 1 kortare reduktionstider, vilket ligger i linje med antagandet att ett dkat flode forbéttrar transporten av
reaktiva gaser och dirmed péskyndar reduktionsforloppet. Diremot kunde ingen sdker slutsats dras om
koncentrationens inverkan pé reduktionstiden, eftersom provet vid lidgre koncentrationer av vitgas defluidiserade och
ddarmed aldrig reducerade klart.

Samtidigt har experimentet vickt ett antal nya fragor som for ndrvarande saknar entydiga svar. Ett av de mest
framtrddande problemen ar just defluidiseringen av vissa prover, vars bakomliggande orsaker &nnu inte ar fullt
klarlagda. Trots att det finns hypoteser om att sprickbildning, smélta ytor och porbildning kan ha ett samband med
fordandrade gas flodesforhallanden och lokala temperatur toppar, dr det fortfarande oklart varfor dessa fenomen
upptrdder i vissa fall men inte i andra. Det tyder pa att ytterligare parametrar, sdsom partikelstorleksfordelning,
varmedverforing effektivitet eller materialets mikroskopiska struktur, kan spela en avgdrande roll.

Dessa observationer gor amnet &n mer intressant och visar pa behovet av fordjupad forskning inom omrédet. For att
kunna ge tillforlitliga forklaringar till de observerade effekterna krdvs mer omfattande analyser med hogre upplosning,
exempelvis termografi, mikroskopisk strukturstudie och flodesmodellering. Vidare forskning &r darfor avgérande for
att kunna identifiera de exakta mekanismer som styr processens stabilitet, och for att i framtiden kunna optimera
parametrarna pé ett kontrollerat och reproducerbart sétt.
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7. Bilagor

% ml/min
10 130,16
20 250,15
30 370,1

40 490,86
50 611,12
60 733,13
70 854,56
80 975,73
90 1097

97,4 1176,1

Tabell A: Kalibrering av floden #48 H2

% ml/min
10 130,16
20 250,15
30 370,1

40 490,86
50 611,12
60 733,13
70 854,56
80 975,73
90 1097

97,4 1176,1

Tabell B: Kalibrering av floden #410 N2
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u/umf % H2 ml/min
5 84,42 1026,35
4 67,38 821,08

3 50,33 615,85

Tabell C: Floden omvandiat till procentandelar

u/umf % N2 ml/min
5 9,66 114,03

4 7,72 91,23

3 5,79 68,42

Tabell D: Floden omvandlat till procentandelar
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SEM bilder

- .- .
| H EHT=1000kvY Mag= 100X Detector = SE2
WD = 8.0mm Focus = 8.0 mm

Figur D: Fdrskt prov 100x 100 um

|_| EHT=1000kvy Mag= 702X Detector = SE2
WD = 7.9 mm Focus = 7.9 mm

Figur E: Férskt prov 100x 10 um
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EHT =1000kv Mag= 390KX Detector = SE2
WD = 7.9mm Focus = 7.9 mm

Figur F: Férskt prov 3900x I um

EHT=10.00ky Mag= 100X Detector = SE2
WD = 7.9mm Focus = 7.9 mm
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Figur G: 5*umf 90% H> 100x 100um

m . .
|_“| EHT =10.00kvV Mag= 390KX Detector = SE2
WD = 7.9mm Focus = 7.9 mm

Figur H: 5*umf 90% H: 3900x 1um

| EHT =10.00kY Mag= 702X Detector = SE2
WD = 7.9mm Focus = 7.9 mm

Figur I: 5*umf 90% H» 702x 10um
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EHT=1000kv Mag= 390KX Detector = SE2
WD = 79 mm Focus = 7.9 mm

e

EHT =1000kvy Mag= 299X Detector = SE2

WD = 7.9mm Focus = 7.9 mm

Figur K: 5*umf def 25% H2 299x 20um
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EHT=1000ky Mag= 702X Detector = SE2
WD = 7.9 mm Focus = 7.9 mm

| EHT=1000ky Mag= 100X Detector = SE2
WD = 7.9mm Focus = 7.9 mm

Figur M: 5*umf def 25% H> 100x 100um
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|_| EHT =1000kvy Mag= 299X Detector = SE2
WD = 7.9 mm Focus = 7.9 mm

2 e e S
B EHT=1000kv Mag= 390KX Detector = SE2
WD = 7.9mm Focus = 7.9 mm

Figur O: 4*umf def 90% H> 3900x 2um
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EHT=1000kvy Mag= 702X Detector = SE2
WD = 7.9 mm Focus = 7.9 mm

|—| EHT =10.00 kv Mag

WD

100 X Detector = SE2
7.9 mm Focus = 7.9 mm
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Figur Q: 4*umf def 90% H-> 100x 100um

EHT=10.00kv Mag= 394 KX Detector = SE2
WD = 7.9 mm Focus = 7.9 mm

Figur R: 3*umf 90% H» 3900x 2um

EHT =1000ky Mag= 299X Detector = SE2
WD = 7.9mm Focus = 7.9 mm

Figur S: 3*umf 90% H: 299x 20um
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EHT = 10.00kv Mag
WD

Detector = SE2
Focus = 7.9 mm

Figur T: 3*umf 90% H= 702x 10um
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| | EHT =10.00kvy Mag= 100X Detector = SE2
WD = 7.9mm Focus = 7.9 mm

EHT =10.00 kv Mag= 100X Detector = SE2
WD = 79 mm Focus = 7.9 mm

Figur V: 4*umf 90% H> 100x 100um
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|—| EHT =10.00kv Mag= 209X

WD = 7.9 mm

Detector = SE2
Focus = 7.9 mm

Figur W: 4*umf 90% H= 299x 20um

EHT =10.00kvy Mag=
WD = 7.9mm

702 X

Detector = SE2
Focus = 7.9 mm

Figur X: 4*umf 90% H> 702x 10um
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§ b

EHT =10.00kv Mag= 390KX Detector = SE2
WD = 7.9mm Focus = 7.9 mm

Figur Y: 4*umf 90% H> 3900x 3um
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