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Présentation de la société Algerian Qatari Steel - AQS

1

La Société Algerian Qatari Steel (AQS) :

1.1 Présentation de ’entreprise :

La Société mixte « Algerian Qatari Steel (AQS) a été créée en décembre 2013 et dans le
cadre d’un partenariat d’investissement entre la République Algérienne et 1’Etat du Qatar.
Dotée d’un capital de 58, 610, 000, 000 Dinars Algériens. Elle est détenue a 49% par Qatar
Steel International, & 46% par le Groupe Industriel SIDER et a 05% par le Fonds National
d’Investissement.

L’AQS opére dans la zone industrielle de Bellara, dans la commune d’El-Milia, (wilaya de
Jijel), située a 400 km de la capitale Alger, ou elle exploite un Complexe sidérurgique d’une
superficie totale de 216 hectares.

Gréace a son volume de production, a sa fiabilité opérationnelle et a ses progrés techniques,
I’ Algerian Qatari Steel occupe une place importante dans la carte de 1’industrie sidérurgique
nationale et régionale.

L’AQS accorde également une grande attention au capital humain, en tant que moteur de
croissance ¢€conomique et de progrés social, notamment a travers la création d’un
environnement de travail, qui encourage la créativité¢ et I’innovation au profit de ses 1500

employés de différentes disciplines et qualifications.

Figure 1 : Une vue aérienne du site.
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— L’Algerian Qatari Steel contribue a la création de richesse et au soutien du tissu industriel
national en répondant aux besoins du marché local du Fer et en exportant la production
excédentaire sur les marchés régionaux et internationaux.

— Le Complexe sidérurgique de Bellara est doté de la technologie la plus avancée au monde et
comprend neuf unités de production respectueuses de 1’environnement, qui garantissent une
efficacité maximale de la production et une qualité des produits conforme aux normes

internationales.

1.2 Présentation et explication des différentes unités du complexe :
e Quelques chiffres concernant le complexe :

Le projet consiste en la construction d’une usine sidérurgique intégrale pour superficie globale
de 216 hectares et une capacité de quatre millions de tonnes de produits sidérurgique en deux
phases :

1.2.1 Phase01:

Avec une capacité de 2 millions de tonnes (1,5 million de tonnes de barres et 0,5 million de
tonnes de fil machine), début prévu pour 2017.
1.2.1.1 Unités du processus sidérurgique :

e Une unité de Réduction Directe de 02 millions de tonnes de DRI a partir des pellets
dont on retire I’oxygéne en le brulant avec du gaz naturel.
e Une aciérie électrique et une machine de coulée continue pour la fabrication des
billettes a transformer au niveau des laminoirs.
e Deux laminoirs a rond a béton et un de fil machine de capacité de 02 million de tonnes
par an.
1.2.1.2 Unités auxiliairesl :
e Une unité de production de chaux destinée au processus de fabrication de 1’acier.
e Une unité de production d’eau industrielle a partir de 1’eau brute.
e Unites de traitement des eaux usees (domestiques et industrielles).
e Des ateliers centraux de maintenance.
e Les magasins de stockage des pieces de rechange et consommables.
e Les locaux sociaux.
e Des faisceaux ferroviaires et axes routiers.
e Un poste de transformation et distribution électrique.
e Un poste principal de détente du gaz naturel.

e Une unité de production des gaz industriels (oxygene, azote, argon).
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1.2.2 Phase 02:
Avec une capacité de 2 millions de tonnes debut prévu pour 2019.
A. Unités de proces :
e Une deuxiéme unité de réduction directe de (deux) 02 millions de tonnes de DRI par an.
e Une aciérie électrique de capacité de (deux) 02 millions de tonnes par an.
e Deux ou trois laminoirs pour une capacité de (deux) 02 millions de tonnes par an de
produits sidérurgiques.

— Alafin de la deuxieme phase le nombre des travailleurs prospectives est de :
+«+ 3.000 emplois directs.
++ 15.000 emplois indirects.

— Digue de protection et canal centrale (2m50 de profondeur) Pour protéger le site contre les
inondations dues aux débordements de 1’Oued El Kebir ou au ruissélement des pluies, une
digue de 4800 m a été construite le long de 1’Oued suscité. Aussi des déviations des Oueds
Adder et Mekrabel ont été réalisées.

— Le mur de terre (mur écologique) (3m) a implanter comme enceinte de la parcelle, pour
atténuer I"'impact acoustique a aussi la capacité de mitiger le risque d"inondation, notamment
dans le c6té sud, le plus vulnérable en raison de la configuration de la vallée et du site.

— L’écran acoustique (3m) pour protéger la région et I’entourage de 1’usine a des effets sonores

dangereux ou indésirables.

1.3 Unités de production de I’acier :
1.3.1 Unité de fer a réduction directe (DRI) :

Egalement appelé éponge, est fabriqué & partir de la réduction directe du minerai de fer (sous
forme de grumeaux, de granulés ou de fines) en fer par un gaz réducteur ou un carbone
élémentaire issu du gaz naturel ou du charbon.

Le fer réduit dérive du changement chimique que subit le minerai de fer lorsqu'il est chauffé
dans un four a haute température en présence de gaz riches en hydrocarbures, de monoxyde de

carbone ou de carbone élémentaire.
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Figure 3 : Fer spongieux.

1.3.2 Usine de production d'acier avec 2 Aciéries électriques (SMS) :

La fabrication de Il'acier est le processus de production d'acier a partir de minerai de fer et de
ferraille. Dans la fabrication de I'acier, des impuretés telles que I'azote, le silicium, le phosphore,
le soufre et I'excés de carbone sont éliminées du fer brut, et des éléments d'alliage tels que le
manganese, le nickel, le chrome et le vanadium sont ajoutés pour produire différentes nuances
d'acier. Ce projet repose sur la technologie de I'acier au four a arc électrique (EAF) (1650°C), qui
utilise de la ferraille et du fer a réduction directe (DRI) comme matiere principale.

L'usine de production d'acier contenant également les unités auxiliaires suivantes :

— Station de traitement des fumées.
— Déchet de Ferraille.

— Station de traitement des eaux.
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— Ferroalliage.

B
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1.3.3 Laminoir (RM) :

Le processus de laminage comprend le réchauffage de chaleur de billette (1050°C), les
opérations de laminage et de formage. Dans cette plante, la taille, la forme et les propriétés
métallurgiques des billettes métalliques sont modifiees par compression répétée de métal chaud

entre des rouleaux entrainés électriqguement.

Figure 6 : Photographie de laminoir.

1.4 Usines auxiliaires :

1.4.1 Sous-station électrique (MRSS) :

Une sous-station fait partie d'un systeme de génération, de transmission et de distribution
électrique. Les sous-stations transforment la tension du haut vers le bas, ou vers l'inverse, ou
effectuent I'une des nombreuses autres fonctions importantes.

La sous-station du complexe d'acier de Bellara (poste 400KV) composée de : batiment de
contrble ; Construction de relais ; Transformateurs et salle diesel. Ce sera le chargeur de I'énergie
électrique du complexe d'une capacité de 450 MW. Les équipements principaux de cette sous-
station sont : Transformateur 400/33 KV et 33/6.6 KV.



Présentation de la société Algerian Qatari Steel - AQS

Figure 7 : Une vue aérienne de Sous-station electrique.

1.4.2 Unité traitement de chaux (LMP) :
L'usine de production de chaux est utilisée pour produire a la fois la chaux rapide et la chaux
dolomitique (dolomie) a partir des matieres premieres correspondantes en utilisant deux fours.
Les produits seront utilisés principalement pour la fabrication d'acier dans le SMS. Une petite

partie sera utilisée pour le revétement de pellets dans l'usine de DRI.

e

Figure 8 : Photographie d’Unité traitement de chaux.

1.4.3 Unité de séparation de I'air (ASU) :
Une installation de séparation d'air sépare l'air atmosphérique en ses composants primaires,

typiquement l'azote et I'oxygeéne, et parfois aussi I'argon et d'autres gaz inertes rares.



Présentation de la société Algerian Qatari Steel - AQS

1.4.4 Station générale de traitement des eaux (WTP) :

Le traitement de I'eau est un procédé qui rend I'eau plus acceptable pour une utilisation finale
specifique. L'utilisation finale peut étre la consommation d'eau potable, I'approvisionnement en
eau industrielle, I'irrigation, I'entretien des cours d'eau, les loisirs nautiques ou bien d'autres
utilisations, y compris le retour en toute sécurité dans I'environnement.

Le traitement de I'eau supprime les contaminants et les composants indésirables, ou réduit leur

concentration afin que I'eau soit adaptée a son utilisation finale souhaitée.

Figure 10 : Une vue aérienne de Station générale de traitement des eaux.

1.45 Systéme de manutention (MHS) :

La manipulation des matériaux et le chargement, le déplacement et le déchargement des
matériaux. Pour le faire de maniére sre et économique, différents types d'attaques, de gadgets et
d'équipements sont utilisés. L'importance premiére de la manipulation des matériaux est aidée la

productivité et augmente ainsi la rentabilité d'une industrie. (3 430 000 tonnes / an).
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Introduction générale

Les briques réfractaires sont des matériaux qui peuvent étre utilisés de fagon permanente
a des hautes températures, tout en conservant leurs formes physiques et leurs compatibilités
chimiques en fonction de la température. Elles se retrouvent dans de nombreuses industries telles
que la métallurgie, la sidérurgie, I’industrie du verre et du ciment, en d’autres termes partout ou
il y a des fours a hautes températures et/ou des conditions séveres.

Les performances de ces produits passent obligatoirement par la connaissance et la maitrise de
leurs propriétés physico-chimiques et thermomécaniques. Le choix du réfractaire doit donc
prendre en compte les différentes sollicitations d’origine chimique, mécanique et thermique ainsi
des considérations techniques économiques.

L'industrie réfractaire, par nécessité, a ét¢ développée en réponse aux demandes des industriels,
en particulier a celles du secteur sidérurgique qui utilisent de 1'ordre 70% des briques réfractaires
pour le revétement intérieur de leurs fours et poches.

Le four a arc est un ’outil de la fusion des ferrailles et I’éponge de fer provenant de la station
de la réduction direct du fer (DRI). Le four a poche (LRF) est la section ou se déroule
I’ajustement de la nuance d’acier. La nature des briques réfractaires utilisées dépend de la zone
du four, dans la zone ou se trouve le métal et la zone ou se trouve le laitier on utilise des briques
a base de MgO.

Dans le travail présent, nous avons étudié¢le phénomene de dégradation des briques réfractaires
basiques (a base de MgO) utilisant des analyses physico-chimiques, mécaniques et thermiques.
Sachant que ces briques sont utilisées pour le revétement du four a arc électrique ainsi pour du
four a poche. Donc I’objectif de cette étude est de maitriser le phénoméne de dégradation des
briques basiques a base de MgO ainsi les attaques chimiques influencant sur ces briques.

Pour atteindre I’objectif visé, nous avons structuré notre travail comme suit :

Dans la partie théorique, apres une présentation sur le complexe de la société mixte Algerian
Qatari Steel « AQS » et introduction générale, le premier chapitre donne un apergu sur des
généralités sur les matériaux réfractaires. Ensuite dans le second chapitre, on a donné des
informations sur les réfractaires du foura arcélectrique et du four a poche.

Dans la partie expérimentale, dans le troisiéme chapitre, on a montré des méthodes d’analyse
ensuite une analyse visuelle sur les briques réfractaires avant et apres 1 utilisation.

Le quatrieme chapitre présentera la préparation des échantillons selon la méthode classique et
selon la méthode par XRF, ensuite une série des tests thermiques sur les briques réfractaires

étudiées.
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En ce qui concerne le cinquiéme chapitre, il consiste a interpréter les résultats obtenus.

Finalement une conclusion générale résume les principaux résultats obtenus et présente des

perspectives concernant les futurs travaux.
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I.1. Historique :

On estime que les humains savaient déja cuisiner la terre en Mésopotamie vers le Vle siecle
avant J.C. Il a remarqué que l'argile a une plasticité extrémement élevée, elle a donc recu une
grande attention. En plus d'étre facile a mettre en forme, elle présente également une certaine
résistance au feu.

Par la suite, l'argile a éte utilisée pour fabriquer les premiers ustensiles principalement utilisés
pour chauffer les nourritures ou faire bouillir I'eau. Les briques d'argile moulées sont utilisées
comme matériaux de construction pour les habitations, mais on ne sait pas comment et quand
elles seront utilisées dans la confection des fours. 1l s'avére que vers 1500 avant J.C, les humains
I'ont utilisé dans des fours pour fabriquer du verre, du cuivre et de l'acier a partir de minéraux
naturels.

Jusqu’au XVle siécle, la température dans les fours utilisés n’était pas trés élevée. Au début du
XVIllle siécle, avec la révolution industrielle, la demande de réfractaires a haute performance
commence a augmenter. En raison des nouvelles exigences, il est nécessaire de développer de
nouveaux matériaux réfractaires capables de répondre aux nouvelles exigences. [1]

Au XXe siécle, on a découvert comment augmenter le caractere réfractaire de l'argile en
augmentant sa teneur en alumine, un facteur souligné par Bowen et Greig (1924). La période
1920-1930 a été riche en recherches scientifiques dans le domaine des réfractaires.

Le développement de la technique de diffraction des rayons X, peut mettre en évidence les
différentes structures cristallines et les systemes de base de l'argile (Al,03-SiO,, Fe,03-Al,0s3,
MgO-A|203-Si02, FeO-AI203-Si02). [2]

Ces développements scientifiques ont donné naissance a de nouvelles variétés de matériaux
réfractaires, qui servent a leur tour le développement de la science des matériaux et de I'ensemble

de la technologie industrielle.

1.2. Définitions :

Le mot « réfractaire » vient du latin « refractarius », qui signifieétu ou tétu. Dans le "English
Dictionary" de Webster, les réfractaires sont définis comme des matériaux qui ne se déforment
pas ou ne changent pas de maniere significative a des températures élevées. Dans d'autres
dictionnaires classiques, les matériaux réfractaires sont également définis comme des matériaux

difficiles a utiliser et particulierement résistants a la chaleur et a la pression. [3]

Selon la spécification ASTM C71, les matériaux réfractaires sont définis comme « des
matériaux non métalliques avec des propriétés chimiques et physiques qui peuvent étre utilisés

dans des structures ou des composants de systeme ». De plus, selon la compréhension générale,
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les matériaux réfractaires sont des matériaux inorganiques non métalliques, qui conviennent pour
une utilisation dans des structures de four & des températures élevées. Bien que leur fonction
principale soit de résister a des températures élevées sous de lourdes charges, ils doivent
également reésister a d'autres effets destructeurs pendant le traitement thermique, tels que la
pression de frottement, les attaques chimiques et les changements rapides de température. En fait,
les matériaux réfractaires sont des produits utilisés pour tout traitement a haute température,
utilisés dans les systémes d'isolation, introduisant des conditions de processus résistantes a la
corrosion, et sont principalement constitués de minéraux non métalliques. Leur conception et
leurs méthodes de traitement permettent de resister a la corrosion et a I'érosion a haute

température des gaz chauds, des liquides et des solides dans divers types de fours et d'étuves. [3]

Les materiaux réfractaires doivent avoir une stabilité chimique et physique a des tempeératures
élevées. En fonction de I'environnement de fonctionnement, ils doivent étre résistants aux chocs
thermiques, chimiguement inertes et / ou avoir une plage spécifique de conductivité thermique et
de coefficient de dilatation thermique. [4]

Bien que ces définitions determinent correctement les caractéristiques de base des matériaux
réfractaires, leur capacité a limiter les substances a des températures élevées, les matériaux
réfractaires comprennent une large gamme de matériaux présentant les caractéristiques ci-dessus,
ces matériaux a des périodes de temps différentes, et des conditions différentes degrés. Il existe
de nombreuses compositions réfractaires de différentes tailles et formes, et elles ont été adaptées
a diverses applications. Le point commun est que chaque fois qu'un matériau réfractaire est

utilisé, il résiste a des températures élevées. [3]

1.3. Fonction assurée par les réfractaires :
Les grandes fonctions des matériaux réfractaires sont :

— Assurer la protection physique du personnel et des installations entre la matiere chaude (le
produit traité) et la carcasse extérieure de I’outil de traitement. Notons que la matiére
chaude peut se trouver sous toutes les formes habituelles : liquide, solide et gazeuse.

— Assurer le transfert de liquides chauds.

— Réduire les pertes thermiques.

— Jouer un role de récipient ou de conduite ; ils maintiennent a une température donnée des
charges solides ou liquides, sans altérer la qualité.

1.4. Composition chimique et macroscopique :
Dans la plupart des cas, les réfractaires sont composés de trois phases macroscopiques

différentes : les grains ou agrégats, la phase liante et la porosité. Pour les réfractaires isolants, la
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porosité est plus élevée dans les applications d'isolation thermique (> 50%), alors que pour les
réfractaires denses, la valeur de la porosité doit étre réduite (de 10% a 20%) pour améliorer
certaines propriétés et performances mécaniques contre la corrosion. La description schématique
macroscopique et microscopique d'un matériau réfractaire sont représentées dans les figures

Figure 1.1 et Figure 1.2 respectivement.

PHASE LIANTE +
PORES

AGREGATS

Figure 1.2 : Vue microscopique d’un matériau réfractaire (grossissement *50). [6]

1.4.1. Les agrégats :

Les agrégats forment le squelette de matériaux hétérogénes et conferent au produit final de
nombreuses caractéristiques. Les propriétés thermodynamiques et chimiques dépendent de la
nature et de la proportion des grains cristallins. Généralement composés d'un ou plusieurs
minéraux, essentiellement des oxydes sous forme cristalline, ces minéraux conférent au produit
final les principales caractéristiques (réfractarité et complémentarite). Ces mineraux représentent
70% a 100% de la composition du produit, occupent généralement toute la distribution

granulométrique et occupent toujours la partie la plus grossiére. [6]
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En fonction de leur origine et de leur type de fabrication, on distingue :

e Les matieres premieres naturelles : En général, elles sont toujours traitées le plus souvent.

e Les matieres premieres synthétiques : Elles sont de grande pureté et peuvent étre élaborees
thermiquement transformées a partir de matieres premieres naturelles, ou elles peuvent étre

produites par des réactions physiques et chimiques en produits synthétiques.

Le tableau 1.1 ci-dessous présente les principales matieres premieres utilisées pour la fabrication
des produits réfractaires.

Tableau 1.1 : Liste des agrégats. [6]

Groupe Matieres premieres Type
Systeme Silice — Alumine
Alumine Alumine tabulaire (frittée) Synthétique
Alumine calcinée Synthétique
Alumine électro-fondue blanche Synthétique
Alumine électro-fondue brune Synthétique
Bauxite réfractaire Naturel
Mullite frittée et électro-fondue Synthétique
Cyanite Naturel
Andalousite Naturel
Silice-alumine Chamottes d’argile Naturel
Argile Naturel
Argile réfractaires Naturel
Bentonites-pyrophylites Naturel
Perlite-vermiculite Naturel
Quiartzites Naturel
Silice Silice vitreuse Naturel
Silice volatilisée Synthétique
Systemes basiques
Magnesie Magnésie électro-fondue Synthétique
Magnésie frittée terrestre Synthétique
Forstérite Olivine Naturel
Dolomie Dolomie frittée Synthétique
Spinelle Spinelle electro-fondue Synthétique
Spinelle frittée Synthétique

|
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Chrome Chromite Naturel
Co-clinker magnésie /chromite Synthétique
Oxyde de chrome vert Synthétique

Autres

Carbone Graphite Naturel
Noir de fumée Synthétique
Carbure Carbure de silicium Synthétique

Zirconium Sable de zirconium Naturel
Zircone dense Synthétique
Zircone/Mullite électro-fondue Synthétique

1.4.2. La phase liante :

La phase liante assure la cohésion du squelette des particules, et la composition chimique de la

phase liante n'est pas trés différente de la composition chimique de I'agrégat. Seul le niveau

granulométrique permet de les distinguer, en effet, la phase liante est constituée de fines

particules.

Cette cohésion est maintenue en permanence, car elle doit étre efficace du froid a la

température de travail et pendant toute la durée de vie du matériau. Certains materiaux ajoutés

comme liants ne sont pas toujours réfractaires : généralement, ces matériaux sont ajoutés en

petites quantités et représentent toujours une petite partie de la granulométrie du produit final.

Cela a évidemment du sens, car c'est la partie du matériau qui "recouvre” l'agrégat et les

additifs pour maintenir le matériau ensemble. Il existe quatre systemes de liaison :

La liaison céramique.
La liaison hydraulique.
Les liaisons chimiques minérales.
Les liaisons organiques.
Tableau 1.2 : Exemples de liants utilisés dans les réfractaires.[7]

Nature de Céramique Chimique Chimique Hydraulique
liaison inorganique organique
Liant Argile Silicate de sodium Goudron Ciment
Oxydes pulvérulents Gel de silice Brai alumineux
Mullite, SizNg4 Phosphate de sodium Dérivés de
SIAION, AIN Sels de magnésie cellulose

o



Chapitre |

Généralités sur les réfractaires

1.4.3. Les additifs :

La matrice est généralement le maillon le plus faible du matériau. La tendance actuelle est de

valoriser les propriétés de la matrice en introduisant des poudres fines et des poudres ultra fines

ou des poudres synthétiques ayant les caracteristiques suivantes :

e Une grande pureté.

e Une distribution granulométrique étroite.

e Un fort rapport (surface/volume) et une grande réactivité chimique.

On trouvera, au tableau 1.3, quelques exemples non exhaustifs de propriétés apportées parles

additifs.

Tableau 1.3 : Quelques exemples d’additifs et de leurs propriétés associées. [6]

Additifs

Chromite, mullite frittée et électro fondue,
spinelle
Aluminium métal (aux températures
moyennes)

Silicium métal (aux températures élevées)
associés avec du carbone
Carbure de silicium
Graphite (anti-mouillant)

Oxyde de chrome
Zircone
Spinelle
Porteurs de carbone : noir de fumée, brai,
résine
Carbure de silicium

Alumine électro fondue
Mullite
Graphite
Silice vitreuse
Carbure de silicium
Graphite
Produits pyrolisables

(création de porosité par ajouts divers)

Propriétés associées

Augmentation de la réfractarité

Augmentation de la résistance

mécanique a chaud

Augmentation de la résistance a la

corrosion

Augmentation de la résistance a
I’abrasion et I’érosion
Augmentation de la résistance aux

chocs thermiques

Augmentation de la conductivité
thermique
Diminution de la conductivité

thermique

.
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Imprégnation par brai et goudron Augmentation de la compacité et
bouchage de la porosité

Argile (retrait) Modification des dimensions a
Cyanite, sable de quartz (gonflement) chaud
Argile, bentonite, produits organique divers Modification rhéologique

(plastifiants)
Produit organique divers (défloculants et
fluidifiants)
I.5. Propriétés d’usage :
Le but de la combinaison granulat / liant / composant additif est d'adapter les propriétés du

matériau aux conditions d'utilisation.

e Un comportement réfractaire.
e Par conséquent, les produits réfractaires peuvent non seulement résister aux « hautes
températures », mais également résister a d'autres corrosions :
» La corrosion chimique.
» L’érosion mécanique a chaud.
» Les chocs thermiques.
> Les sollicitations mécaniques.
e Ladureté.
e La fragilité.

e Une faible conductivité thermique et électrique en général.

1.6. Technologie de fabrication des matériaux réfractaires :

Les produits réfractaires sont des matériaux a liaisons covalentes ioniques. Ces liaisons trés
fortes favorisent une réfractarité élevée, leur conferent une dureté élevée et n'ont aucune ductilité
a faible résistance (a basses températures). Ces propriétés leur interdisent d'étre fabriquées par
des méthodes conventionnelles telles que les métaux. Le moulage des matériaux réfractaires est
principalement réalisé par la technologie de la céramique en poudre. Ces procédés visent a
transformer des matieres premieres (sous forme de poudres et d'agrégats) en produits finis aux
propriétés physiques, mécaniques et chimiques spécifiques. L'organigramme de la figure 1.3
résume les étapes générales de la production de réfractaires.

|
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[ Matiéres premieres }
Ajouts

(Liquides, liants, dispersants...)

Adaptation au procede de mise en forme <:D

(broyage, tamisage, mélange, dispersion ...)

-

[ Mise en forme }

(—

[ Séchage, Elimination des auxiliaires organiques }

(=

[ Cuisson }

Figure 1.3 : Les étapes génerales de fabrication des réfractaires. [8]

1.7. Classification des matériaux refractaires :

Les matériaux refractaires peuvent étre classés selon les différentes catégories suivantes :
1.7.1. Classification suivant la nature chimique :

Selon ISO/R1109, les céramiques réfractaires sont divisées en trois catégories en fonction de la
teneur en composants principaux : [9], [10]

e Les réfractaires acides ou aluminosilicates : Alumineux, argileux, silico-argileux, siliceux

et de silice.
e Les réfractaires basiques : Produits de magnésie, magnésie-chrome, foresterie, et de la

dolomite.

e Les réfractaires spéciaux : A base de carbone, graphite, de zircone, de carbure de silicium,

de nitrures tels que (SisN4), de borures (B4C).

Le tableau suivant illustre la classification générale des matériaux réfractaires selon
ISO/R1109.

0
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Tableau 1.4 : Classification générale des réfractaires ISO/R1109.

Systéeme

Produits
Silico-alumineux

Al,O3-SiO;

Produits

Basiques

Produits spéeciaux

Désignation
Extra-alumineux

Alumineux

Argileux

Silico-argileux

Siliceux
De silice
Magnésie
Magnésie —chrome
Produits de dolomie
Chrome-magnésie
Chromite

Forstérite

Carbone, graphite, zircone, ...

Teneur en oxyde principal
Al;03>56%
45%< Al,0O3 <56%
30%< Al,03< 45%
30%< Al,03< 33%
33%< Al,03< 37%
37%< Al,03< 40%
40%< Al,03< 42%
42%< Al,03< 45%
10%< Al,03 <30%
avec Si0,<85%
85% < S10,<93%
SiO; >93%

MgO >80%

55%< MgO<80%

25%< Mg0O<55%
CI’203 >25%
MgO <25%

SiC

=
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1.7.2. Classification suivant la masse spécifique et la compacité :

Il'y a une différence entre les produits denses et les produits légers (et donc isolés).

Par définition, la porosité totale des produits isolants légers est supérieure a 45% (volume).

Figure 1.4 : Photographie des briques isolantes.

Figure 1.5 : Photo d’une brique de réfractaire dense.

Généralités sur les réfractaires

E
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1.7.3. Classification selon le mode de fabrication et la présentation physique :

Selon différentes méthodes ou procédés de fabrication, ils peuvent étre divisés en quatre

catégories :

1.7.3.1. Les réfractaires faconnés :

Ce sont les plus connus. Ils sont surtout faits de briques et sont souvent cuits. C'est le cas des

briques de silice alumine ou de silice, mais ils ne sont pas non plus cuits et ne passent

chimiquement qu'a basse température (150 ° C a 800 ° C Méthode de collage par agglomération

et traitement thermique, c'est le cas des briques de magnésie. Leur porosité totale (ouverte et

fermée) doit étre inférieure a 45%.

La mise en forme a lieu :

Moulage sur pate plastique (la porosité totale du produit est de 18% a 35%).
Pressage a sec du mélange de poudre (porosité 12% a 25%).

Ou dans certains cas, par coulage en « barbotine » dans un moule en platre mobile.

Les produits comprimés secs ont une plus petite porosité, des dimensions plus précises et une

meilleure résistance aux chocs thermiques.

1.7.3.2. Les réfractaires non fagonnés (monolithiques) :

De nos jours, de plus en plus d'applications industrielles nécessitent des matériaux amorphes

appelés monolithes.

Le terme « monolithique » comprend tous les matériaux qui n'ont pas été formeés avant leur

application ou leur utilisation. D'un point de vue historique, il a été rapporté dans la

bibliographie que H.S-C Deville (1856) a mis en ceuvre le premier matériau réfractaire

monolithique (un creuset avec des granulats et du ciment d'aluminium). Vers 1929, les Etats-

Unis ont commencé la production de béton réfractaire a I'échelle industrielle, et son utilisation

n'a cessé de se développer depuis lors.

La raison de cette expansion est que ce matériau présente les avantages suivants par rapport

aux réfractaires faconnés :

Le processus de fabrication est tres court et donc économique car il évite le fagonnage et la
cuisson préalable.

Afin d'obtenir une meilleure efficacité thermique et une meilleure efficacité de
fonctionnement, on utilise généralement des fours de forme large et complexe. Parfois,
I'utilisation de réfractaires fagonneés est faisable, mais elle nécessite un travail méticuleux et

qualifié et une grande quantité de travail.

0
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e Dans les réfractaires fagconnés, en raison de contraintes thermiques ou thermomécaniques, les
joints entre différentes briques constituent le point de départ de la rupture, ce qui n'est pas le
cas pour une structure globale continue et uniforme.

e Laréparation et I’entretien des réfractaires monolithiques sont relativement rapides et faciles.

1.7.3.3. Réfractaires électro-fondus :

Ces réfractaires sont obtenus en faisant fondre un mélange réfractaire d'oxydes dans un four a
arc électrique (1800°C-2400°C) puis en versant le mélange dans un moule en graphite. Afin
d'éliminer la tension superficielle, il doit étre recuit entre 900°C-1000°C. Ces réfractaires
présentent les avantages et les inconvénients suivants : [9], [10]

e Stabilité dimensionnelle a hautes tempeératures (1500°C-1600°C).

La porosité est inférieure ou égale a 3%.

Bonne résistance mécanique.

Excellente résistance a la corrosion.

Une faible résistance aux chocs thermiques.
Les principaux produits électro-fondus sont : Les produits de mullite, les produits d’alumine et

les produits de chrome magnésie...

1.7.3.4. Les matériaux réfractaires isolants faconnés rigides :
Les produits réfractaires isolants durs sont poreux et doivent étre réfractaires (résistance a
haute température supérieure a 1500°C), et leur porosité totale doit étre d'au moins 45% du

volume apparent, et parfois la porosité peut atteindre 85%.

Ils sont moulés ou fagonnes par compression intense, et sont généralement agglomérés par
cuisson. La porosité peut étre obtenue par divers moyens. La plage de densité est de 1/6 a 1/2 des

produits denses ayant les mémes propriétés chimiques.

La conductivité thermique diminue dans une proportion similaire (au moins a basse
température). Ces produits sont principalement constitués d'argile réfractaire (avec une densité

allant de 0,4 a 1,2), mais sont également constitués d'alumine, de silice, etc...

Ces produits ont une faible résistance mécanique, une résistance aux chocs thermiques et une
résistance chimique. Le tableau suivant classe les produits réfractaires selon le processus de

fabrication.
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Tableau 1.5 : Classification des produits réfractaire suivant le procéde de fabrication. [11]

TYPES DE PRODUITS EXEMPLES DE PRODUITS
Briques crues
Réfractaires faconnés Briques cuites
Aggloméres

Ciments alumineux fondus
Mortiers & prise céramique
Réfractaires non fagonnes Mortiers a prise chimique
Masses a pisé
Enduits et mastics
Briques d’alumine, silice,

Réfractaires électro-fondus )
zircone, ...

Réfractaires isolants Briques poreux

1.8. Domaine d’utilisation des matériaux réfractaires :
L'utilisation de matériaux réfractaires dépend des conditions de travail ou des travaux qui
nécessitent des performances adéquates.
Les principaux secteurs industriels utilisant des matériaux réfractaires sont :
» Industrie de Sidérurgie.
Industrie de Métallurgie des non ferreux.
Industrie de verrerie.
Industrie du ciment et de la chaux.
Industrie de Pétrochimie.
Industrie de la chimie et Gazéification des Charbons.
Fours Céramiques.

Chaudiéres.

YV V. V V V V V V

Les réfractaires dans la technologie nucléaire.

1.9. Les modes principales de I’endommagement des réfractaires :
Durant leurs services les réfractaires sont principalement endommagés par :
e Ecaillage : L’écaillage est causé par des fissures paralleles au plan du matériau réfractaire.
Elle est due a l'influence des cycles et des gradients thermiques, ou a la compression
provoquée par la dilatation différente des différentes phases constitutives du réfractaire. [10]

Cependant, la stabilité dimensionnelle et la résistance a I'écaillage sont les deux critéres de
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performance de la plupart des matériaux réfractaires. Pour résoudre ce probleme, le
réfractaire doit avoir :[10], [12]

» Un coefficient de dilatation thermique relativement faible.

Une bonne conductivité thermique.

Une faible densité.

Une bonne résistance thermomeécanique.

YV V V V

Une phase vitreuse réduite.

Corrosion : La corrosion est l'usure de I'épaisseur et du volume des matériaux réfractaires.
Elle est causée par la corrosion chimique ou la penétration de fluides corrosifs dans les trous.
Le couplage dégradation mécanique / corrosion comprend des mécanismes complexes
d'endommagement réfractaire. Généralement, pour surmonter ce probléme, les matériaux
réfractaires doivent avoir un certain degré de compatibilité chimique. En d'autres termes, la
phase de composition du matériau réfractaire ne réagit pas ou réagit tres peu a une
température relativement élevée. De méme, une faible porosité reduira la perméabilité. [10]
Abrasion et érosion : L'abrasion et I’érosion sont deux types de phénomenes d'abrasion a la
surface des matériaux réfractaires, qui sont provoqués par I'abrasion ou I'impact de particules
solides ou fluides qui entrent en contact avec lui pendant le mouvement. Pour rendre ces
phénomeénes résistants a l'usure, les matériaux réfractaires doivent avoir une trés faible
porosité, voire une porosité nulle, un module d'élasticité élevé, une bonne résistance a la

corrosion, une bonne résistance mécanique et une dureté élevee. [12]
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II.1. Réfractaires du four a arc (E.A.F) :

Pour transformer le minerai de fer en acier, il est nécessaire de passer par un four a arc ou la
réduction direct du fer avec 1’ajout de certains ¢éléments chimiques (les additifs), cette opération
nécessite des conditions bien précises et une puissance remarquable.

Cette méthode est plus efficace que celle de haut fourneau qui transforme le minerai en fonte

tout d’abord puis passer par un convertisseur pour €liminer I’exceés du carbone puisobtenir

I’acier.
La métallurgie en poche
sert 4 maitriser les
conditions régnant a
I'intérieur de la cuve
(ternpérature,
composition chimique,
homogénéiti par
1 agitation) pour augmenter
- la productivité en amont et
N arat i far e B j Four darc en aval et amélin_rer la
: qualité du produit final.
Injection de charbon Réduction
pulvérisé directe
— — —
7] L'un des nombreux \
procédés de — — - )
préparation du )
minerai de fer P Coulée continue
destiné au four darc. G il | [ 1 | de bramas minces
T . Four métallique Cages finisseuses
ou train Steckel
Charbon l
Enceinte & vide/dégazage,
arecirculation
L*acier en fusion doit d'abord se
l saolidifier avant d'étre transformé
Four & coke ? en p‘mduita finis d'une infinie
S @ variété de nuances, de
@ ® dimensions et deformes.

Coulée continue traditionnelle !
blooms ! billettes

EZFH
|

L'acier recyclé, le minerai de fer et le
charbon, en proportions variables, sont
les printipales matiéres premiéres pour
Ia production de I'acier a I'état liquide.

Figure II.1: Schéma général du processus d’obtention de ’acier.

ILI.1.1. Four a arc électrique :

Un four a arc électrique est utilisé dans la production d'acier pour fondre des ferrailles d'acier.
Un arc ¢lectrique se forme entre la charge et les ¢électrodes. La chaleur engendrée par l'arc fait
fondre les ferrailles. Le four a arc électrique lui- méme est divisé en trois sections (cuve
inférieure, cuve supérieure et toit) et peut étre basculé de maniére hydraulique. La cuve
inférieure, la cuve supérieure et le toit sont revétus intérieurement de matériaux réfractaires. Les
faces externes des cuves et le toit sont fabriqués en acier et normalement refroidis par I'eau.

Juste a c6té du four a arc électrique se trouve le transformateur. C'est un transformateur de

puissance qui est normalement refroidi a I'huile et protégé par sa propre enveloppe. L'installation

)
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comprend également un groupe hydraulique pour le mouvement des é€lectrodes et le levage du
toit, un systéme d'eau de refroidissement, un systetme d’air comprimé, une installation
d'aspiration des gaz de processus et un chariot de transport de poche.

Le four a arc électrique (E.A.F) est constitué d'un foyer cylindrique ou ovale a axe vertical,
fermé en bas par un chapeau en téle concave, ou est placée la semelle réfractaire, et en haut par
un couvercle nommé « roof ».

L'arc électrique est con¢u pour produire de l'acier liquide avec une utilisation intensive de
I'énergie électrique. L'alimentation électrique dans le four permet la fusion de la charge
métallique, représentée par différents matériaux ferreux (ferraille d'acier, fer massif ou fondu, fer

réduit direct, etc.).

I1.1.2. Procédé de fusion par ’EAF :

Dans le four a arc, 1'énergie é€lectrique est transférée a la charge de ferraille a fondre puis au
bain de métal fondu au moyen d'¢lectrodes. Les fours a arc direct ont une alimentation en courant
alternatif et ils sont triphasés, c'est-a-dire avec trois électrodes. A l'intérieur, l'arc se stabilise
entre l'extrémité de 1'¢lectrode et la charge métallique, dont la fusion est principalement réalisée
par les effets du rayonnement de 1'arc.

L'échauffement du métal est dii a la transmission de chaleur par convection, conduction et
rayonnement dans le point chaud de I'amorgage de l'arc électrique.

Le processus de transformation de charge métallique en bain liquide est facile a contrdler grace

au réglage des parameétres électriques et des énergies alternatives utilisées.

Electrodes Graphites  Electricité

.:/ Systéme de

E dépoussiérage
IR  dépoussiérag
Entrée d'oxygéne g

=
| Sortie de
| la scorie

" Les boulettes de fer et
les ferrailles recyclés

Sortie d'acier liquide

-

Figure I1.2: Schéma du procédé de I'EAF.
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I1.1.3. Portée du projet d’AQS Bellara- Jijel :
Le projet prévoit la fourniture de 2 aciers électriques pour la production annuelle de 2,15
Million ton/an de barres d'armature et de fil machine déformé. Chaque atelier de fusion est

équipé d'EAF, LRF et CCM.

Figure I1.3: Photographie d’EAF de I’aciérie 01.

II.1.3.1. Géométrie du four a arc électrique (EAF) :

Le Tableau II.1 résume la géométrie de ’EAF :

Tableau I1.1: Géométrie d’EAF.

Diameétre de la coquille inférieure (mm)
(diametre intérieur des plaques d'acier) 7000
Epaisseur réfractaire inférieure (mm) 700
Epaisseur réfractaire de la paroi (mm) 561
Acier taraudé (ton) 130
Volume (m’) 220
Capacité (ton) 160
I1.1.3.2. L’énergie du systeme EAF :
Le Tableau II.2 résume 1’énergie du systéme d’EAF
Tableau I1.2: L’¢énergie du systeme d’EAF.

Alimentation électrique AC
Transformateur (MVA) 130+ 20%

Courant de conception du systeme secondaire (KA) | 81

Diamétre d'¢lectrode (mm) 710
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Diametre du cercle d'électrode (mm) 1450
Température (°C) 1700
Qualité des ¢électrodes a utiliser Haute densité

I1.1.4. Le réfractaire de ’EAF :
Les profils réfractaires de I’EAF sont présentés sur les figures (Figure 11.4, Figure 11.5 et Figure

IL6)

- il |
j TTLEITTLLLL

450 76
/Qﬁ‘;ﬁmam
l t
- EZA1
W T E Si EZD-3
~t|
Supermag EZD-3 i — 1og1ikev.
L L=}
‘\“% ] B 48T Level
—— | )
B Ramag HTB0 =
2 [
| 20| 8
o upermag Mz94 180
230x114x76 Straight
4545 3950 ‘

Figure IL5: Profil du réfractaire du four (vu A/A).
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SLAG LINE ' WORKING SIDEWALLS HOT SPOTS (IN FRONT OF ELECTRODES)
SLAG DOOR — -

BULL NOSE
/ {UPPER WALLS)

— LOWER SHELL

BANKS ."II \

/ /f \ WORKING HEARTH E.B.T.(TAPHOLE)
f

SAFETY LINING LOWER SIDEWALLS

Figure I1.6: Réfractaire de la sole et de coté d’EAF.

IL1.2. Réfractaires du four a poche (LRF) :

Les premiers fours a poche ont été construits au milieu des années 1960 par ASEA en Suéde.
Dans le procédé ASEA-SKF, la poche était déposée dans une chambre comportant deux
couvercles, 1'un pour le traitement sous vide et l'autre avec trois électrodes pour le chauffage.

Une autre méthode introduite dans les années 1960 était le procédé Finkl-Mohr, qui ne
comportait qu'un seul couvercle, étanche au vide, a travers lequel les ¢électrodes étaient insérées.
La construction était techniquement exigeante avec des entrées d'électrodes étanches au vide. Ce
type de technologie était généralement appelé VAD. Elle s'est modérément répandue bien que le

chauffage sous pression atmosphérique soit plus commun.|[13]

IL1.2.1. Procédé de fusion par LRF :

Apres avoir été soutiré de la BOF ou du EAF, I'acier fondu produit par les procédés primaires
peut subir un affinage supplémentaire pour ¢liminer les impuretés supplémentaires restant dans
l'acier, ou ajouter des €éléments associ€s pour obtenir la composition chimique et la qualité de
produit requises. Ce processus d'affinage est appelé opération secondaire d'élaboration de 'acier,
affinage secondaire ou affinage en poche parce qu'il est réalis¢ dans la poche de transfert. Le
processus d'affinage secondaire est courant pour produire de l'acier de haute qualité. Les
fonctions importantes du processus de raffinage secondaire sont la désulfuration finale, le
dégazage de Il'oxygene, de l'azote et de l'hydrogeéne, 1'élimination des impuretés et la
décarburation finale (pour les aciers a trés faible teneur en carbone). En fonction de la qualité
requise, la plupart de l'acier fondu produit dans les processus BOF et EAF passe par une partie

ou la totalité des processus d'affinage mentionnés ci-dessus.

E
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Les fours a poche ressemblent a des versions plus petites des fours EAF, avec trois €lectrodes
en graphite reliées a un transformateur a arc utilisé pour chauffer l'acier. Au fond du four a poche,
il y a généralement une canalisation par laquelle on peut injecter du gaz argon pour remuer et
homogénéiser 1'acier fondu dans le four. En injectant des agents de désulfuration (tels que Ca,
Mg, CaSi, CaC,) par une lance, la concentration de soufre dans l'acier peut étre abaissée a
0,0002 %. L'ajout de silicium et d'aluminium pendant la désoxydation forme de la silice (Si02)
et de l'alumine (Al,O3). Ces oxydes sont ensuite absorbés par les scories générées par le
processus de raffinage. En outre, pour ajuster précisément la composition chimique de l'acier afin
de produire différentes qualités d'acier, les €léments d'alliage souhaités sont ajoutés a l'acier
fondu par le biais d'une trémie d'alliage qui est reliée au four a poche. Les fours a poche
fonctionnent également comme une unité de stockage de 1'acier avant le début des opérations de

coulée.

Au cours de l'affinage en poche, des laitiers sont générées par I'ajout de fondants dans la poche,
pour fondre et se combiner a tout report de laitier de four dans le but d'absorber les produits de
désoxydation (inclusions), d'isoler la chaleur et de protéger les revétements réfractaires de la
poche. Etant donné que 1'étape de raffinage en poche implique généralement l'ajout de différents
fondants, les propriétés de ces scories synthétiques sont tres différentes de celles des laitiers de

four.[14]

I1.2.2. Géométrie du four a poche (LRF) :

Le tableau II.3 résume la géométrie de LRF

Tableau I1.3 : Géométrie de LRF.

Diametre de la coquille inférieure (mm)

(diametre intérieur des plaques d'acier) 3400
Epaisseur réfractaire inférieure (mm) 300
Epaisseur réfractaire de la paroi (mm) 250
Acier taraudé (ton) 120
Volume (m’) 150
Capacité (ton) 130
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I1.2.3. L’énergie du systeme LRF :

Le tableau I1.4 résume 1’énergie du systéeme de LRF

Tableau I1.4 : L’énergie du systeéme de LRF.

Alimentation électrique AC
Transformateur (MVA) 20.4

Courant de conception du systéme secondaire (KA) | 41

Diamétre d'électrode (mm) 400

Diamétre du cercle d'¢lectrode (mm) 500
Température (°C) 1640

Qualité des électrodes a utiliser Haute densité

I1.2.4. Le réfractaire de LRF :

Les profils réfractaires de LRF sont présentés sur les figures (Figure I1.7, Figure I1.8 et Figure

I1.9)
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Figure I1.7 : Profil du réfractaire du four LRF (vu A/A).
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Profil du réfractaire du four LRF (vu B/B).

Figure I1.8 :
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Figure I1.9 : Réfractaire de la sole et de coté¢ d’LRF.
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I11.1. Observations d’échantillon de brique réfractaireusée :
Pour mieux comprendre le mécanisme de dégradation des matériaux réfractaires, nous
étudions attentivement I'endommagement de différentes qualités de matériaux réfractaires.
Pour cette raison, Apres démontage et observation du revétement réfractaire du four, les
fragments réfractaires ont été récupérés avec l'aide de la station technique de l'aciérie.
Les échantillonsdes réfractaires recupérés a I’aciérie SMS, présente plusieurs zones

endommageéesremarquables et nous avons constaté :

Figure 111.1: Photographie d’une brique réfractaire aprés utilisation.

La surface supérieure du matériau réfractaire est trés irréguliére, corrodée et imprégnée de
laitier. On observe des microfissures tres denses paralléles et moins dense perpendiculaires a la
face chaude dans les premiers millimetres de profondeur, et cela provoqué par le choc thermique.
A quelques centimétres de la surface, il y a des fissures paralleles a la surface chaude et des
pores remplis de métal. La zone pres de la fissure est corrodée. En fin, un réseau épars de
macrofissures se forme dans I'épaisseur restante du réfractaire.Certaines sont remplies de metal

liquide.

I11.2. Synthése sur la dégradation :
On rappelle que les sollicitations de degradation des réfractaires sont & I’origine de trois

volets : thermique, mecanique et chimique.

25



Chapitre 111 Caracteérisation des réfractaires du four a arc (E.A.F) et du four a poche (L.R.F)

I11.2.1. Les dégradations d’origine thermomecanique :

Des microfissures trés denses paralléles a la surface chaude et quelques fissures verticales
apparaissent dans les premiers millimétres de profondeur. Ces fissures sont principalement
causees probablement par un choc thermique.

A quelques centimetres de profondeur apparaissent des macro-fissures paralléles a la face

chaude qui serait initiées par les contraintes thermiques ou les changements de phase.

Résultats et discussions :

Les contraintes d’origine thermique et/ou le changement de volume provoqué par la transition
de phase peut provoquer des fissures ou provoquer la propagation de fissures existantes.
Ensuite, le laitier pénetre dans le matériau. Cela peut aider a propager ces fissures.

Ce type de dommages se produira a plusieurs reprises a chaque cycle, conduisant

progressivement a l'usure des matériaux réfractaires.

111.2.2. Les dégradations d’origine chimique :

La corrosion est caracterisée avec deux effets principaux : d'une part, en pénétrant dans le
matériau, elle va modifier ses propriétés mécaniques ; d'autre part, elle va egalement provoquer
la dissolution du matériau et provoquer la perte du matériau. [15]

Résultats et discussions :

Pendant le traitement, les impuretés et les residus contenus dans le bain d'acier remontent a la
surface et forment les laitiers. Cette phase liquide a haute teneur en oxyde se dépose sur la
paroi du four pendant la fusion et I'évacuation, et stagne pendant un certain temps avant d'étre
évacuée. Le laitier contient principalement des oxydes tels que I'alumine (Al,O3), la chaux
(CaO) et les oxydes de silice (SiO,), rappelons que les matériaux réfractaires sont
principalement constitués d'alumine et d'oxyde de magnésium (Al,O3; et MgO). La porosité
initiale du matériau réfractaire et les fissures en surface sont propices a la pénétration du laitier
et du métal liquide dans la profondeur du matériau réfractaire. Le laitier réagit alors avec le
matériau réfractaire.

Les spinelles du réfractaires vont capter des oxydes de fer et de manganése contenus dans le
laitier, alors que les CaAl;2,019 (qui se forment autour des grains en I’absence de corrosion) vont
alors aussi se former dans la matrice par réaction entre la chaux du laitier et I’alumine de la

matrice.
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Figure 111.2: Photographie du réfractaire endommagé chimiquement par réaction du laitier.

111.2.3. L’érosion et I’usure :

L’érosion est un autre mode d’usure observée sur les réfractaires. Elle se manifeste par une
perte de matiére plus importante et parfois trés localisée. La littérature distingue plusieurs types
d’érosion : une érosion fragile, et une érosion ductile.

L'érosion fragile se caractérise par la formation d'un réseau de microfissures sous la zone
d'impact prés de la surface. Ces fissures deviennent dramatiques lorsqu’elles coalescent et
débouchent a la surface, entrainant un écaillage de celle-ci. Ce phénomene est donc
généralement responsable d’une perte de matiere importante. [16]

L'érosion ductile se caractérise par la formation de crateres due a des déformations plastiques
importantes trés localisées a la surface liée a I’impact de particules solides. La perte de volume
ainsi engendrée provient alors de I’extrusion du matériau cible par les particules d’impact, et de
I’arrachage de matiere. [16], [17]

Résultats et discussions :

Les différentes observations ont donc amené a considérer que I’érosion des briques réfractaires
intervient de plusieurs fagons : par érosion fragile suite au choc thermomécanique au tout début
du remplissage alors que le matériau n’est qu’a 1000 - 1200°C ; puis par érosion ductile suite aux
remous induits par le remplissage et les injections de gaz sur des temps plus longs lorsque la
température en surface de briques réfractaires est plus élevée. Malgré I’hétérogénéité du matériau
considéré dans cette étude, le mécanisme d’érosion privilégié n’est pas celui des matériaux
hétérogenes. En effet, les transformations de phases prenant place dans le matériau avec la
montée en température engendrent une « fusion » des grains avec la matrice, phénomene

d’autant plus aggravé si I’on prend en considération la corrosion par les laitiers.
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Figure 111.3: Photographie présente l'usure du c6té chaud.

111.3. Matériau du battage de paroi et du fond pour les applications EAF et LRF :
Les briques réfractaires utilisées pour les fours a arc (EAF) et four a poche (LRF) sont :

e Pour EAF : Supermag EZD-3, Supermag EZA-1 et Ramag HT80.
e Pour LRF : Supermag LZD-9, Supermag LZA-7 et Supermag LZE-3.

Le tableau suivant représente les caractéristiques des briques réfractaires utilisées pour le four
a arc (EAF) et four a poche (LRF) :
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Tableau III.1 : les caractéristiques des briques réfractaires utilisées pour le four a arc (EAF) et four a poche (LRF).

Composition chimique crox .
(% en poids) Propriétés physiques
Densité L . | Résistance a | Carbone
., Résistance a | .,
1 Les bri Densité | apparente, 1é t I'écrasement | retenu,
foesrs réet'ia::;lil;zz Si0; | ALO; | Fey0;3 CaO MgO | apparente cuite a ec;afizril(lien a froid, cuite | cuite a
u (Kg/m®) | 1000°C (N/m?) 41000°C | 1000°C
(Kg/m®) (N/mm?) (%)
Supermag
E7D-3 0.7 0.1 0.7 1.4 96.5 3040 2980 40 20 15.0
Supermag %
EAF E74-1 0.6 0.1 0.6 1.6 97.2 3070 3010 55 30 15.0
Ramag | 69 | 05 | 40 | 141 | 80.0 / / / / /
TS0 . . . . .
Supermag
LZD-9 0.7 0.1 0.7 1.4 96.5 3060 3000 55 25 12.0
Supermag
LRF LZA-7 0.6 0.1 0.7 1.2 97.2 3000 2960 60 30 10.0
Supermag %
[ 7E-3 3.9 75.2 1.3 0.7 15.7 3150 3110 75 50 5.0
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Pour avoir la composition chimique des briques réfractaire du LRF (les briques a base de MgO
qui sont ont en contact direct avec le métal. Nous avons fait une étude comparative entre I’état
initial et aprés I’endommagement de ce type des briques d’une part et I’influence du milieu

agressif (laitier) sur ces briques d’autre part.

Pour faciliter cette tache nous avons proposé deux méthodes d’analyses chimiques différentes a

savoir :

e La méthode classique : gravimétrie et titrimétrie.
e La méthode d’analyse par la fluorescence des rayons X en utilisant le spectromeétre a XRF

apres la préparation de I’échantillon.

Pour ce faire, une série des essaies a été effectuée sur les briques réfractaires pour avoir une
information générale sur la capacité de résistance aux différentes sollicitations : choc thermique

et résistance mécanique.

IV.1. Présentation de la méthode classique :
Nous avons présenté la méthode d’analyse chimique pour déterminer les oxydes selon la

méthode classique.
Les échantillons traités et analysés ont été prélevés soigneusement au niveau de site SMS.

Les analyses sont effectuées au sein du laboratoire de I’unité de DRI du complexe AQS.

Figure 1V.1 :Section réfractaire au site SMS. Figure 1V.2 : Laitier extracté au cours de fusion.
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IV.1.1. Méthode gravimétrique :
IV.1.1.1. Principe :
Les méthodes gravimétriques sont basées sur des mesures directes de masse effectuées a I’aide

de la balance analytique de haute precision. Elles se classent sous deux groupes principaux :

— Des méthodes par précipitation : I’analyste est convertie en un précipité trés peu soluble qui
ensuite filtré, lavé de ses impuretés et transformé en un produit de composition connue par
un traitement thermique approprié. Ce produit est ensuite pese.

— Des méthodes par volatilisation : I’analyste ou ses produits de décomposition sont volatilisés
a une température appropriée. Le produit volatil est recueilli puis pesé et encore pesé la

masse de I’échantillon.

IV.1.1.2. Echantillonnage et appareillage :
Le prélévement des échantillons a été effectué avec le plus grand soin afin d’éviter tout erreur

pouvant provenir de contamination ou de la pollution par produit étranger.

La prise d’échantillon est variable d’une part suivant I’état du brique (état initial/aprés
I’endommagement) et d’autre part suivant la zone d’utilisation (au niveau du : EAF-LRF/ Zone
de construction des fours). L’échantillon prélevé va subir toute une série d’opérations pour
obtenir un échantillon présentatif ou s’effectueront touts les essais de laboratoire.

L’échantillon prélevé a subit le tamisage sur tamis vibreur avec un calibrage granulométrique
de 80um aprés un concassage et broyage de maniere rendre la matiére la plus fine possible pour
les essais de laboratoire le concasseur et le broyeur sont montré dans la figure 1V.3.

Figure 1V.3 : Concasseur & broyeur.

E
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IVV.1.1.3. Mode opératoire :
Pour les analyses gravimétriques, on a utilisé une balance analytique avec une précision de 10,

cet appareil a été soigneusement étalonné et nettoyé avant chaque mesure.

Figure 1V.4 :Balance analytique.

» Préparation de la solution mére :
- Dans un erlenmeyer et sous un bouilleur on introduit, une masse souhaitable de I’échantillon

a analyser :

— Une attaque avec 21 ml HCI pour chaque gramme pour dissoudre I’échantillon

— Ajouter de HCIO, jusqu’a le degagement total des fumées puis 7 ml HNO; jusqu’a la
dissolution totale de I’échantillon (voir Figure IV.5).

— Filtrer la solution dans un erlenmeyer en ajoutant I’eau chaude

A la fin de cette opération on obtient une solution aliquote et une masse de papier a filtrer riche

en SiO; (Figure 1V.6).

E
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Figure 1V.5 : Solution mere. Figure 1V.6 : Solution mére apreés filtration.

» Détermination de SiO;:

Pour déterminer la concentration des oxydes de silicium (SiO;), on va prendre un creuset en
platine et faire mesurer son poids M1, placer le papier a filtrer dans le creuset et faire chauffer
jusqu'a 105°C environ 1h, puis on va mettre ce creuset dans un dessiccateur (Figure 1V.8) pour

éliminer I’humidité apres placer le dans un four a moufle a 900°C (Figure IV.7).

Figure IV.7 : Four a moufle. Figure 1V.8 : Dessiccateur.

E
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Apres la combustion totale on va mesurer la masse M2

Ajouter 2 goute d’acide sulfurique H,SO, dilué 1/9.
Ajouter 10 goutes HF (40%) et chauffer jusqu'a le dégagement des fumees.
Ajouter 10 gouttes HF (40%) et remettre dans le four a moufle a 900°C environ 9 min.
Retirer lecreuset et rajouter 10 gouttes HF (40%) apres le refroidissement puis remettre dans
le four a moufle 900 °C environ 7 min.
Retirer, refroidir et prendre la masse final M3.
Calcule :
%Si02 insotuble = (M2-M1) / (masse d’échantillon)*100
%Si0,= (M2-M3) / (masse d’échantillon)*100

» Deétermination de CaO / MgO :

Pour réaliser cette opération on va utiliser la solution aliquote, donc on va préparer :

02 béchers et mettre 25 ml de la solution aliquote.
Ajouter pour chaque un 2 g NH4CI, 10 ml NH4OH et laisser jusqu'a la précipitation.

Chauffer les solutions pour obtenir une matiere visqueuse puis filtrer les solutions.

On va suivie cette opération pour le 1% bécher comme suite pour calculer le TH :

Ajoutez 2 ml de tampon d’ammonium.
Ajoutez 2 ml de Tri éthanol amine 99% (EBT) pour avoir une couleur rose.

Titré la solution par EDTA (0.01M) jusqu’au avoir une couleur bleu.

Et avec le 2°™ bécher pour calculer CaH :

Ajoutez I’indicateur P&R.
Ajoutez environ 20 ml NaOH (La couleur doit étre rose).
Titré la solution par EDTA (0.01M) jusqu’au avoir une couleur bleu.

Remarque :

Chauffer la solution CaH jusqu'a la disparition de I’odeur de I’ammoniaque.

Calcule :
%CaO = CaH * EDTA molarité * Eq masse de cao * facteur / masse de I’échantillon.
%MgO = (TH-CaH) * EDTA molarité * Eqmasse de mgo * facteur / masse de I’échantillon.

-
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e Remarque:
% CaH : Lecture du volume de burette.
% TH : Lecture de volume TH - lecture de volume CaH.
% Facteur :
— Ca0 =56.08
- MgO=40.31
» Déterminationde I’Al,Os3 :
Toujours on utilise la solution aliquote préparé précédemment.
— Prendre 25 ml puis ajouter 10 ml de la solution NaOH (20%) et chauffer cette solution

jusqu’a 200°C par une plaque chauffante (Figure 1V.9) pour précipiter les espéces chimiques.

Figure 1V.9 : Plaque chauffante.

— Filtrer la solution en utilisant le papier filtre et une petite quantité d’eau chaude pour éclaircir
la couleur.

— Ajouter de HCI jusqu'a que le pH doit étre entre 4.5 et 5.5 (voir Figure 1V.10).

E
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Figure 1V.10 : pH métre.
— Ajouter 10 ml de I’acétate de sodium (50%) (vérifier le pH =5.5-6).
— Ajouter 10 ml de ’'EDTA (0.01M).
— Titrer la solution obtenue comme suit :
% 10 ml de EDTA (0.01M) et 3 goutes de Xylenol (indicateur coloré).
% Ajouter le sulfate de zinc (ZnSQ,) jusqu'a avoir la couleur rose.

e Calcule:
%AIl,03 = (Blank — Br * Mcysos * EQmasse azoz * facteur * 100) / masse de I’échantillon

e Remarque:
— Le Blank est préparé comme suit :
- Prendre un bécher qui contient 10 ml EDTA (0.01 M).
- Ajouter 3 goutes de I’indicateur Xylenol.
- Titré par le sulfate de cuivre (CuSQ,) jusqu'a avoir une couleur rose, puis lire le
volume de la burette.
— Facteur = volume total de la solution aliquote (apres avoir la couleur rose) / volume de
I’échantillon
» Détermination de POy :
Pour déterminer la concentration de PO, on va préparerdeux solutions A et B :
+ Solution A :
Dans un bécher, Prendre 11.5g molybdéne d’ammonium, 40.5g de NH;OH et 27 ml eau

déminéralisé

]
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+ Solution B :

Prendre 50 ml d’acide nitrique et 115 ml de I’eau déminéralisée.

On va confondre doucement les deux solutions A et B pour obtenir une solution (solution C)
qu’on va traiter comme suit :

Laisser la solution 24h, puis filtrer cette derniére dans une fiole en utilisant double papier a
filtrer et remplir jusqu'a 250 ml par I’eau déminéralisée.

Prendre 25 ml de la solution aliquote qui a été déja préparé et ajouter 10 ml de NH,OH (assurer
la précipitation), filtré puis faire dissoudre les substances qui s’accrochent dans le papier a filtre
par HNOj (voir Figure 1V.11).

Verser la solution C dans la solution aliquote pour faire précipiter sous I’effet de température
(50-60°C/2h), filtrer, laver par HNO3 (1%) et le nitrate d’ammonium (5%), dissoudre le
précipité en ajoutant 25 ml de NaOH, ajouter le phénolphtaléine et titré par HCI 0.1N jusqu'a que

la couleur doit étre claire.

Figure 1V.11 : La solution apreés filtration.

e Calcule:
%PO4 = {(VNaOH - VHC]) * 1.34 / m échantillon * 10} * faCteur
Facteur =0.32
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1V.1.2. Méthode titrimétrique :
IV.1.2.1. Principe :
La titrimétrie est une technique de dosage utilisée en chimie analytique afin de déterminer la

concentration ou I’activité d’une espece chimique en solution.

Au cours d’une méthode titrimétrique, une réaction chimique steechiométrique a lieu entre un
composant de I’échantillon et le réactif standard avec une concentration bien connue.

La solution standard est ajoutée par étapes sous forme de petites quantités bien définies jusqu'a
ce que la réaction avec I’analyste soit terminée. Le point final d’un tel titrage peut étre contr6lé

visuellement.

Finalement, la concentration de I’analyste dans I’échantillon peut étre calculée en utilisant la
quantité totale de réactif consommée, la concentration de la solution de réactif et la

steechiométrie de réaction.

Le point d’équivalence est le point du titrage ou la quantité (en moles) de réactif étalon est
égale a la quantité d’analyste. La détermination du point d’équivalence repose sur le fait a
qu’aux environs de ce point, la concentration des réactifs libres varies tres rapidement. Ce
changement peut étre mis en évidence soit par des moyens chimiques (& I’aide d’un indicateur)
soit par des moyens physico-chimiques (p.ex. par une mesure électrochimique,

photométrique...etc.).

FigurelV.12 : équipement de base du processus de titrage.

E
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IV.1.2.2. Echantillonnage et appareillage :

Comme la méthode précédente, on va ramener les échantillons a partir des différentes sections
de production puis on va suivre les mémes démarches de préparation de I’échantillon pour
réduire sa granulométrie en utilisant le concasseur, broyeur et le tamis électrique. Aussi, un
ensemble des équipements sont utilisés au cours d’analyse pour obtenir les résultats souhaitable
comme : les béchers, fioles, plaque chauffante, papier filtre et aussi plusieurs réactifs pour

assurer I’avancement du protocole de cette méthode d’analyse.

FigurelV.13 : Tamis électrique.

1V.1.2.3. Mode opératoire :
» Détermination de FeO :
Au cours de préparation de I’échantillon, on va assurer sa granulométrie (<160 pum), puis on
doit appliquer la procedure suivante :
— Mettre 0.5g de bicarbonate de sodium avec 0.2 g de I’échantillon dans un erlenmeyer
— Préparer une solution de 20ml de HCI avec 15 gouttes de HF et versez soigneusement dans
I’erlenmeyer.
— Chauffer la solution 30 min en utilisant la plaque chauffante.
— Retirer la solution et ajouter 10 ml d’acide borique (10%)
— Refroidir et remplir la solution jusqu'a 150ml par I’eau déminéralisé.
— Ajouter 35ml d’acide tampon et environ 7 gouttes d’indicateur coloré (BDS).

_ Titrer par K,Cr,05.
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e Calcule:
%FeO = (lecture de volume de la burette * facteur * 1.29) / masse d’échantillon
Facteur = 0.56

IV.2. Présentation des propriétés thermomécaniques des briques réfractaires :

IVV.2.1. Résistance aux chocs thermiques :
Un matériau réfractaire est dit résistant aux chocs thermiques s’il ne subit pas de déformation
ni fissuration lors d’une variation brusque de température. Cette propriété est liée aux valeurs des

modules d’élasticité et de rigidité.

Expérience pour simuler I'effet de la température sur une brique réfractaireutilisée dans le
four :

Par suite de variation brusque de température que la piéce peut subir en service, le gradient de
température varie de la surface vers I’intérieur, ce qu’il en résulte des dilatations et des
contractions inégales qui provoquent des tensions, qui si elles dépassent la résistance de la piece,
déterminent sa rupture (les fissures). L’ essai est réalisé par refroidissement dans I’eau. Cet essai
consiste a calculer combien de cycle mettre la piéce dans le four puis plonger dans I’eau froide.
On doit suivre le mode opératoire suivant :

— Chauffer la piece dans un four a une température jusqu'a 1100°C.

Figure 1V.14 : Un morceau de brique réfractaire au cours du chauffage (en utilisant un four a
moufle).

— Ladurée de chauffage 20 min.

-«
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— Plonger brusquement la piéce dans I’eau froide.

Rl F oy A Rk
Figure 1V.15 : Photographie lorsqu’on plonge I’échantillon dans I’eau froide.

On calcule les cycles de résistance aux chocs thermiques comme suit :

Chauffer la brique puis la plongée brusquement dans I’eau, si on aura aucune fissure donc on
considére un cycle de résistance au choc thermique, I’opération se refaire au fur et & mesure on
calcule le nombre des cycles jusqu’a la rupture.

Nous chercherons également la masse perdue par la piéce au cours de cette opération.

- g

Figure 1V.16 : brique a I’état initial Figure 1V.17 : cycle 01

Figure 1V.18 : cycle 05 Figure 1V.19 : cycle 10

E
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Figure 1V.20 : cycle 15 Figure 1V.21 : cycle 20

IV.2.2. Résistance mécaniques :
La résistance a I’usure est la résistance des matériaux (brique réfractaire dans cet exemple) a

I’abrasion en surface provoquée par I’action mécanique d’un solide.

Essai de compression :
Lors de ces essais, I’éprouvette normalisée de coupe transversale connue (15mm? est soumise
a une force de croissance faible dans la direction longitudinale jusqu'a la rupture. L’éprouvette

présente un état de contrainte axiale, I’essai est montré dans la figure 1V.22

2
[l

3

» 1 poingon de compression.
> 2 éprouvettes.

» 3 plaques de compression.
» 4 forces d’essai.

Figure 1V.22 : Procédure de I’essai d’écrasement.

Le diagramme force-trajectoire enregistré permet d’illustrer le rapport qui existe entre la

contrainte et I’écrasement. Le diagramme contrainte-écrasement met tres bien en évidence les

E
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différences de comportement des matériaux, et fournit les valeurs caractéristiques de résistance a

la compression, de limite d’eécrasement & 0.2%, ainsi que de contrainte de fluage de compression.

ol =
: “ F
\ 7
7
/ Op,2 Ty OF
7
Y Y r

s =0,2%

6 contrainte, € écrasement, S limite d’écrasement & 0,2%,
oy contrainte de fluage de compression,
oF résistance a la compression,
1 plage élastique,
2 ruptures
Figure 1V.23 : Diagramme contrainte-écrasement.

e Routine d’analyse :

Ce teste consiste de préparer saignement un cube du brique réfractaire (15 mm?® pour faire
mesurer sa résistance mécanique, en utilisant une machine de compression fort & deux colonne.
Cette machine est piloté par un logiciel (Horizon) voir la figure 1V.24, quand va nous lui

fournissons les parameétres suivantes :

— Controdle de vitesse.
— Mesure d'extension.

— Mesure de force.
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Figure 1V.31 : Machine d’écrasement forte (CCS).

E
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II s’est avéré d’apreés des constatations pratiques que les durées de vie des revétements des
poches a aciers sont influencées par plusieurs facteurs, certains liés a la composition chimique et

d’autre part & la qualité du travail de magonnage des briques réfractaires.

Les facteurs liés aux conditions de travail peuvent étre interprétés par 1’élaboration de laitier
agressif, Le processus d'approvisionnement des fours en déchets de ferraille et par des

températures de versement ¢élevées.....etc.

Les facteurs liés a 1’agressivité des laitiers, les facteurs physiques de température et de
contrainte mécanique font 1’objet de notre présente étude. De ce fait, des études expérimentales
ont été discutées au cours de cette partie, et ont pour but de connaitre les facteurs qui influent sur
la durés de vie des matériaux réfractaires.

V.1. Composition chimique des matériaux étudiés :

On va expliquer une analyse chimique comparative entre 1’état initial et aprés endommagement
de brique réfractaire de poche d’acier et sa relation avec le milieu agressif (Laitier) voir Tableau
V.1, dans ce cas nous utilisons la méthode classique (gravimétrique / titrimétrique) pour
déterminer la concentration des oxydes acides et les oxydes basiques dans ces matiéres.

Notre résultats sont obtenu a partir de la moyenne de trois analyses par chaqu’une.
Tableau V.1 : L’évolution de la concentration des oxydes acides et les oxydes basiques (brique

réfractaire / de laitier) de la section LRF.

%

Matériaux MgO CaO SiO, ALO; PO, FeO
étudies
Brique LZD-9

96.5 1.4 0.7 0.1 - 0.7
(fiche technique)
Réfractaire LRF

97.2 1.2 0.6 0.1 - 0.7
(LZD-9)
Laitier

4.7 45.9 24 6.6 0.034 2.2
(section LRF)
Réfractaire
endommagé 89.2 0.15 6.9 2.5 0.15 0.69
(LZD-9)

=
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(%) (%) ca0
100 L5
95 - 1
90 - 0,5
- m MgO m Ca0
85 i 1 0 _ 1
etat initial apres etat initial apres
endommagement endomagement
Figure V.1 : Histogramme d’évolution de la concentration des oxydes basiques.
% : %
(%) Si02 7°) Al203
2
1
mSio2 mAI203
-1 O T 1
état initial apres état initial apres
endomagement endomagement

Figure V.2 : Histogramme d’évolution de la concentration des oxydes acides.

Résultats et discussions :

Le laitier est généré dans le processus de fusion par 1'ajout de chaux et l'effet de matériaux
non métalliques qui contaminent généralement la ferraille, de plus le laitier contient toutes
les productions solides générées par l'oxydation de certains métaux contenus dans la
ferraille [Si, Al, Ti, Mn, etc.].

Les caractéristiques du laitier sont essentielles au fonctionnement du four et ont une
influence déterminante sur la qualité de I'acier et sur tout 1'usure des réfractaires.

En ce qui concerne les oxydes acides, le plus important est le dioxyde de silicium. les
oxydes de phosphore, 1'aluminium et le titane ont une influence mineure sur la basicité. La
basicité est identifiée par un indice pour exprimer la prévalence du caractére acide ou
basique selon des formules plus ou moins complexes qui tiennent compte de la quantité et
du caractére basique des constituants du laitier.

La basicité du laitier est donnée par la relation suivante :

,_Yoxidesbasiques__ Ca0+MgO

Basicité S oxidesacides _Si021A1203 [2_2.5] valeur idéal.
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— L'oxyde de calcium (CaO) est 1'élément principal qui marque la basicité du laitier par ces
caractéristiques hautement basiques. Il existe d'autres composants de base qui contribuent
¢galement a la basicité et aux caractéristiques physiques du laitier, par exemple : MnO,

MgO.
Donc la basicité d’apres 1’expérience sera :

4.7+459

Basicité= Y 1.65

— La basicité expérimentale est inférieure de la valeur idéalecela nous donne une information
sur I'influence des oxydes acides sur la dégradation des briques réfractaires (attaque
chimique), comme les briques réfractaires sont de nature basique (97% MgO).

— nous avons remarqué que ily a un changement logique de composition chimique au niveau
du brique réfractaire (état initial) sous I’effet de laitier. Donc, ily a une augmentation des
oxydes acides dans la composition chimique des briques et d’un autre coté, ily a une
diminution des oxydes basiques dans la composition chimique de ce dernier.cela, nous

permet de donner une information sur 1’agressivité du laitier sur les matériaux réfractaires.

V.2. Effet de température sur la dégradation des briques réfractaires :
D’aprés ’expérience qui a été réalisée précédemment, nous remarquons que la brique réfractaire

perd 1kg pendant 20 cycles (masse initiale=3 kg).

Tableau V.2: évolution de perte de masse des briques réfractaires sous 1’effet de température.

Nbr de cycle 01 05 10 15 20
Masse perdue (g) 50 150 350 600 10000
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La perte de masse (g)

1200
1000 /
800 /

600

/ —o—la perte de masse (g)
400 /
200

O T T T

1 5 10 15 20
Nbr de cycle

Figure V.3 : Variation de perte de masse de la brique réfractaires LZD-9 sous I’effet de

température.

Résultats discussion :

L’usure d’une brique réfractaire est bien définie dans la figure V.3 et la perte de masse par
rapport au nombre de cycle. On constate que la perte de masse d’une brique réfractaire est
augmentée au cours d’avancement de nombre de cycle. Donc, il y a une vitesse d’usure
parrapport au nombre de cycle (nombre de coulée).

Vitesse d’usure = la perte de masse / nombre de cycle.
Vitesse d’usure 1 =50/1 =50 g/cycle

Vitesse d’usure 2 = 150/5 = 30 g/cycle

Vitesse d’usure 3 =350/10 = 35 g/cycle

Vitesse d’usure 4 = 600/15 =40 g/cycle

Vitesse d’usure 5 = 1000/20 = 50 g/cycle

La vitesse moyenne d’usure : 41 g/cycle
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V.3. Résistance des briques réfractaires aux contraintes mécaniques :

900
800
700
600
500
400
300
200

Force(kg)

100

0

N\

/ N EZD-3

—o— EAF refractaire
LZD-9 —— LRF refractaire

0,4

position(mm)

0,6 0,8

Figure V.4 : Variation de la résistance a la compresion de EZD-9 et EZD-3.

Résultats et discussion :
— Les paniers a ferrailles sont utilis€és pour le transfert entre le parc a ferrailles et 1’aire de

chargement du four a arc ¢€lectriques (EAF), par contre le matériau versé dans la poche

acier est sous forme liquide. Donc, ces charges ont chuté du haute vers le bas de maniére

agressif, cela produite une contrainte mécanique sur les briques réfractaires.

— La valeur de la contrainte appliquée sur les briquesd’EAF (634 KN) est plus grande que

celle de la valeur de la contrainte appliquée sur les briques de LRF (236 KN). cela nous a

donné une information sur la charge citée précédemment.
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Conclusion générale

Cette étude nous a permis d’étudier le phénomene de dégradation des briques réfractaires
basiques a base de MgO (LZD-9 et EZD-3) utilisant des analyses appropriées notamment
analyses physico-chimiques, mécaniques et thermiques (résistance au choc thermique).

Le choix d’une brique réfractaire pour le revétement du four a arc et four a poche doit
prendre en considération la dégradation des briques réfractaires. Dans ce contexte nous avons
effectué ce travail expérimental au sein du complexe Algerian Qatari Steel « AQS » Bellara,
El-Milia-Jijel afin de maitriser le phénomene de dégradation des briques réfractaires basiques a
base de MgO qui sont en contact direct avec le métal.

Le travail présenté dans ce mémoire permet de tirer les conclusions suivantes :

» La dégradation des briques est causée par des chocs thermiques ce qu’il résulte la transition
de phase et par conséquent produite la propagation des fissures.

» La dégradation des briques a I’origine chimique traduit par 1’interaction avec le laitier de four
a poche conduisant la corrosion des briques basiques causée par I’attaque chimique.

» L’analyse chimique par la méthode classique a révélé que les oxydes du laitier peuvent réagir
avec les briques basiques comme montrer visuellement a la surface des briques
endommagées.

» Le calcul de la basicité expérimentale permet de donner une informationde I’influence des
oxydes acides sur la dégradation des briques réfractaires.

» L’usure d’une brique réfractaire est liée avec le nombre de cycle et la perte de masse, par
conséquent la résistance au choc thermique est en relation directe avec le four a poche.

Perspectives
Le travail expérimental qui a été réalisé a permis d’apporter quelques renseignements sur le

phénomeéne de dégradation des briques réfractaires basiques, cependant ils ont soulevé quelques

points intéressants a effectuer au futur travail a savoir : nous proposons :

¢ Une analyse plus approfondie par XRF, DRX et MEB

% Afin d’améliorer la résistance au choc thermique pour les briques basiques a base de

MgO qui sont sensibles aux chocs thermiques, il serait intéressant, de I’intégration
d’autre oxydes ou matieres dans leur composition comme I’ajout de chromite et/ou des
autre matieres.

¢ Elaboration des briques réfractaires basiques qui peuvent répondre aux exigences de

I’industrie sidérurgique :

0
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Notre souhait est que cette démarche expérimentale et scientifique, contribue au

développement des briques réfractaires basiquesaux futurs travaux.
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Annexe

1 Présentation de méthode de caractérisation par XRF :

Le spectromeétre exploite comme source d’excitation un tube a rayon X (source radioactive
contr6lée) émettant des rayons X. L’environnement du tube a rayon X et sa zone de travail sont
entierement confinés et pourvus de toutes les sécurités qui s’imposent. Ces éléments sont
entierement pilotés et controlés par un ordinateur.

L’utilisation a la responsabilité de prendra toutes les précautions nécessaires relatives a la
nature des échantillons.

Le spectrométre est un instrument de mesure qui sert a I’analyse élémentaire de matériaux
solide et liquide. Ces matériaux doivent étre réparés sous la forme d’un échantillon convenable

pour sa manipulation et son insertion dans I’instrument.

1.1 Domaines d'application

L'instrument est utilisé pour l'analyse élémentaire non destructive d'échantillons solides et
liquides pour les principaux et mineures constituants.
Constituants mineurs. Au fil des années, WDXRF est devenu une technique standard pour
I'analyse de routine des échantillons métallurgiques et minéraux. Les alliages ferreux et non
ferreux, le ciment et les matériaux geologiques sont quelques-uns des domaines industriels les
plus courants dans lesquels XRF est utilisé pour le controle de la qualité et le contrble des
processus.

L'instrument permet de mesurer jusqu'a 86 éléments dans une plage allant de Be (Z 5) a Am (Z

95), sauf pour les gaz rares (He, Ne, Ar, Kr, Xe, Rn) et Ac.

1.2 Principe:

L'analyse spectrochimique aux rayons X est basée sur le fait que les éléments chimiques
émettent des rayonnements caracteéristiques, également appelés spectres de raies, lorsqu'ils sont
soumis a une excitation appropriée. Rayonnement a haute énergie d'un tube a rayons X provoque

les radiations caractéristiques.
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Sample
| Secondary beam

Primary beam

Primary
collimator

X-ray tuba Secondary

collimator

1

l:rystal ..\K";I

Figure 1 : Schéma fonctionnel pour la caractérisation par XRF.

L'échantillon est excité par un faisceau de rayons X provenant du tube a rayons X. Les spectres
de rayons X émis par I'échantillon sont disperses dans des longueurs d'onde discretes a l'aide d'un
dispositif de dispersion (un cristal), qui produit un spectre lignes liées aux éléments présents dans
I'échantillon mesuré. Ces lignes sont ensuite détectées a l'aide d'un gaz compteur proportionnel
ou a scintillation. Le cristal et le détecteur sont couplés par une relation théta-deux théta a

satisfaire la loi de Bragg :

nk = 2d sino.

n = ordre de diffraction.

d= espacement inter planaire du plan cristallin utilisé (Angstréms).
0 = angle de Bragg ou angle de diffraction (degrés).

A = longueur d'onde de la raie spectrale (Angstroms).

1.3 Preparation des prises d’essais pour le passage a I’appareil :

Pour la réalisation de cet essai on a besoin de suivre les étapes suivantes :

1.3.1 Concassage et broyage des échantillons :
On récupére des échantillons quand va analyser (briques réfractaire / laitier) puis on le découpe
pour bien ajuster la quantité nécessaire, ensuite on a effectué un concassage suivi d’un broyage

entre chaque opération fait un criblage pour selectionner les grains de granulométrie tres fine :
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Figure 2 : échantillon concassé et broyé.

1.3.2 Calcination pour déterminer la perte d’allumage :

On utilise un creuset céramique de masse 1, On va mettre 2 g d’échantillon (I’ensemble creuset
+ échantillon = masse 2), Puis on réalise la calcination a une température de 1050 C° pendant
une heure dans un four & moufle, puis on conserve I’échantillon et le creuset en céramique 10
min dans un dessiccateur et enfin a nouveau on pése le creuset en céramique avec I’échantillon

calciné (masse 3).

On calcule la perte au feu utilisant la formule suivante :

poid 2—poid 3
PFop =PZ PO
poid 2—poid 1

* 100
_69-68.7

=20%100=15

PF%

Figure 3 : Creuset contenant I’échantillon sous forme poudre.
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1.3.3 Mise en forme de I’échantillon :
Au cours de cette opération on va peser un mélange :
— 1 g d’échantillon calciné dans un creuset en céramique.
— (4+4) g de (LiTB + LiMB), + 0,02 Lil dans un autre creuset en céramique.

Il est trés important de bien mélangé I’échantillon et le mélange (LiTB + LiMB+ Lil). On ne
doit pas verser I’échantillon dans le récipient du mélange (LiTB + LiMB+ Lil). En méme temps,
on verse une petite quantité du mélange (LiTB + LiMB+ Lil) dans le récipient de I’échantillon et
on mélange I’ensemble. Ensuite on verse un peu plus du mélange (LiTB + LiMB+ Lil) et on les
mélange, on répete cette opération plusieurs fois. On transfere trés soigneusement le mélange
total du creuset en céramique au creuset en platine.

Figure 4 : Creuset en platine destiné a opération de fusion.
On place le creuset en platine sur la machine a fusion (voir figure 5) et on la démarre apres
avoir effectué le réglage : alimentation, temps de fusion, temps d’agitation, temps de

refroidissement ...etc.

Figure 5 : Machine a fusion.
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En fin on récupére I’échantillon aprés refroidissement.

Figure 6 : Forme finale de I’échantillon (a base de MgO).
e Remarque :

Nous pouvons constater que les pierres sont homogenes sans bulles d’air et sans fissures.

L’echantillon est donc prét a étre analyse par le spectrometre a XRF.

1.3.4 Analyse :

L'analyse de concentration est la tache la plus frequemment utilisée dans le contrdle de
processus.

Une analyse quantitative n'est possible que si une méthode a été créée et si l'instrument a été
calibré pour la qualité a analyser.

Figure 7 : Spectrometre a XRF.



Résumé

Le travail expérimental que nous avons effectué au sein du complexe sidérurgique Algerian Qatari
Steel « AQS » a pour objectif d’étudier le phénomene de dégradation des briques réfractaires basiques
a base de MgO, qui sont en contact direct avec le métal. Sachant que ces briques sont utilisées pour le
revétement du four a arc électrique ainsi pour du four & poche. Pour bien maitriser ce phénomene
nécessite a effectuer des analyses appropriées notamment analyses physico-chimiques, mécaniques et
thermiques (résistance au choc thermique).

La phase la plus importante dans cette étude est le mécanisme d’interaction brique réfractaire —
laitier de four a poche, car le mécanisme indiqué détermine le comportement des briques a 1’origine
chimique (attaque chimique). Notre étude nous a permis de conclure que :
¢ La dégradation des briques est causée par la résistance aux chocs thermiques ce qu’il résulte la

transition de phase et par conséquent produite la propagation des fissures.
¢ La dégradation des briques a I’origine chimique traduit par I’interaction avec le laitier de four a arc

conduisant la corrosion des briques basiques causée par 1’attaque chimique.
¢ L’usure d’une brique réfractaire est liée avec le nombre de cycle et la perte de masse, par
conséquent la résistance au choc thermique est en relation directe avec le four a poche.

Mots clés : Dégradation, Briques réfractaires, Four a arc, Four a poche, Résistance au choc
thermique, Attaque chimique, Laitier de four a poche.

Abstract

The experimental work we carried out in the Algerian Qatari Steel «<AQS» complex aims to study
the degradation phenomenon of basic refractory bricks based on MgO, which are in direct contact with
the metal. Knowing that these bricks are used for the coating of the electric arc furnace as well as for
ladle furnace. To properly control this phenomenon requires appropriate analyses including physico-
chemical, mechanical and thermal analyses (thermal shock resistance).

The most important phase in this study is the refractory brick-ladle slag interaction mechanism, as
the indicated mechanism determines the behaviour of bricks with chemical origin (chemical attack).
Our study concluded that:
¢+ The degradation of the bricks is caused by the thermal shock resistance resulting in the phase

transition and therefore produced the crack propagation.
¢+ The degradation of bricks of chemical origin is due to the interaction with the arc furnace slag
leading to the corrosion of the basic bricks caused by the chemical attack.
¢ The wear of a refractory brick is related to the number of cycles and the loss of mass, therefore the
thermal shock resistance is directly related to the ladle furnace.
Keywords: Degradation, Refractory bricks, Arc furnace, Ladle furnace, Thermal shock resistance,
Chemical attack, Pocket furnace slag.
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