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Sammanfattning

Huvudsyftet med projektet ar att fa till stand nagon form av processkontroll samt snabb
produktkaraktarisering vid staltillverkning med avseende pa inneslutningskarakteristik.
Forutsattningarna for detta & modern optisk emissionsspektrometri (OES) utrustad med
"pulse distribution analysis” teknik (PDA) och avancerad databehandling. PDA/OES éar langt
utvecklad i tidigare projekt. Den Overgripande arbetsplanen &r att anpassa denna teknologi till
processkontroll och produktkarakterisering, testa, utvardera och forbattra till ett effektivt
verktyg. Detta kraver utveckling inom provtagning, OES datainsamling, metoder for
avancerad databehandling samt referensmaterial for verifiering av analysresultat. Inom etapp
1 av projektet har utveckling av provtagare och provtagningsmetodik skett. Provtagning med
standard metallkopp har jamférts med provtagning med argonskydd. Slutsatsen &r att
argonprovtagning &r att foredra. Orsaken &r att den ger en lugnare fyllning och mindre risk for
reoxidation. Effekten pa tjocklek och form av provtagare pa stelningshastighet och
inneslutningsbild har ocksa studerats. Den viktigaste slutsatsen ar att en tunn provtjocklek pa
6 mm ger en hdg stelningshastghet, vilket ar positivt for att bevara storleksférdelningen pa
inneslutningarna under fyllningsforloppet, sa att den ar representativ for den fordelning som
existerar i stalsmaltan. Det har ocksa visat sig att provlaget i nedre halvan av stalprovtagaren
(ndrmast inloppet) har en jamn storleksfordelning och totalsyrehalt. Den OGvergripande
slutsatsen fran provtagningsstudierna &r att prover som ska undersokas med PDA/OES bor tas
med argonskyddad provtagning, ha en tjocklek av 6 mm och bor analyseras i ett omrade
narmast pinnen pa provkroppen.

Inom projektet har ett omfattande vidareutvecklingsarbete av PDA/OES tekniken genomforts,
framforallt p.g.a. en anpassning for tillampningar pa rostfritt stal. Resultaten fran PDA/OES
stammer generellt sett mycket bra, saval kvalitativt som kvantitativt, med analyser utforda
med mikroskopi (ljusoptisk och SEM/EDS), smaltextraktion och vatkemiska metoder.
Samtidigt visar resultaten att det finns ett antal begransningar i tekniken att ta i beaktande,
framst att innehallet av kisel och mangan i inneslutningar i regel inte kan bestdammas direkt
via signaler fran dessa element. Orsaken ar att det i de flesta fall finns en alltfor hog bakgrund
i form av metalliskt innehall av dessa element, sa att signalerna fran sma inneslutningar
forsvinner i brus. | manga fall kan dock innehallet av kisel och mangan bestammas indirekt
via klassificering av inneslutningstyp baserat pa andra element.
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SUMMARY

The main objective of this project is to establish a measure of process control and fast product
characterisation with respect to inclusion characteristics in steelmaking. The prerequisite to
accomplish this is modern spark optical emission (OES) with pulse distribution analysis
technology (PDA), combined with advanced data treatment. This technique has been
extensively developed in previous projects. The overall workplan is to adapt PDA/OES to
process control and product characterisation, test, evaluate and improve the technique to an
effective tool in steelmaking. This requires development in sampling techniques, PDA/OES
data acquisition, advanced data treatment and reference materials for verification of analytical
results. Development of samplers and sampling has been carried out within phase 1 of the
project. Sampling with metal cup protection has been compared with argon protection. The
conclusion is that sampling in argon is preferred. The reason is that argon protection results in
calmer filling and less chance of re-oxidation. The effects of thickness and shape of the
samples on filling velocity and inclusion characteristics have also been studied. The most
important conclusion is that a thin sample of 6 mm gives a fast solidification, which is
beneficial in order to maintain the size distribution during filling, making it representative for
the size distribution in the steel melt. It has also been that the lower part of the sample (closest
to the inlet) has a homogeneous size distribution and total oxygen content. The main
conclusions from the work on sampling for PDA/OES is therefore that a) the sampling should
be argon protected, b) the sample should be 6 mm thick and c) analysis should be carried out
in the area closest to the inlet.

An extensive development of PDA/OES has been carried out within the project, primarily due
to the need to adapt the technique to stainless steel applications. The results from PDA/OES
shows in general good agreement, both qualitatively and quantitatively, with analytical data
from microscopy (light optical and SEM/EDS), melt extraction and wet chemical methods.
However, the results also show that there are limitations of the technique that must be
considered, primarily that the content of silicon and manganese in most cases cannot be
determined directly with PDA/OES. The reason is that in most cases, there is a too high
background from the metallic content of these elements, with the result that the signals from
small inclusions disappear in the noise. However, in several cases the content of silicon and
manganese can be determined indirectly by means of the classification of inclusion types
based on other elements.
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Steel cleanness, inclusion, optical spectroscopy, sampling, analysis
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1. INLEDNING

Nordisk stalindustri har tvingats till en mycket hog grad av specialisering for att mota
internationell konkurrens. Detta har lett till en situation déar nordiska foretag ofta ar
marknadsledande inom ett smalt marknadssegment. Denna utveckling har varit mojlig tack
vare ett hogt utvecklat kunnande om processer och materialegenskaper som efterfragas av
kunderna.

For att astadkomma ytterligare forbattringar i stalframstéallningsprocesser ar det viktigt att fa
mer tillforlitlig information fran de prover som tas ut for processkontroll och produktkontroll.
Mer specifikt behover man fa analytisk information som gor det mojligt att styra processer
med avseende pa icke-metalliska inneslutningar i stalet. Inom detta projekt har vi arbetat med
PDA/OES tekniken som mojliggdér en snabb bestamning av inneslutningsbilden i stalprov
tagna i smaltan. Dessutom har vi arbetat med att ta fram optimala provtagare som kan
anvandas i kombination med PDA/OES tekniken.

Denna utveckling bedéms vara nodvéndig for att svensk stalindustri ska kunna behalla och
utveckla sin marknadsledande position inom specifika marknadssegment for hogkvalitativa
stalsorter. Speciellt som en stor andel av dessas materialegenskaper ar kopplade till
inneslutningsbilden i stalet. Det bor aven papekas att inforande av en béattre processkontroll
aven kan leda till en forbattrad produktivitet. Ett specifikt exempel ar igenséttningsproblem
som orsakar produktionsstérningar under gjutning, vilka ar kopplade till inneslutningsbilden i
stalet. Om resultaten fran projektet infors i drift sa kan t ex modifiering av inneslutningar med
t ex CaSi — behandling utféras mer kontrollerat. Detta i sin tur leder till minskade problem
med igensattningar, eftersom inneslutningarna blir flytande och inte fastnar i varandra lika
latt.

Om ovanstaende utvecklingsbehov inte tillgodoses, ar det troligt att utlandska konkurrenter
som ar i fard med att skaffa sig sadan teknik utvecklar stalprodukter av hogre kvalitet.
Konsekvensen av detta ar naturligtvis att svenska foretag férlorar marknadsandelar.

1.1 State of the art
De vanligaste teknikerna for kemisk analys vid produktionskontroll av stal &r:

. Optisk emissionsspektrometri (OES)
. Rontgenfluorescensspektrometri (XRF)
. Smaltextraktion

Alla dessa moderna tekniker/instrument for rutinanalys har mycket goda prestanda (precision
och riktighet) for bestdimning av elements medelvéarden. Utdver detta har OES med gnista
visats ha kapacitet for att mycket snabbt detektera icke-metalliska inneslutningar. Denna
teknik, mest kand som Pulse Distribution Analysis (PDA), framstar idag som det enda
realistiska alternativet for att tillrackligt snabbt fa den 6nskade analytisk information som gor
det mojligt att styra processer med avseende pa icke-metalliska inneslutningar i stalet.

1.1.1 Grundléaggande kunskaper om icke-metalliska inneslutningar

For att genomfora en utveckling av PDA till en metod for produktionskontroll kravs att man
har mycket goda grundldggande kunskaper om icke-metalliska inneslutningar; vilka typer
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som forekommer, hur de bildas, inverkan pa stalets egenskaper etc. Saval Swerea KIMAB
som KTH har bidragit med denna kunskap, som ar pa hogsta internationella niva. Dessutom
har avancerade tekniker for att studera inneslutningar i detalj varit tillgangliga bade hos
Swerea KIMAB, KTH och de deltagande foretagen. Som exempel kan ndmnas att en modern,
kraftfull SEM-EDS metod for kvantitativ analys av inneslutningar i stal (Inca Feature) som
finns hos Swerea KIMAB och som anvants i projektet.

1.1.2 PDA/OES - tekniken

Saval Swerea KIMAB som KTH och nagra svenska stalforetag har deltagit och deltar for
narvarande i Europeiska samarbetsprojekt relaterade till PDA/OES - tekniken [5,6,10], och
har darigenom skaffat sig kunskap pa hogsta internationella niva. Genom dessa projekt har
aven tekniken utvecklats till en niva som gor det mojligt att ga vidare och satta in den i
processtyrning. Speciellt betraffande kvantitativ utvérdering av PDA-data har utvecklingen
natt mycket langt i Sverige. Daremot ar det vanligare i det kontinentala Europa att
stalforetagen har instrument med PDA-kapacitet i sina driftlaboratorier. Nagra av dem
anvander sedan lange tekniken for rutinmassig kvalitetskontroll, om &n i begransad skala. |
Skandinavien ar det endast SSAB Plate i Oxelésund som bérjat anvanda PDA/OES pa detta
satt. Den kunskapslucka som skall fyllas for ett framgangsrikt projekt &r att vidareutveckla
framforallt utvarderingen av PDA-data till en niva dar man med automatiska system tar fram
"nyckelparametrar” m.a.p. pa icke-metalliska inneslutningar. Detta géaller speciellt for rostfritt
stal, dar kunskapen om hur man skall tillampa PDA/OES-tekniken &n sa lange ar begransad.

1.1.3 Provtagning

En absolut forutsattning for att sitta in PDA/OES (eller nagon annan teknik for snabb
bestamning av inneslutningar) 1 processkontroll &r en provtagningsteknik som ger
processprover med en inneslutningskaraktaristik som statistiskt sékerstéllt kan korreleras till
karaktaristiken for slutprodukten. Detta har varit ett av huvudsparen i den utforda studien
vilket redovisas senare i rapporten.

1.2 Vetenskapligt nyhetsvarde

Inom projektet har betydande grundldggande information om inneslutningar i provtagare
tagits fram genom totalsyreméatningar, storleksbestdmningar i ljusoptiskt mikroskop och
sammansattningsbestamning med SEM-EDS. Dessutom har elektrolytisk extraktion utnyttjats
framgangsrikt i projektet, vilket innebar att man kan visa ett sakert samband mellan PDA-data
for driftprover och slutprodukten for motsvarande charge. Darigenom har vi visat att det ar
mojligt att astadkomma processtyrning dven m.a.p. inneslutningskaraktaristik. Bakom detta
ligger givetvis vésentliga framsteg saval inom provtagning som avancerad databehandling av
PDA/OES analysdata. Resultaten gallande provtagning har publicerats pa en internationell
konferens i Argentina samt i en licentiatavhandling pa KTH.

1.3 Projektets plats inom programmet

Projektets mal och innehdll faller inom kategorierna i) Forbattrad processteknik och ii)
Utveckling for hallbar tillvaxt inom Strategiskt Stalforskningsprogram for Sverige 2007-2012.
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2. MAL
Projektet har haft tva huvudsakliga projektmal:

1. Att  utveckla  provtagningsteknik som  ger  processprover med en
inneslutningskaraktaristik som statistiskt sékerstéllt kan korreleras till karaktéristiken for
slutprodukten.

2. Att inféra och utvardera avancerad, kvantitativ utvardering av PDA/OES data direkt i
spektrometersystemen vid minst ett driftlaboratorium.

Graden av uppfyllandet av dessa mal redovisas i slutsatser (kapitel 5).

3. METOD

Arbetet har innehallit tva huvuddelar: 1) utveckling av provtagningsteknik; 2) utveckling av
och analys med PDA/OES samt analys av prover fran driftsforsoken med savél denna teknik
som etablerade analystekniker. Givetvis har dessa arbeten utforts interaktivt med aterkoppling
fran analyserna till provtagningsutvecklingen.

3.1 Provtagningsteknik

For att utveckla provtagningstekniken gjordes forsok i driftskala med syfte att inledningsvis
kartlagga storleksfordelning och sammansattning hos icke-metalliska inneslutningar i
stalprover tagna i produktion. Dessutom har homogenitet pa inneslutningar i olika delar av
provtagaren Kkartlagts i syfte att visa vilken del av provet som ger de bésta forutsattningarna
for en reproducerbar analys med PDA/OES tekniken. Experimentella studier av fyllnings- och
stelningsforloppet av stalprovtagare har genomforts. Detta arbete har haft stort fokus pa att
hitta kritisk relevant information géllande narvaro av element i inneslutningar som kan tyda
pa bildning av exogena inneslutningar. Man har aven studerat hur fyllningsforhallandena kan
optimeras sa att framtida PDA/OES bestamningar kan goras pa basta reproducerbara satt.

Féljande aktiviteter har genomforts:

1. Driftsférsok

a) Uttag av stalprover i smalta samt fran gjutet material vid malverken Outokumpu Stainless
Avesta Works och SSAB Strip Products, Luled. Uttag av prover for PDA/OES bestamning
och mikroskopi

b) Storleksfordelning av inneslutningar i storleksklass 2.8 till 40 mikrometer bestdmdes med
ljusoptiskt mikroskop och klassificering enligt SS111116 (JK skala Il). Utférdes hos SSAB
Strip Products, Borldnge. Sammanséttningen av inneslutningarna bestdamdes genom
anvéandande av svepelektronmikroskopi.

¢) Utvérdering av resultat fran sammansattningsanalys med hjalp av slaggatlas och Thermo-
Calc berakningar for att hitta teoretiska forklaringar till bildandet av inneslutningar som hittas
i olika delar av processen.

d) Studier av provtagarens homogenitet med avseende pa inneslutningsfordelning och
porbildning i olika delar av provtagaren.

Vid forsoken som utfordes i stal under driftsforhallanden analyserades proven med PDA/OES
av forskare pa Swerea KIMAB samt Outokumpu Stainless Avesta Works.
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2. Optimering av fyllningsférhallande fér provtagare

Studier av stromningsférhallanden under fyllning av provtagare har utforts med anvandande
av matematisk modellering. Detta inkluderar viktiga parametrar som inverkan av turbulens pa
stromningsbilden och inneslutningars transport i smaltan under fyllningsférloppet. Syftet var
att studera hur geometrin pd provtagarna eventuellt kan &ndras sa att analysernas
reproducerbarhet blir béttre.

3.2 Analys med PDA/OES och andra tekniker

Prover som tagits fram inom projektet har analyserats med PDA/OES. Ett antal utvalda prover
har &ven analyserats och utvarderats med ett flertal etablerade analystekniker, saval
metallografiska som kemiska. Proverna utgors av prover fran smalta och prover uttagna direkt
efter stranggjutning. Arbetet har uppdelats i féljande aktiviteter:

1. PDA-analys har utforts med tre moderna OES spektrometrar av olika fabrikat. De anvénda
spektrometrarna & ARL 4460 (SSAB Plate i Oxeldsund), Spectrolab M10 (Outokumpu
Stainless i Avesta) samt Quantron Q8 (har stallts till forfogande av Bruker AXS Nordic AB).
Analysbetingelserna har optimerats for de olika stalsorterna.

2. Data fran PDA-analyserna har utvarderats med avancerad berakningsteknik. Dels har en
modell for kvantitativ utvardering, framtagen inom tidigare projekt, utvecklats och anpassats
for fler tilldmpningar. | samband med detta har dven sarskilt anpassad mjukvara tagits fram
for utvardering av PDA data fran Spectrolab M10.

3. Totala halterna av syre har bestamts noggrant genom smaltextraktion. | nagra prover har
bestamningar gjorts i olika delar av proverna, for att avgora var i provkroppen PDA-
analyserna bast skall utforas. Resultaten har verifierats med certifierade referensmaterial
(CRM).

4. Totala halterna av kvave, kol och svavel har bestdamts noggrant genom smaltextraktion i ett
flertal prover. Resultaten har verifierats med certifierade referensmaterial (CRM).

5. Fordelningen av inneslutningar efter storlek och typ (sammanséttning) har bestamts med
SEM-EDS i ett antal utvalda prover.

4. FORSKNINGSRESULTAT
4.1 Utveckling av provtagning

For att sakerstalla processprover av hog kvalitet har provtagningskampanjer genomforts pa
Outokumpu Stainless Avesta Works och SSAB Strip Products, Luled. Tva olika system for att
forhindra toppslagg fran att kontaminera provet har utvérderats: argonskydd (A) och
metallkoppsskydd (MK). Vidare har tre olika provgeometrier testats: i) Lollipop med en
tjocklek av 6 mm (LP-6 MK och LP-6A), ii) Lollipop med en tjocklek av 12 mm (LP-12 MK
och LP-12 A) och iii) Bjorneborgprovtagare (BB MK och BB A). Under
provtagningskampanjerna har fyllningshastighet hos de olika provtyperna matts for att
utvardera repeterbarheten. Resultaten visar att typen av slaggskydd har stor betydelse for
fyllningshastigheten. Det har visat sig att argonskyddade prover har mycket hogre
repeterbarhet gallande fyllnadshastigheten och att det darfor ar enklare att bestimma
fyllningstid hos dessa typer av prover.
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Figur 1: Uppmaétt fyliningshastighet i olika provtagare. De argonskyddade typerna (BB A och LP-12 A)

uppvisar vasentligt mycket béattre repeterbarhet &n de med metallkoppsskydd (BB MK och LP-12 MK).

| praktiken kan detta leda till en hogre andel prov for driftanalys godkanns. De lagre
fyllningshastigheterna hos argonskyddad provtagning bor &ven ge en lugnare fyllning med
mindre turbulens. Detta antas vara till fordel for flodesbilden i provtagaren och resultera i en
homogenare inneslutningsbild i provet. Forutom fyllningshastighet i kroppen av provtagare
har hastigheten métts i flera olika delar av pinnen pa Bjorneborgprovtagare. Detta gjordes for
att narmare studera fyllningsforloppet for att fa battre mer data som i sin tur kan anvandas for
randvillkor och for att validera matematisk modellering. Utdver fyllningshastiget har &ven
stelningshastighet matts. Stelningshastigheten antas ha en paverkan pa storleksférdelningen
av inneslutningar och framst positionen pa topparna for sekundéara och priméra inneslutningar.
Detta diskuteras ndrmare i referens 1. Vidare kan &ven data for stelningshastighet anvéndas i
narmare studier av stelningsforloppet av provtagare med hjélp av matematisk modellering.

I referens 1 redovisas en licentiatavhandling som skrivits av Ola Ericsson som behandlar
arbetet med utveckling av provtagningsteknik som utforts inom detta projekt.

4.2 Karakterisering av inneslutningar med mikroskopi

Ljusoptisk mikroskopi ar den klassiska metoden for klassning av inneslutningars form (typ)
och mangd i bearbetat material. Det finns ett flertal standardiserade metoder med bildskalor
for detta, t ex ASTM E45, DIN 50602, SS 11 11 16, EN 10247, 1SO 4967. De flesta
kundkrav ar relaterade till dessa standarder och anges som max-betyg for respektive
inneslutningstyp. Vidare kan resultat enligt frekvensmetod (frekvensen av olika betyg) krévas.
| flera fall anges renhet som inneslutningsindex, t ex K-varden enl DIN 50602. Bedémning av
inneslutningar enligt ndmnda standarder gors alltmer genom automatisk bildanalys, men har
ar det viktigt att inverkan av eventuella defekter fran provberedningen beaktas, sa att inte
dessa detekteras som ™falska” inneslutningar. De moderna systemen mojliggér manuell
efterkontroll av synfalten, sa att dessa fel kan sorteras bort.

SS 11 11 16 har en speciell princip, namligen att operatéren for varje synfalt klassar
inneslutningar enl form och i storleksklasser enl lognormal storleksfordelning. Speciell
mjukvara WinPCMIC anvénds for berédkning av resultat som fysikaliska parametrar area%,
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langd mm/mm? och antal/mm® Andra resultatpresentationer ar transformering till betyg enl
andra standarder, storleksfordelning, formfaktorer. Metoden har anvants under manga ar i
avancerad process- och produktutveckling relaterad till renhet.

SEM-EDS é&r en metod for inneslutningskarakterisering omfattande bade sammanséttning och
2D-storleksfordelning. En standard ASTM E 2142 finns.

Metoden kan anvéndas manuellt for att skapa en Overblick av inneslutningar karakteristiska
for stalprovet, eller automatiskt for att mojliggora statistisk berdkning och erhélla
storleksfordelning. Den automatiska metoden omfattar i princip tva steg: a) detektion av
inneslutningspartiklar (mork kontrast med backscatterelektrondetektor) tillsammans med
mjukvara som soker Over ett forutbestamt omrade, b) pa varje bild utfors sedan en snabb
EDS-analys pa alla inneslutningar som ger mork kontrast mot den ljusare stalmatrisen.

Metoden kraver noggrann provberedning i form av slipning och polering som kan vara
tidsodande. Att avsoka ett provomrade pa 10x10 mm tar nagon timme, vilket gor att SEM-
EDS inte kan anvandas in-line for inneslutningsanalyser. Vid analys av sma inneslutningar 1-
3 mikrometer (typiska i lollipop-prov fran smalta) erhalls ocksa storningar fran omgivande
stalmatris.

Riktigheten hos de statistiska data som erhalls efter en automatiserad korning har diskuterats.
Det har visats, att analyserna ar bade operators- och instrumentberoende.

4.2.1 B-faktorer med SEM-EDS.

Efter SEM-analyser kan s.k. B-faktorer for inneslutningselementen beraknas. B-faktorn for ett
element anger koncentrationen bundet till inneslutningar i provet och berdknas approximativt
med hjélp av foljande formel

i 015 A i
Cinat ~ B; :_'Z(a,‘ 'Cj),
A =

¢ = koncentration, A = totalt avsokt area, a; = area for inneslutningen j , ' = element,
j = analyserad inneslutning.

Utvardering av B-faktorer ingar oftast inte i rutinmassiga SEM-EDS analyser. Har kravs
ytterligare arbete for att sakerstélla noggrannheten och majliggora adekvata jamforelser med
B-faktorer erhallna fran PDA-OES.

4.2.2 Resultat fran Swerea KIMAB

Négra av de prover som togs upp av KTH under provtagningskampanjen pa Outokumpu i
Avesta analyserades med Inca Feature (EDS i SEM) med avseende pa framst homogenitet.
Tva stycken prover fran skankugnsbehandlingen (stalsort ASTM 304) karakteriserades
noggrant. En yta av 10 x 21 mm undersoktes. Resultaten tyder pa att inneslutningarna var
homogent fordelade 6ver hela den analyserade ytan, se figur 2. Inneslutningarnas diameter
varierade fran 1 um upp till 39 um. De fa mycket stora inneslutningarna var mycket
komplexa och bestod oftast av Al, Si och Ca oxider. Figur 3 visar en komplex inneslutning
som bestar i huvudsak av Ca, Al, Si och O, se EDX spektrum i figur 4.
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Figur 2: Forenklad avbildning av inneslutningarnas placering Ovef undersokt yté (S_tage Mimic
Display) visar homogen fordelning av oxidiska och komplexa inneslutningar i prov 1358 fran
Outokumpu. Varje punkt representerar en inneslutning.

—Ca, Al Si, 0
spel'rtruiﬁ\q\ N

2Zr,Ca, 0

KIMAB COMPO 10.0kVY X3,000 WD 10.0mm Tum

Figur 3: En stor, mycket komplex inneslutning i Outokumpu prov 60.
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Spectrum 4, light grey in 177, im 04,035

Figur 4: Spektrum 4 for markerat omrade av inneslutningen i figur 3, som visar att den bestar i
huvudsak av Ca, O, Si och Al.

Ett prov med beteckningen X1670-30X fran SSAB Strip Products har ocksa studerats, se figur
5. De i bilden synliga inneslutningarna ar mycket sma, ca 1 um.

COMPO 150kv  X1,500 WD 100mm  10um
Figur 5: Sm4, runda inneslutningar i prov X1670-30X.

En EDX analys visar att inneslutningarna i figur 5 i huvudsak bestar av CaS.

Fullstandiga analysresultat med Inca Feature av ett antal prover ur projektet ges i bilaga 5.
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4.2.3 Resultat fran KTH

SEM/EDS har anvants for att karakterisera inneslutningar i Lollipop-prover. For att
kontrollera homogeniteten i provet och darmed kunna bestdimma lamplig analysposition har
storleksfoérdelning i toppen, mitten och botten av Lollipop 6 mm och 12 mm undersokts med
elektrolytisk extraktion foljt av. SEM/EDS. Med hjalp av sammansattningsanalys och
utseende pa storleksfordelning har sekundara och primara inneslutningar kunnat separeras. De
sekundara inneslutningar bildas under stelning av provet och &r inte intressanta nar det galler
processuppfoljning (sekundéara inneslutningar som bildas vid gjutning/svalning av stalamnen
har daremot stor betydelse for egenskaper for slutprodukten). |1 de aktuella snabbkylda
lollipop-proverna vill man enbart analysera de primdra inneslutningarna, vilka ar de som
existerar i smaltan vid staltillverkningen. De sekundéra inneslutningarna visade sig innehalla
primart Al-O samt i vissa fall sparamnen sasom Ti. De priméra inneslutningarna innehdll Ca-
Al-Si-Mg-0O. Férekomsten av denna typ av inneslutningar har aven bekréftats genom Thermo-
Calc berdkningar. | figur 6 presenteras resultaten och de visar att mittenzonen och
bottenzonen visar pa lika antal och lika storlek av priméra inneslutningar medan toppzonen
innehaller ett storre antal inneslutningar.

; LP-6 LP-12
6 ].I:I T T T T T

510t | ! d

a10* |

310* |

Total I, [mm™]

210* |

110

i . : |
Toppern  Mitern  Boltenn Toppenn  DNiiternn  Boden

Provposition

Figur 6. Totalt antal inneslutningar i olika delar av Lollipop-prover. LP-6 0 6 mm tjocklek och LP-
12 =12 mm tjocklek.

Detta resultat betyder att bestdmning av storleksférdelning bér ske i mitten- och bottenzonen
for att repeterbarheten ska bli sa bra som mojligt. Analys i toppzonen av provet bor goras om
antalet inneslutningar ar kritiskt for stalsorten. Detaljer ges i referens 1.
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4.2.4 Resultat fran SSAB

Slipning och polering har gjorts pa 10 prover for att fa en tillfredstallande yta for ljusoptisk
inneslutningsbedémning. Majoriteten av dessa prover visade sig innehalla ett stort antal porer
I samma storleksklass som de inneslutningar som skulle beddmas. Porerna gjorde att visuell
bedémning av inneslutningar var omgjlig i de flesta fall. Dock gick beddmningen att
genomfora pa tva av proverna, X1800-02 ochX1685-02A.

Bedomningen gjordes vid 400X forstoring med hjélp av WinPCMIC. Forutsattningar for
matningarna ses i tabell 1 och 2. Alla inneslutningar bedomdes som D-typ eftersom nagon
bearbetning som paverkar inneslutningarnas form inte gjorts.

Tabell 1:WinPCMIC forutsattningar.
Synfaltsdiameter: 0,35 mm
Forstoring i mikroskop: 400
Beddémd area: 9,62 mm*
Antal beddmda synfalt: 100

Tabell 2: Minsta inneslutningsbredd att bli klassificerad i varje klass. . OBS! Klassgranserna ar
modifierade for ett speciellt mikroskop.

Storleksklass T | Storleksklass M | Storleksklass H | Storleksklass P
Skaldel | pm [ Skaldel | um | Skaldel | um [ Skaldel | pm
D -typ 0.53 1.2 1.05 25 2.11 4.9 4.21 9.9

Beddmning av inneslutningsmangd och storlek visas sammanfattat i Tabell 3. Resultatet
dverensstammer inom rimliga ramar med PDA-métningar som gjordes i Oxelésund pa samma
prover, se tabell 8. Slutsatsen blir att ljusoptiska méatningar utférda pa dessa tva prover
verifierar PDA-matningarnas riktighet.

Tabell 3: Bedomning av inneslutningsméangd och storlek..OBS! Klassgranserna ar modifierade for
ett speciellt mikroskop.

Prov T>1.2pum M>2.5pm H>4.9um P>9.9um
Area (%) 0.00826 0.00882 0.00282 0.00005

X1800-02 | Langd (mm/mmz) 0.0595 0.0320 0.00509 0.00024
Antal/mm? 34,0 9.15 0.728 0.104
Area (%) 0.00437 0.00601 0.00725 0.0102

X1685-02 | Langd (mm/mmz) 0.0315 0.0218 0.0131 0.00366
Antal/mm? 18,0 6.24 1.87 0.104

4.2.5 Resultat fran Outokumpu

Outokumpus stal (18/8-typ) innehdll for fa och for sma inneslutningar for rutinméassig
mikroskopering, | projektets fortsatta provtagning byttes darfoér till en molybdenlegerad
syrafast stalsort for uppféljning. Det visade sig att Mo storde SEM-EDS analysen med for
hoga falska sulfider som resultat.
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4.2.6 Sammanfattning av mikroskopiundersokningarna

Ljusoptiskt mikroskop och svepelektronmikroskop har anvéants for att karaktérisera
processprover tagna inom projektet. Vid undersokning utford hos SSAB Strip Products,
Borlange, pa argonskyddade Lollipop-prover fran SSAB Strip Products, Lulea visade det sig
att dessa ofta innehaller en stor mangd mikroporer. Vid storleksbestamning av inneslutningar
med ljusoptiskt mikroskop stor dessa analysen da det ar svart att skilja por och inneslutning at
enbart genom dess utseende. Det gor att storleksbestamning med ljusoptiskt mikroskop inte ar
att rekommendera i dessa fall. Da en por bestar av argon eller luft kommer den att visa pa
samma kemiska sammansattning som det underliggande stalet om en kemisk analys utfors.
Det gor att dessa porer inte paverkar provanalys med PDA/OES. Porer kan aven pa detta satt
skiljas fran en inneslutning om tvarsnittsanalys utférs med SEM/EDS.

4.3 Analyser med PDA/OES

PDA/OES-tekniken baseras pa att signalerna, i form av emissionsintensiteter fran ett stort
antal grundamnen, registreras fran var och en av de flera tusen gnistor som utgor en normal
analys med gnist-OES. Det finns tre viktiga forutsattningar for att en sadan méatning skall ge
en god och i huvudsak komplett bild av de icke-metalliska inneslutningar som finns i
materialet:

e Den volym som avverkas av varje gnista ar vasentligt mycket stérre an volymen av
de flesta i materialet forekommande inneslutningar.

e Antalet icke-metalliska inneslutningar/volymsenhet &r inte storre &n att de flesta
gnistor traffar bara metall.

e De inneslutningar som finns (eller snarare de som ar av analytiskt intresse) ar
tillrackligt stora for att ge ett tydligt utslag pa intensiteten for minst ett ingaende
grundamne.

For de flesta stalsorter ar alla ovanstaende kriterier uppfyllda fér s.k. priméara inneslutningar,
vilka ar de som ar av metallurgiskt intresse. Ett typiskt s.k. ”pulsogram” med raintensitetsdata
fran en PDA-analys visas i figur 7.
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.g —Ca
= —Al
Q

IS —Mg

Gnista nr
Figur 7: Del av "pulsogram” fran PDA-analys av ett stal, 1500 gnistor.

I figur 7 ser man att ett antal gnistor har tydligt forhojda intensiteter av Ca, Al och Mg,
orsakade av inneslutningar med stort innehall av dessa element. Vidare ser man att i ett antal
gnistor har man forhojda intensiteter av alla tre elementen, i nagra endast tva element, samt
nagra endast ett element. Informationen om vilka element som Korrelerar till varandra
anvands till att identifiera olika klasser av inneslutningar. Litteratur som beskriver
utvecklingen av PDAJ/OES finns i referenserna 2-6. En mer detaljerad beskrivning av
utvérdering av PDA data, med den senaste utvecklingen inom detta projekt, ges i referens 7.

4.3.6 Resultat fran Swerea KIMAB

Ett antal prover fran provtagningskampanjer pa Outokumpu Stainless, Avesta och SSAB Strip
Products, Lulea har analyserats med PDA/OES och utvérderats enligt den metod som beskrivs
I referens 1. Méatningarna gjordes hos SSAB Plate i Oxeldsund. Proven fréstes rena och méttes
med 5 avgnistningar/prov. Analysen utférdes med en gnistkondition (beteckning 16 i
instrumentets mjukvara) som avverkar ca 110 ng per gnista.

Ett begransat antal forsék har gjorts hos Outokumpu Stainless med tva olika provtagare;
LSHR (Liquid Sampling Hot Rolling) och BB (Bjorneborg). | tabell 4 redovisas PDA/OES
resultat fran sadana prover tagna ur samma charge, uttryckt som B-faktorer i ug/g (ppm) for
Mg, Ca, Al, Tioch S.

Tabell 4:B-faktorer i prover tagna med olika provtagare fran en charge (ug/g).

ug/g Mg Al Ca Ti S
81108-LSHR 0.16 0.51 1 0.11 0.16
81108-BB 0.08 0.24 2 0.22 0.18

Resultaten visar samma storleksordning av samtliga element, men med variationer av en
faktor tva i flera fall. Det gar dock inte att avgora ur dessa resultat om detta har med
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provtagningstekniken att gora, eller endast avspeglar statistiska “normala” variationer p.g.a.
viss inhomogenitet i materialet m.a.p. inneslutningar.

Resultat fran fyra “lollipop” prover fran en av kampanjerna hos Outokumpu Stainless
redovisas i tabell 5. (1358 = stalsort 304. Prov 60 = slutet av skankugn)

Tabell 5: B-faktorer i prover fran Outokumpu bestamda med PDA/OES (ug/g).

ng/g Mg Al Ca Ti S
1358-2 0.1 0.4 3 0.14 0.2
1358-4 0.3 3.3 2 0.25 0.2
1358-5 0.2 0.1 2 0.05 0.2
Prov 60 0.9 2 15 0.05 4

En kortfattad beskrivning av markning av proverna fran SSAB efter stalsort ges i tabell 6a.
RH och CAS (egentligen CAS-OB) &r namn pa processer under staltillverkning. Vid RH-
processen vakuumbehandlas stalet for att t.ex. sanka kolhalten till mycket laga nivaer. CAS &r
en skankmetallurgiprocess dar stalet varms och slutlegering sker. En ytterligare forklaring till
kodningen efter olika behandlingssteg ges i tabell 6b. 1 tva fall anges med
tillaggsbeteckningen ”met” att provtagning skett med konventionellt metallskydd, i 6vrigt har
argonskyddad provtagning anvants.

Tabell 6a: Kodning av prover fran SSAB enligt typ av behandling.

Charge nummer Typ av behandling
X1800 RH, SiAl-titat, C-Mn stal
X1670 CAS, SiCa-behandlat, laglegerat
X1673 CAS, SiCa-behandlat, C-Mn stal med Al, Nb, V och/eller Ti
X1819 RH, SiAl-titat, Borstal
X1685 CAS, SiCa-behandlat, C-Mn stal med Al, Nb, V och /eller Ti

Tabell 6b: Kodning av prover fran SSAB enligt behandlingssteg.

Kod efter Behandlingssteg
chargenummer
-12 RH efter viss behandling
-15 RH efter avslutad behandling
-20 Fore CAS behandling
-30 Efter CAS behandling
-01 Slutprov i borjan av tappning
-02 Slutprov i slutet av tappning

PDA resultaten for proverna fran SSAB ar sammanstéllda i tabell 7 samt i figur 8 — 9.
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Tabell 7: B-faktorer i prover fran SSAB bestamda med PDA/OES (ug/g).

ng/g Mg Al Ca Ti S
X1670-20A 0.1 25.7 0.7 0.1 0.3
X1670-02A 0.1 7.8 40.0 0.1 9.9
X1670-20met 0.1 25.1 0.2 0.1 1.0
X1670-30met 0.0 7.7 9.8 0.1 1.2
X1670-30A 0.1 5.2 37.2 0.0 1.3
X1673-01A 0.0 8.9 27.0 0.2 2.0
X1673-01B 0.0 6.8 29.0 0.2 15
X1673-20A 0.0 15.7 0.1 0.2 0.1
X1685-20 0.1 10.3 30.0 0.0 2.8
X1685-01 0.1 17.4 1.0 0.2 0.2
X1800-15B 0.1 6.6 0.8 0.1 0.7
X1800-12B 0.0 4.5 0.2 0.0 1.0
X1819-12B 0.0 3.8 0.3 0.3 0.6
X1819-12A 0.0 3.1 0.1 0.5 1.1
1685-20A 0.1 14.0 0.9 0.2 0.2
1672-30A 0.0 5.1 10.1 0.1 1.0
Al
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Figur 8: PDA/OES resultat for aluminium i prover fran SSAB.
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Figur 9: PDA/OES resultat for kalcium i prover fran SSAB.

Ternara diagram ar i manga fall ett Overskadligt satt att illustrera skillnader i
inneslutningsinnehall mellan material. | figur 10 visas diagrammen Al — Ca — S for ett
material i tva olika behandlingsfaser. Den synligaste skillnaden i diagrammen &r kopplad till
ett stort antal kalciumsulfider i slutprovet.

Al

Ca S Ca ’ 3

Figur 10: Ternara diagram Al — Ca - S for prover av stalsort 1670; t.v. fore CAS behandling; t.h.
slutprov i slutet av tappning.

17 (38)



4.3.2 Resultat fran SSAB Plate

PDA/OES-analys har utforts pa i stort sett samma uppsattning prover fran SSAB Strip
Products, Lulea som &ven analyserats av Swerea KIMAB. Proven fraste rena och mattes med
fem avgnistningar. PDA-analysen utfordes med en gnistkondition (15) som avverkar ca 150
ng per gnista, alltsa ndgot mer gnistenergi &n den som anvandes av Swerea KIMAB. Proven
frastes darefter rena och mattes ytterligare en gang med fem avgnistningar per prov.
Utvardering av PDA-data gjordes separat for varje serie pa fem avgnistningar med
utvarderingsprogrammet som i dagsldget jobbar batchvis. Medelvarde och spridning for
inneslutningshalter samt storleksfordelning berdknades.

Matresultaten fran de tva matserierna pA samma prov uppvisar god repeterbarhet utom for ett
prov som troligen har dalig kvalitet. Spridningen mellan de enskilda avgnistningarna var
hdgre &n normalt for detta prov.

Samma prover plus ytterligare 16 prover méttes senare med den gnistkondition (16) som &ven
valdes av Swerea KIMAB, avverkning ca 110 ng per gnista. | nagra fall utférdes matningen
pd andra sidan av provet. Matdata fran de tva gnistkonditionerna visar pa bra
Overensstaimmelse for flertalet prover nér det galler vikts-% inneslutningar (B-faktorer). En
viss systematisk skillnad ses dock pga svarigheter att gora en absolutkalibrering. Den
registrerade storleksfordelningen skiljer dock nagot vilket delvis kan bero pa att avverkad
massa per gnista ar olika for de tva konditionerna. Matresultaten finns summerade i bifogad
tabell 8.
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Tabell 8: Summerade resultat av PDA-métning och utvardering vid SSAB Oxeltsund.
C16 = kond 16 med 4 avgnistningar per prov, dvriga kond 15med 5 avgnistningar per prov.
Halterna i viktsprocent; storleksférdelningen i antal/mm2.

Ackmulerad storleksfordelning

OPDA | AlO3 MgO CaO CaS MnS SiO2 >2,8 >4 >5,7 >8
X1644 20B 0,0020 | 0,0041 | 0,0002 | 0,0000 | 0,0000 | 0,0019 | 0,0000 | 4,00 320 | 04179 | 0,004
X1644 20B 0,0019 | 0,0038 [ 0,0002 | 0,0000 | 0,0000 | 0,0015 [ 0,0000 3,63 2,89 | 0,142 | 0,008
X1644 20B C16 0,0019 | 0,0041 | 0,0000 | 0,0000 | 0,0000 | 0,0025 | 0,0000 | 4,31 169 | 0,212 | 0,001
X1644 30B 0,0020 | 0,0040 | 0,0002 | 0,0000 | 0,0000 | 0,0016 | 0,0000 3,81 2,98 | 0,168 | 0,017
X1644 30B 0,0020 [ 0,0039 [ 0,0002 [ 0,0001 [ 0,0000 [ 0,0015 [ 0,0000 3,66 2,88 | 0123 | 0,012
X1644 30B C16 0,0012 | 0,0023 [ 0,0000 [ 0,0001 [ 0,0000 [ 0,0027 | 0,0001 3,28 0,99 012 | 0,027
X1672 20A 0,0032 | 0,0061 | 0,0004 | 0,0000 | 0,0000 | 0,0008 | 0,0003 | 4,29 2,84 | 0577 [ 0,144
X1672 20A 0,0042 | 0,0082 | 0,0005 | 0,0001 | 0,0000 | 0,0009 | 0,0002 | 4,33 2,92 | 0872 | 0,313
X1672 20A C16 0,0065 | 0,0136 | 0,0002 | 0,0000 | 0,0000 | 0,0006 | 0,0000 | 4,15 386 | 1,485 | 0578
X1672 30A 0,0018 | 0,0024 | 0,0002 | 0,0012 | 0,0007 | 0,0009 [ 0,0004 3,96 244 | 0197 | 0,022
X1672 30A 0,0014 | 0,0019 [ 0,0002 | 0,0007 | 0,0005 | 0,0004 [ 0,0004 3,08 1,77 | 0,038 [ 0,004
X1672-30A C16 0,0014 | 0,0020 [ 0,0000 | 0,0006 | 0,0006 | 0,0005 [ 0,0005 2,05 0,97 | 0,093 | 0,046
X1672 02A 0,0020 | 0,0025 [ 0,0003 | 0,0019 | 0,0048 | 0,0000 [ 0,0003 5,82 437 | 0556 | 0,029
X1672 02A 0,0021 | 0,0026 | 0,0003 | 0,0017 | 0,0049 | 0,0000 [ 0,0003 5,82 446 | 0548 | 0,033
X1672 02A C16 0,0010 | 0,0016 | 0,0000 | 0,0009 | 0,0032 | 0,0000 | 0,0000 | 4,36 0,96 | 0,065 | 0,018
X1685 20A 0,0023 | 0,0046 | 0,0003 | 0,0001 | 0,0000 | 0,0004 | 0,0000 331 166 | 0,264 [ 0,094
X1685 20A 0,0025 | 0,0051 | 0,0003 | 0,0001 | 0,0000 | 0,0005 [ 0,0000 3,38 155 | 0402 | 0174
X1685-20A C16 0,0028 | 0,0056 [ 0,0001 [ 0,0001 [ 0,0001 [ 0,0009 [ 0,0000 1,87 159 | 0578 | 0,26
X1685-20 C16 0,0033 | 0,0058 [ 0,0003 [ 00015 [ 0,0025 [ 0,0000 [ 0,0000 544 2,77 | 0656 | 0,062
X1685 30A 0,0020 | 0,0026 | 0,0003 | 0,0017 | 0,0008 | 0,0004 | 0,0002 | 4,92 2,73 | 0,043 | 0,016
X1685 30A 0,0018 | 0,0022 | 0,0002 | 0,0016 | 0,0008 | 0,0003 | 0,0001 | 444 2,52 | 0,050 | 0,015
X1685 30A C16 0,0014 | 0,0020 [ 0,0001 | 0,0017 | 0,0022 | 0,0000 [ 0,0000 377 12 0,092 | 0,006
X1685 30B 0,0017 | 0,0022 | 0,0002 | 0,0013 | 0,0007 | 0,0002 | 0,0001 | 4,38 22 0,019 | 0,000
X1685 30B 0,0018 | 0,0023 | 0,0003 | 0,0014 | 0,0010 | 0,0002 | 0,0002 | 4,78 2,23 | 0,065 | 0,015
X1685 30B C16 0,0012 | 0,0016 [ 0,0001 | 0,0010 | 0,0006 | 0,0000 [ 0,0001 18 0,74 | 0,044 | 0,011
X1685 02A 0,0027 | 0,0035 [ 0,0005 | 0,0025 | 0,0037 | 0,0000 [ 0,0001 6,66 4,17 | 0640 | 0,075
X1685 02A 0,0028 | 0,0034 [ 0,0005 | 0,0026 | 0,0036 | 0,0000 [ 0,0002 6,09 445 | 0,721 | 0,041
X1685 02A C16 0,0017 | 0,0027 | 0,0001 | 0,0016 | 0,0023 | 0,0000 [ 0,0000 3,85 158 | 0,301 | 0,021
X1685-01 C16 0,0030 | 0,0063 [ 0,0001 | 0,0000 | 0,0000 | 0,0004 [ 0,0000 24 1,85 | 0,605 [ 0,224
X1685 04 C16 0,0031 | 0,0066 [ 0,0001 | 0,0000 [ 0,0000 | 0,0003 [ 0,0000 2,65 1,83 | 0514 | 0224
X1800-12B C16 0,0010 | 0,0021 [ 0,0000 [ 0,0000 [ 0,0000 [ 0,0010 [ 0,0000 2,08 0,78 0,08 | 0,001
X1800 15A 0,0021 | 0,0035 [ 0,0003 [ 0,0002 [ 0,0000 [ 0,0009 [ 0,0004 351 24 0,134 | 0,013
X1800 15A 0,0019 | 0,0031 | 0,0003 | 0,0000 | 0,0000 | 0,0011 [ 0,0005 331 2,25 | 0,068 | 0,027
X1800 15A C16 0,0012 | 0,0026 [ 0,0001 | 0,0000 | 0,0000 | 0,0007 [ 0,0000 1,55 1,36 | 0,047 | 0,001
X1800-15B C16 0,0015 | 0,0030 [ 0,0001 | 0,0000 | 0,0000 | 0,0012 [ 0,0000 2,14 1,62 01 0,008
X1800 02A 0,0029 | 0,0042 | 0,0003 | 0,0019 | 0,0041 | 0,0000 [ 0,0006 6,5 484 | 0558 | 0,021
X1800 02A 0,0030 | 0,0047 | 0,0003 | 0,0020 | 0,0037 | 0,0000 [ 0,0002 6,32 485 | 0607 | 0,027
X1800 02 C16 0,0017 | 0,0029 | 0,0000 | 0,0011 | 0,0028 | 0,0000 | 0,0000 | 4,49 1,77 | 0,129 | 0,018
X1670-20A C16 0,0042 | 0,0085 [ 0,0001 | 0,0000 [ 0,0000 | 0,0011 [ 0,0001 2,93 2,74 | 1,062 | 0,305
X1670-20 C16 0,0059 | 0,0116 | 0,0002 | 0,0000 | 0,0000 | 0,0012 | 0,0006 39 3,24 1,34 0,56
X1670-30 C16 0,0015 | 0,0022 | 0,0001 | 0,0004 | 0,0004 | 0,0010 [ 0,0003 1,61 1,13 0,13 0,07
X1670-30A C16 0,0013 | 0,0020 [ 0,0000 [ 00011 [ 0,0010 [ 0,0000 [ 0,0000 23 1,04 | 0,007 | 0,001
X1670-02A C16 0,0014 | 0,0023 [ 0,0001 [ 0,0010 [ 0,0040 [ 0,0000 [ 0,0000 521 1,89 019 | 0,001
X1673-20A C16 0,0036 | 0,0067 [ 0,0003 [ 00011 [ 0,0000 [ 0,0003 [ 0,0002 332 25 0,71 | 0,167
X1673-01A C16 0,0022 | 0,0037 [ 0,0000 [ 00015 [ 0,0019 [ 0,0000 [ 0,0000 3,99 1,88 | 0,186 [ 0,008
X1673-01B C16 0,0022 | 0,0036 | 0,0000 | 0,0016 | 0,0017 | 0,0000 [ 0,0000 374 1,88 | 0,136 | 0,001
X1819-12B AR C16 0,0006 | 0,0012 [ 0,0000 | 0,0000 | 0,0000 | 0,0013 [ 0,0000 1,72 014 | 0,013 | 0,001
X1819-12A AR C16 0,0006 | 0,0013 [ 0,0000 | 0,0000 | 0,0000 | 0,0015 [ 0,0000 1,95 0,15 | 0,032 | 0,001
LULE UTAN P1 C16 0,0227 | 0,0480 | 0,0001 | 0,0002 | 0,0001 | 0,0033 | 0,0000 14 7,13 6,24 2,92
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4.3.3 Resultat frdn Outokumpu Stainless
Inom projektet har ett omfattande arbete med att tillampa PDA/OES-tekniken for rostfria
stalsorter genomforts. Nagra viktiga resultat och slutsatser fran detta arbete ar foljande:

- Det &r svart att tillampa en enkel modell for kvantifiering p.g.a. rostfri matrix. Detta ar ett
betydligt mindre problem for laglegerat stal.

- En ny avancerad mjukvara Dynalab-PDA har utvecklats i Avesta, som pa sikt kan
integreras med Ovriga driftsanalyser. Har ingar filoverforing direkt fran spektrometern,
utvarderingsalgoritmer, grafisk presentation av analysresultat, storleksfordelning av olika
typer av icke metalliska inneslutningar. Vidare finns en avancerad rapportgenerator
inkluderande statistisk utvardering

- Grundlaggande parametrar hos spektrometern studerdes i ett examensarbete. Nagra
viktiga resultat:

o Instéllningar for tidsupplost detektion (TRS), individuellt anpassade for varje
spektrometerkanal, har visat sig vara anvandbara for att reducera brus och erhalla
tydligare inneslutningssignaler. Bruset fran Mn - kanalen tycks inte kunna
reduceras genom TRS instéllningar. Detta innebér fortsatta problem med detektion
av MnS direkt via Mn-kanalen.

0 En spektrometerkanals korrelation mot Fe - kanalen &r av fundamental betydelse
vid berdkning av koncentrationer p.g.a. att det ingar en s.k. summanormalisering
till 200%. Det har visats att korrelationen generellt 6kar med 6kande halt av det
aktuella elementet. Korrelationen minskar med okande tidsfordrojning i TRS-
instéliningarna.

o Aven de olika s.k. gnistkonditionerna (energi i varje gnista) har befunnits paverka
korrelationen. Val av dessa och TRS — installningarna blir darfér en kompromiss
som kan variera beroende pa tillampning.

Vidare har det visats att provberedningen har stor betydelse for hur manga Al-inneslutningar
som hittas, aven for rostfritt. De falska Al-signalerna som kommer fran slippapperet via
kontaminering kan ge stora problem vid kvantitativa berdkningar. Detta utgor ett problem
som dr ytterst viktigt att l6sa.

Vid forsok till syrebestamning pa bestallda processprover har det visat sig att metoden i
dagslaget inte ar mogen for rent kvantitativa berakningar pa rostfritt stdl. Aven sekundira
faktorer inverkar — bland annat har det fastslagits att provtagningen uppvisar stora variationer
I syrehalt, &ven med etablerade syrebestdmningsmetoder. Ett “syreindex” berdknat ur
PDA/OES-data kan dock visas som en god indikator for den verkliga syrehalten.

4.3.4 Jamforelse av antal funna inneslutningar med resultat fran Inca Feature

I mikroskopi undersoks provet i ett 2D plan som utgors av ett snitt genom provet. Man brukar
darfor ange antalet funna inneslutningar i antal/ytenhet. Detta ar naturligtvis ett annat métetal
an den verkliga 3D fordelningen av inneslutningar/volymsenhet. 1 PDA/OES detekteras
inneslutningarna i den massa (volym) som férangas av gnistorna, varfor PDA/OES direkt ger
3D fordelningen av inneslutningar. Man kan darfor inte pa ett enkelt satt jamfora resultaten
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fran mikroskopi i termer av antal funna inneslutningar. Att berdkna en 3D distribution ur 2D
data fran mikroskopi &r langt ifran trivialt, sarskilt om man vill ta fram en storleksfordelning,
se t.ex. referens 9. Orsaken till detta &r att en 2D bild alltid innehdller en viss distortion da
manga inneslutningar inte snittas genom centrum utan nagonstans i dess periferi, vilket gor att
de ser mindre ut. En 2D storleksfordelning har darfor alltid en viss Gverrepresentation av
mindre storleksklasser.

Att berakna en 2D fordelning “baklanges” ur 3D data fran PDA/OES ar egentligen inte
sarskilt meningsfullt, men det ar vanligt forekommande da metallografer ar vana vid 2D
bilder fran mikroskopi och garna jamfor med dessa. Det bor darfor poangteras att den typen
av 2D data fran PDA/OES é&r endast "indikativa” och alltid behaftade med systematiska fel. |
bilaga 5 har antal inneslutningar/volymsenhet berdknats ur Inca Feature data, med en
berdkningsmodell som beskrivs i referens 9. Da det ar mycket svart att gora en rattvis
jamforelse av storleksfordelningar, har har endast totalt antal/mm? jamforts for tv prover, se
tabell 9. Vid bestdmningen med Inca Feature har man satt den nedre grénsen for
partikeldiameter till 1 pm, vilket ocksa ar den ungeférliga gransen for detekterbarhet med
PDA/OES.

Tabell 9: Bestamning av totalt antal inneslutningar i tva driftsprover (antal/mm?)

Outokumpu 1358 Lulea X1670-30A
Inca feature 1800 175000
PDA/OES 5500 7000

Prov 1358 innehaller relativt fa inneslutningar, helt dominerat av oxider och inga rena
sulfider. Skillnaden mellan Inca Feature och PDA/OES ar relativt stor, men atminstone av
samma storleksordning. | detta fall &r PDA/OES bestamningen baserad pa endast en
gnistflack om 4500 gnistor. Det motsvarar en volym av 0,07 mm?, och med tanke p& hur
inhomogent inneslutningar ar fordelade kan man inte utesluta att de tva teknikerna ger
ungefar dverensstimmande resultat.

Prov X1670-30A innehaller i huvudsak sulfider och oxid/sulfid komplex, med en kraftig
dominans av kalcium som huvudelement i inneslutningarna. Sa langt ar teknikerna i
Overensstdimmelse, men antalet detekterade inneslutningar stammer inte alls. Forklaringen till
detta &r att det finns for manga sma inneslutningar for att PDA/OES skall fungera som det
ska. Med en avverkning av 110 ng/gnista, traffar varje gnista i genomsnitt drygt tva
inneslutningar vid en tathet av 175000/mm?. Det innebér att den andra huvudférutséttningen
for att PDA/OES skall fungera korrekt (se inledningen av avsnitt 4.3.) inte &r uppfylld. Om
varje gnista traffar inneslutningar far man en forhéjd bakgrundsintensitet som inte kan skiljas
fran en konstant (metallisk) bulkniva. Om vi satter gransen till att hogst var femte gnista skall
traffa en inneslutning, s& far det totala antalet inneslutningar inte dverstiga ca. 15000/mm°.
Vid PDA/OES analys av ett sa inneslutningsrikt prov som X1670-30A kommer darfor endast
lite storre inneslutningar att upptéckas, resten syns som en forhdjd bulkhalt; i detta fall framst
av kalcium och svavel. Detta ar utan tvekan huvudorsaken till att vi far for laga B-faktorer for
kalcium och svavel med PDA/OES i vissa prover. Vi har tidigare inte varit medvetna om att
det i produktionsprover ar relativt vanligt att man har sa hog tathet av inneslutningar att detta
problem uppstar. | fortsattningsprojektet Innestyr Fas 2 blir det en viktig uppgift att utveckla
utvarderingsmetodiken for att ta hansyn till detta.
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4.3.5 OPA-tekniken for analys av stora inneslutningar

Ett av malen med det aktuella projektet ar att utveckla PDA/OES for direkt bestdmning av
storre inneslutningar, som vi har kan definiera som > 10 um (den 6vre grans som oftast anges
for PDA/OES). | projektets borjan var inriktningen att utprova den évre gransen da gnistan
ges maximal energi for storst avverkning av material. En genomgang av prestanda for ett
flertal PDA/OES spektrometrar visar att maximal avverkning ar ca 200 ng/gnista. Om vi
vidare antar att maximalt 25% av den avverkade massan kan besta av en inneslutning for att
den skall fullstandigt forangas, kan man uppskatta den oGvre gransen for inneslutningens
massa till 50 ng, vilket motsvarar en diameter av ca 30 um. Det &r inte tekniskt mojligt att
h6ja den grénsen sarskilt mycket; t.ex. vdger en 100 pm inneslutning ca 2000 ng. For
fullstandig forangning av en sa massiv partikel kréavs att energin/gnista hojs ca. 40 ggr Gver
vad moderna spektrometrar kan prestera. Detta ar helt orealistiskt av tekniska skal.

Ett annat problem med detektion och bestdmning av stora inneslutningar ar att de oftast &ar
mycket séllsynt forekommande i materialet. Detta innebar att sannolikheten ar mycket lag att
traffa nagon vid en konventionell PDA/OES analys, d&ven om gnistan &r installd for maximal
avverkning och man utfor analys i t.ex. tre positioner ("brannflackar).

En modern variant av PDA/OES som kan tankas klara detta problem &r det som kallas for
Original Position Analysis (OPA), beskriven i referens 8. Det ar en gnistspektrometer dar
provet forflyttas kontinuerligt i X-Y led under gnistning, sa att en yta pa upp till 20 x 20 cm
kan avsokas. Resultaten kan presenteras pa flera satt, t.ex. som 3 — D ytor dar z — axeln utgors
av intensiteten eller koncentrationen, se fig. 11. Provet ar i detta fall ett laglegerat stal med
relativt stor mangd inneslutningar som innehaller framst kalcium, aluminium och magnesium.
Resultatet visar att dessa inneslutningar &r samlade i “kluster” med utbredning av
storleksordningen mm.

Figur 11: OPA Ca intensitet 6ver en ca 30 x 30 mm yta i ett laglegerat stal.
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Om en storre inneslutning patraffas vid en OPA-analys, kan man rakna med att den kommer
att ge utslag for ett flertal intilliggande gnistor, och dérmed se ut som ett koncentrerat
“kluster” av mindre partiklar av samma typ. Om lampliga kriterier kan anvéndas for att
identifiera dessa signaler som en storre inneslutning, bér man kunna kvantifiera den genom att
summera signalerna over den begransade yta dar de patraffas. Forsok med denna teknik
kommer att utforas i fortsattningsprojektet JK45017, Innestyr Fas 2.

4.3.6 Sammanfattning av PDA/OES resultat

Vi kan konstatera att PDA/OES snabbt ger véldigt mycket information om inneslutningarna i
de undersokta materialen, och att det oftast ar latt att se skillnader med PDA. Kvantifieringen
ger i manga fall hogst rimliga resultat, men trots ett omfattande utvecklingsarbete inom
projektet finns fortfarande fragetecken och problem. En pataglig kvarvarande svarighet ar
klassificeringen, som fér mer komplexa material krdaver ytterligare utvecklingsarbete.
Dessutom kvarstar svarigheterna med kalibrering for framst Ca och Mg. Dar hoppas vi pa att
den inom RFCS-projektet RAMSCI [10] pagdende framtagningen av ett antal
referensmaterial (RM) kommer att medfora sékrare bestdmningar inom en snar framtid.
Slutligen maste vi anpassa utvéarderingsmetodiken for att ta hansyn till att vissa prover har
mycket hog tathet av inneslutningar.

4.4 Kemiska analyser med andra tekniker
4.4.1 Vatkemiska analyser

For aluminium finns vatkemisk metodik for att selektivt uppsluta "l6sligt” resp. “ol6sligt” och
darmed bestdamma dessa delar separat. Den fraktion som betecknas “olosligt” utgors i de flesta
material nastan uteslutande av aluminiumoxider, och kan darmed direkt jamféras med B-
faktorn som bestdms med PDA/OES. Det finns en viss osédkerhet om eventuell férekomst av
nitrider, férmodligen hamnar dessa i fraktionen ”16sligt” medan PDA/OES detekterar dem
som oxidiska inneslutningar (sa lange man inte kan bestdamma O och N direkt med PDA/OES,
klassas alla Al — inneslutningar som oxider). | de flesta material torde dock Al-nitrider utgéra
en mycket liten andel. I tabell 10 visas resultat av vatkemisk bestdmning av Al 16sligt resp.
olosligt, samt resultat frin PDA/OES pa samma material. Det finns en tendens att PDA/OES
ger en nagot mindre andel ol6sligt, men 6verlag ar 6verensstaimmelsen mycket god.

Tabell 10: Vatkemisk bestamning av Al 16sligt resp. ol6sligt i fyra driftprover.

Al losl. Al tot Al olosl Al -PDA innesl.
vikt-% vikt-% vikt-% vikt-%
Outokumpu
Prov 1358 0.0022 0.0035 0.0013 0.0006
Prov 60 0.0052 0.0052 0.0000 0.00002
SSAB Lulei
X1685-20A 0.0290 0.0330 0.0040 0.0030
X1672-30A 0.0390 0.0392 0.0002 0.0003

Totalhalter av Al, Ca, Mg och Ti analyserades dven vatkemiskt med ICP-MS, som &r en
vanlig teknik for sparamnesanalys. Resultaten har jamférts med PDA/OES och bulkanalys
med OES utford pa respektive stalverk, se tabell 11 - 12.
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Tabell 11: Vatkemiska analyser av Mg och Ti jamfoért med data fran bulk OES och PDA/OES.

Prover Mg Ti

ne/g ng/g

ICP-MS PDA ICP-MS SSAB-L Outokumpu PDA
Outokumpu
Prov1358 3 0.1 14 0.2
Prov 60 12 0.9 16 20 0.05
SSAB Lulea
X1685-20A 2 0.1 5 10 0.2
X1672-30A <1 0 27 30 0.1
Tabell 12: Vatkemiska analyser av Ca jamfort med data fran bulk OES och PDA/OES.
Prover Ca
ng/g

ICP-MS SSAB-Lulea (OES) PDA
Outokumpu
Prov1358 <5 3
Prov 60 12 15
SSAB Lulea
X1685-20A <5 1 0.9
X1672-30A 44 60 10

Generellt & PDAJ/OES resultaten vasentligt lagre an de vatkemiska. For Ti innebar detta
troligen att storre delen finns i metallisk form i matrisen. Fér Mg ska detta inte vara fallet,
men dar finns stora svarigheter med kalibreringen i PDA/OES, se referens 7.

4.4.2 Bestamning av kol, svavel, kvdve och syre med smaltextraktion

Elementen kol, svavel, kvdve och syre har bestdmts med konventionell sméltextraktion i ett
stort antal av proverna fran kampanjerna pa stalverken, se tabell 12. I manga fall har proverna
aven analyserats av verkens driftslaboratorier, samt i nagra fall av Degerfors lab. Resultaten
visar i stort sett god Gverensstammelse, men ger ocksa en god bild av matosékerheten. For
svavel, syre och kvave torde variationerna i resultaten till en del bero pa inhomogenitet i
proverna. Generellt &r B-faktorerna for svavel bestamda med PDA/OES vasentligt lagre an
totalhalterna bestamda med sméltextraktion. Detta kan bero pa att svavel till stor del ar bundet
i sma, talrika inneslutningar, se avsnitt 4.3.4.
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Tabell 12: Bestamning av C, S, N och O med smaltextraktion i ett antal driftprover.

rovbetecknin c S S (PDA) N 0
P & | Vikt-% | Vikt-% | Vikt-% | Vikt-% | Vikt-%
QOutokumpu prover
Degerforslab prov 1358 0.018 0.002 0.063 0.0067
KIMAB prov 1358-2 0.027 0.0007 0.00002 0.063 0.0040
prov 1358-4 0.041 | <0.0001 | 0.00002 0.065 0.0061
prov 1358-5 0.021 0.0001 0.00002 0.063 0.0046
Degerforslab prov 60 0.022 <0.001 0.0004 0.042 0.0051
KIMAB 0.019 | <0.0001 0.061 0.0050
Outokumpu 0.020 0.002
KIMAB 74062-A-SU 0.020 0.0008 0.063 0.0038
74063-A-SU 0.020 0.0002 0.062 0.0061
SSAB Luled prover
Degerforslab X1685-20A 0.046 0.002 0.00002 0.003 0.0024
Swerea KIMAB 0.050 0.002 0.003 0.0041
SSAB Luled 0.047 0.003 0.003
Degerforslab X1672-30A 0.152 0.003 0.00001 0.004 0.0016
SSAB Luled 0.154 0.003
Swerea KIMAB X1670-20 Met | 0.110 0.001 0.0001 0.003 0.0053
SSAB Luled 0.102 0.004 0.006
Swerea KIMAB X1670-20 0.110 0.003 0.00003 0.003 0.0080
Swerea KIMAB X1670-30 Met | 0.134 0.002 0.00012 0.0037 0.0025
SSAB Luled 0.151 0.003 0.0047
Swerea KIMAB X1670-30 0.147 0.003 0.00013 0.004 0.0030
Swerea KIMAB X1819-12A 0.319 0.004 0.00011 0.003 0.0034
SSAB Luled 0.334 0.005 0.002
Swerea KIMAB X1819-12B 0.324 0.003 0.00006 0.003 0.0033

4.4.2.1 Totalsyrebestdmning i olika delar av prover

Totalsyrebestamningar med smaltextraktion har gjorts pa flera olika stéllen i argonskyddade
och slaggskyddade 6 mm Lollipop, 12 mm Lollipop och Bjorneborg. Bade rostfritt material
och laglegerat material har undersokts. Resultaten for rostfritt material visas i figur 12 och dar
ses att de argonskyddade proverna genomgaende har lagre totalsyrehalter &n de
metallkoppskyddade tagna vid samma tillfalle. Fyllningsgraden hos prover tagna med den
argonskyddade utrustning var mycket god. Ytterligare detaljer gallande resultat for totalsyre i
provtagare redovisas i referens 1.
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Figur 12. Spridning av totalsyre i Lollipop- och Bjérneborg-prover

Vid undersokning med ljusoptiskt mikroskop har stora partiklar troligen harrérande fran
toppslagg hittats och fran detta kan slutsatsen dras att risken for smitta fran toppslaggen ar
stor om metallkoppskyddade provtagare anvéands. Troligen beror detta pa att toppslagg fryser
fast pa metallkoppen nar provtagaren doppas ned genom toppslaggen. Né&r provtagaren
kommit ner i det flytande stdlet smalter metallkoppen och den slagg som da finns pa
metallkoppen foljer med det flytande stalet in i provkroppen. | bilaga 2.1 undersoks olika
delar av provkroppen mer ingaende och resultaten visar att smittan ar storst langst in i
provkroppen dar den smalta som forst kommer in i kokillen aterfinns vilket stodjer denna
teori. FOr totalsyrebestimningar bodr argonskyddade provtagare anvandas. Om
metallkoppskyddade prover anvéands bor storleken pa metallkoppen minimeras och
provvolymen vara hog. Darmed blir kontamineringen sa liten som maéjligt med denna typ av
slaggskydd.

4.4.3 Elektrolytisk extraktion

Inom ramen for andra projekt har elektrolytisk extraktion anvéants for att studera
storleksférdelning av inneslutningar i olika delar av Lollipop-prover. Denna teknik har
utvecklats for rostfria prover med goda resultat och arbete fortsatter med optimering av
experimentella parametrar. Tekniken beddms ha goda forutsattningar att kunna anvandas i
exempelvis analys och framtagande av speciella referensprover for PDA/OES.
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5 SLUTSATSER
Projektet har haft tva huvudsakliga projektmal:

1. Att utveckla provtagningsteknik som ger processprover med en inneslutningskaraktaristik
som statistisk sakerstallt kan korreleras till karaktaristiken for slutprodukten.

2. Att inféra och utvardera avancerad, kvantitativ utvdrdering av PDA data direkt i
spektrometersystemen vid minst ett driftlaboratorium.

Ett sarskilt delmal inom utvecklingen av PDA/OES var att undersoka mojligheterna att
bestamma stdrre inneslutningar (slagger) an ca. > 10 um med denna teknik.

Mal 1 gallande provtagning har uppfyllts under etapp 1. Rekommendationer pa slaggskydd,
typ av provtagare och position for analys pa provtagare har tagits fram. Ett resultatmal har
varit en Licentiatavhandling for doktoranden Ola Ericsson. Dessa studier dr banbrytande
eftersom de &ar de forsta riktigt omfattande studierna av provtagare som utforts inom
stalomradet. Pa detta satt har svensk stalindustri skaffat sig ett forsprang gentemot
konkurrenterna. Kunskapen om provtagning kan implementeras pa samtliga deltagande
foretag. Investeringskostnaderna som kravs ar relativt laga och harror framst till att infora en
automatisk stalprovtagning innefattande anvandande av argonskydd. Om den forbattrande
provtagningsmetodiken infors minskar sannolikheten for felbedomning av stalanalyser vilket
kan leda till farre kasserade charger, sk bomcharger. Detta i sin tur leder till en minskad
energianvanding och en minskad milj6belastning.

Mal 2 gallande inforandet av kvantitativ PDA/OES i driftslaboratorier har tagit ett stort kliv
framat inom projektet. SSAB Plate &r nu néra en rutinméassig anvandning i driften, vad som
aterstar ar nog mest hur data fran PDA/OES skall utnyttjas. Vidare har Outokumpu Stainless i
Avesta tagit ett modernt PDA/OES instrument i drift, och kommit mycket langt med att
utveckla en andamalsenlig mjukvara for utvardering av PDA data. Dar ar det annu ett langre
steg till att infora en rutinméssig tillampning 1 driften, mycket p.g.a. att rostfritt som material
ar mer komplext.

Betraffande mojligheten att bestdmma storre inneslutningar, har undersokningarna visat att
mojligheterna att foranga storre partiklar i en gnista genom att héja gnistenergin ar tekniskt
begransade till ca. 30 um. Vidare ar dessa storre partiklar sa sallsynt forekommande, att
sannolikheten att traffa en sadan med konventionell PDA/OES ar liten. Daremot har en ny
variant av PDA/OES, kallad ”Original Position Analysis” (OPA) testats preliminart, och den
beddms ha god potential for detta &ndamal. Darmed har dven detta delmal atminstone kommit
lite nérmare ett forverkligande.

Inférande av en forbattrad provtagningsteknik i kombination med en PDA/OES metodik i
drift kan mojliggora processforbattringar, t. ex ett minskat antal igenséttningar pga. en battre
precision vid CaSi behandling av inneslutningar. Detta leder till 6kad produktivitet samt en
minskad energi- och miljobelastning. Det bor poangteras att fortsattningsprojektet Innestyr
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Fas 2 fokuserar pa denna implementering. Pa langre sikt kan detta leda till en mycket god
kunskap om inneslutningsbildens forandring under skéankbehandling pa respektive stalverk.
Det bor poangteras att inneslutningsbilden paverkar materialegenskaper for nischstal, vilket
gor denna forskning mycket viktig i syfte att behalla en stark stallning inom nischproduktion i
framtiden.

6. FORSLAG TILL FORSATTA FORSKNINGSINSATSER OCH
IMPLEMENTERINGSINSATSER

Den huvudsakliga inriktningen i Innestyr Fas 2 4&r inférande av en forbattrad
provtagningsteknik i kombination med en PDA/OES metodik i drift, vilket kan mojliggora
processforbattringar. Detta leder till dkad produktivitet samt en minskad energi- och
miljobelastning. | syfte att astadkomma denna implementering sa kommer foljande tva
specifika huvuduppgifter att utforas under nasta etapp av projektet:

1. Atti metallurgiska processer utvardera och verifiera att den provtagningsteknik som tagits
fram i fas 1 resulterar i processprover med en inneslutningskarakteristik som statistiskt
sékerstéllt kan korreleras till karakteristiken for den gjutna eller valsade produkten. Detta
ska verifieras med hjalp av avancerade metallografiska och kemiska analysmetoder, samt
statistisk utvardering av analysdata.

2. Att testa och utvdrdera avancerad, Kkvantitativ utvdrdering av PDA data direkt i
spektrometersystemen vid minst tva laboratorier vid deltagande stalforetag. Detta ska
verifieras genom utvardering av ett antal matkampanjer med spektrometersystem for PDA
i laboratorier vid aktuella stalverk.
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Bilaga 1
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ANNAN RESULTAT- OCH KUNSKAPSFORMEDLING

1. Ola Ericsson, “Initial filling conditions of argon protected sampler by temperature
measurements”, Proceedings Young Scientist Symposium, Espoo, Finland, Apr 2008.
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Metallographers Conference, Sweden, Nov 2008.
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Bilaga 4

Strategiskt Stalforskningsprogram for Sverige 2007-2012

Svensk stilindustris marknadsledande position inom ett antal hogt specialiserade nischer har sin
grund i en konsekvent och lingsiktig satsning pa forskning. VINNOVA och Jernkontoret utar-
betade 2006 pa regeringens uppdrag ett gemensamt forskningsprogram, Strategiskt stialforsk-
ningsprogram for Sverige 2007-2012 (Stalforskningsprogrammet), som syftar till att behalla och
stirka denna position och samtidigt forbéttra miljoprestationen. Programmet ér ett bransch-
forskningsprogram vars mal éir att forbéttra den svenska stilindustrins konkurrenskraft, vilket
ocksa ar skiilet till att programmet administreras av Jernkontoret.

Stalforskningsprogrammet omfattar 245 miljoner kronor varav VINNOVA finansierar hélften. Reste-
rande medel kommer fran industrin, som kontanta medel eller i form av naturainsatser, t.ex. personal,
forskningsresurser och experiment i produktionsanlaggningar.

Branschens inflytande 6ver programmet utdvas genom en programstyrelse bestaende av representanter
for stalforetagen, Jernkontoret och VINNOVA. Programstyrelsen tar beslut om vilka projekt som ska
beviljas medel. Prioritering av projektforslagen och den vetenskapliga granskningen av dessa hand-
laggs av en grupp bestaende av ordforandena i Jernkontorets teknikomraden och adjungerade repre-
sentanter fran forskningsutforarna. Dessutom gors en extern utvardering av ansékningarna som ar
vagledande for beslutet. Utlysningsprocessen administreras av Jernkontoret.

Sammanlagt 30 projekt har beviljats anslag inom programmet. Forskningen genomfors i nara sam-
arbete mellan jarn- och stalindustrin, stalbranschens forskningsinstitut Swerea MEFOS och Swerea
KIMAB, samt universitet och hogskolor med utbildning och forskning inriktad pa staltillverkning och
handlar saval om att utveckla nya produkter som att effektivisera och miljéanpassa produktionsproces-
serna. | vissa projekt deltar aven kunder och leverantorer till stalindustrin. Det praktiska arbetet utfors
inom forskningskommittéer inom Jernkontorets gemensamma forskning. | forskningskommittéerna
deltar representanter for industriforetagen och forskningsutférarna. | arbetet tillampas Jernkontorets
regler for den gemensamma forskningen.

Programmets projekt tacker fyra @mnesomraden:

e Utveckling for hallbar tillvixt
fran minskade utslapp till hogpresterande stal med minskad materialatgang.

e Morgondagens material och tillverkningsmetoder
fran utveckling av lattare och starkare stal till hur materialet formas och sammanstts.

e Avancerad modellering
fran modellering pa atomaér niva till studier av hur stalet beter sig i olika applikationer.

e Forbittrad processteknik
fran forbattrade matmetoder till effektivare processteg.

Kraven pa projekten inom Stalforskningsprogrammet &r en tydlig forankring i industrin, och att pro-
grammet som helhet tacker hela vardekedjan, fran ravaror till produkter. Huvuddelen av forsknings-
medlen &r avsedd for projekt med en tydlig anknytning till konkreta industriella behov, vars resultat
relativt snabbt kan implementeras i produktionen. Resterande del av forskningsmedlen kan anvéndas
for sa kallade innovativa forskningsprojekt med betydligt hogre risk bade vetenskapligt och i fraga om
de kommersiella méjligheterna for stalindustrin pa kort och medellang sikt.
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BILAGA 5.

SAMMANSTALLNING AV SEM — EDS RESULTAT MED INCA FEATURE

Summary statistics for specimen : Avesta 1358, min size 1.0 yum, 10 kV

Min. inclusion size (pixel / ECD) = 9/1.03 pm
Al fields area = 201.7  mm? No of fields = 759
Area fraction = 0.0046 %
Number of features = 1850
Number / mm? = 9 mm
Sample area
analysed = 201.7 mm?
Sample rank Area Number | Number ECD Length Aspect ratio
fraction| Number | density | density | mean | max. | mean | max. | mean | max.
% mm? | mm® | pm | pm | pm | um
all
inclusions | 0.0045 1803 8.9 1810 1.8 [390| 22 |389| 14 | 7.2
Avesta
1358 oxides |0.0042 1588 7.9 1590 1.8 [39.0| 23 |389| 14 | 7.2
sulphides | 0.0000 0 0.0 0 0.0 00| 0.0 | 00| 0.0 | 0.0
oxide &
sulphide | 0.0003 215 1.1 216 1.8 60 | 22 | 66 | 14 | 2.7

S0z

Cal T f

Al Mg, S0, Ca oxm

Ca, Si, Mg oxe

TAIZ03
Si Al oxs
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Summary statistics for  specimen : no. 81108, min size 1.0 um, 10 kV

Min. inclusion size (pixel / ECD) = 9/1.03 pm
All fields area = 1031 mm® No of fields = 388
Area fraction = 0.0051 %
Number of features = 1417
Number / mm? = 14 mm
Sample area analysed = 103.1 mm?
Sample rank Area Number ECD Length Aspect ratio
fraction |Number | density | mean max. |mean | max.|mean | max.
% mm™ um um | pm | pm
all
inclusions 0.0051| 1417 13.7 1.6 20.6 20 |215| 14 | 2.7
no. 81108 oxides 0.0048| 1286 12.5 1.6 206 | 20 (215 14 | 2.7
sulphides 0 0 0 0 0 0 0 0 0
oxide &
sulphide 0.0003| 131 1.3 15 6.7 19 | 74 14 1.9
Zi02

Cad T I I I I I I T AI203
Al S Mg oxm Ca, 5i, oxe Ca, 5i, Al ox+
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Summary statistics for specimen : nr 60, min size 1.0 ym, 10 kV

Min. inclusion size (pixel / ECD) = 9/1.03 pm
No of fields =
Al fields area = 201.7 mm? 759
Area fraction = 0.0026 %
Number of features = 2493
Number / mm? = 12 mm
Sample area
analysed = 201.7 mm?
Aspect
Sample rank Area Number | Number ECD Length ratio
fraction | Number | density | density | mean | max. | mean | max. | mean | max.
% mm? | mm® | um | um | um | um
all
inclusions | 0.0026 | 2493 12.4 | 11400 | 1.3 |(17.3| 1.7 |17.1| 15 | 4.3
no. 60 oxides |0.0015| 1483 7.4 6770 1.3 |17.3| 1.7 |17.1| 15 | 43
sulphides | 0.0000 1 0.005 4.6 11 11| 16 |16 | 1.7 | 1.7
oxide &
sulphide |0.0011| 1009 5.0 4680 13 |166| 1.7 |16.7| 15 | 2.7

Zo2

CaD | '

Al g, S0, Ca oxm

Ca, Si, My oxe

T
Ca, S5i, Al ox+5i Al ox-

T A203
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Summary statistics for specimen : X1670-30, min size 1.0 ym, 10 kV

Min. inclusion size (pixel / ECD) = 9/1.03 pm

All fields area = 57.7 mm? No of fields= 217
Area fraction = 0.0160 %
Number of features = 6897
Number / mm? = 120 mm
Sample area analysed = 57.7 mm?

Sample rank Area Number | Number ECD Length | Aspect ratio

fraction |Number| density | density [ mean| max. |mean|max. | mean | max.
% mm? | mm® | um | ym | pum | pm
all

inclusions| 0.0160| 6897 119.6 | 175000 | 1.3 8.6 1.7 |114 | 15 | 4.2

X1670-30 | oxides 0.0011| 249 4.3 6320 1.5 8.6 20 |114| 14 | 4.2

sulphides 0| 3568 62 90500 1 5 2 6 1 4
oxide &
sulphide 0.0072| 3074 53.3 78000 1.3 8.5 1.7 [10.0| 15 | 4.0
nitrides 0 6 0.1 152 2 3 2 3 1 2
nitrides
complex 0 15 0 381 1 2 2 2 1 2
Sia2

e T | * T T NPT %
Al S Mg oxm Al Mg Ca oxe Al oxr Al My oxe
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DEN SVENSKA STALINDUSTRINS BRANSCHORGANISATION

Organisationen grundades 1747 och ags sedan dess av de svenska stalforetagen.
Jernkontoret foretrader stalindustrin i fragor som beror handelspolitik, forskning och
utbildning, standardisering, energi och milj6 samt skatter och avgifter. Jernkontoret
leder den gemensamma nordiska stalforskningen. Dessutom utarbetar Jernkontoret
branschstatistik och bedriver bergshistorisk forskning.

JERNKONTORET

Box 1721, 111 87 Stockholm » Kungstradgardsgatan 10
Telefon 08 679 17 00 « Fax 08 611 20 89
E-post office@jernkontoret.se - www.jemkontoret.se
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