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KURZFASSUNG

0 Kurzfassung

In dieser Arbeit werden Reinheitsgradanalysen an selektierten, niedriglegierten Stéhlen
entsprechend den Normen EN 10247, ISO 4967 und ASTM E45 sowie der veralteten und
bereits zuriickgezogenen DIN 50602 durchgefuhrt. Da jede Norm ein anderes, nicht
miteinander vergleichbares Ergebnis liefert, soll durch die Auswertung nach allen Normen
eine Basis an Daten geschaffen werden und eine Gegeniberstellung stattfinden. Nach der
Auswertung (DIN 50602, EN 10247) werden die Ergebnisse einer ausfihrlichen statistischen

Betrachtung unterzogen und Grenzwerte, sowie auswertungsrelevante Methoden definiert.

Mit Hilfe von verschiedenen Versuchen anhand einer lichtmikrosopischen Analyse werden
alle wichtigen internationalen Normen im Bereich der Reinheitsgradanalyse verglichen.
Zuvor sind eine entsprechende Auswahl der zu prifenden Werkstoffe sowie der genaue
Anwendungsbereich zu definieren. Die Untersuchungsmethoden und -ergebnisse sollen im
Rahmen der Unsicherheitsgrenzen reproduzierbar und fir niedriglegierte Stahle anwendbar
sein. Aus dem Vergleich der lichtmikroskopischen Untersuchung werden dann die
Grenzwerte auf Basis der EN 10247 fir nichtmetallische Einschliisse (NME) in niedrig
legierten Rohrenstahlen festgelegt. Diese dienen als Grundlage fur kinftige Vereinbarungen
von technischen Lieferbedingungen zwischen den Kunden und der voestalpine Tubulars
GmbH & Co KG. Eine Ubersicht der Ein- und AusgangsgroRen entsprechend der jeweiligen
Normen und Methoden, die fur die Beurteilung des Reinheitsgrades erforderlich sind, wird in
dieser Arbeit ermittelt und angefertigt. Als weiteres Verfahren zur Analyse sei die
energiedispersive Rasterelektronmikroskopie (EDX) zu nennen, die ebenfalls zur
Charakterisierung der Stahle angewendet werden wird. Diese Methode ermdglicht die

Bestimmung der chemischen Zusammensetzung einzelner NME.



ABSTRACT

O Abstract

This thesis presents and discusses the results of steel purity grade analyses performed on
selected low-alloyed steel types according to the standards EN 10247, ISO 4967 and ASTM
E45. In addition, analyses are carried out in accordance to the discontinued standard DIN
50602. All these standards return different results which cannot be compared. Therefore,
results are used as data basis to perform thorough statistical analyses and to establish
thresholds as well as to develop methods facilitating the comparison of results across

different standards.

After test materials had been selected and the precise area of application had been defined,
optical microscopy was used to compare purity grades according to the standards. The
developed results must be applicable to low-alloy steel types used in the tube production and
their results must be reproducible within confidence intervals. The results of the optical
microscopy were compared and used to establish thresholds for non-metallic inclusions of
low-alloy steel types. These thresholds serve as basis for the agreement of technical terms
of delivery between customers and voestalpine Tubulars GmbH & Co KG. As part of this
work standard specific inputs and outputs as well as the methods necessary to determine the
purity grade have been tabulated. An alternative to the use of optical microscopy in order to
characterise non-metallic inclusions is the use of an energy dispersive scanning electron
microscope which allows determining the chemical composition of single non-metallic

inclusions.



EINLEITUNG

1 Einleitung

Nichtmetallische Einschlisse (NME) konnen ungewollte Nebenprodukte aus dem
Schmelzprozess sein oder gezielt durch die Zugabe von bestimmten Legierungselementen
eingebracht werden. Die Verteilung der Einschlisse im erstarrten Stahl mit Gussgefiige ist
meistens ungleichméRig. Dadurch kdnnen anisotrope Bauteileigenschaften auftreten und in
weiterer Folge zu Abweichungen der Eigenschaften fuhren. Die Ermittlung des
Reinheitsgrades wurde somit zu einer standardisierten Versuchsmethode zur
Charakterisierung  der  Eigenschaften von  Stédhlen und steht fir eine
Versagenswahrscheinlichkeit durch Gefuge-Anomalien und zur Sicherstellung von
spezifischen Werkstoffparametern fiir nachfolgende Prozesse und dem entsprechenden

Einsatz des Materials.

Bei der Nahtlosrohrherstellung wird der Werkstoff einigen umformtechnischen
Prozessschritten unterzogen, durch die die eventuell vorliegenden, lokal angereicherten
Zonen mit NME im Vormaterial homogenisiert werden. Der Umformgrad, der in Abhangigkeit
der zu walzenden Rohrdimension variieren kann, stellt in Kombination mit der
Prozesstemperaturfihrung eine kritische Grof3e fir die erforderlichen Bauteileigenschaften
dar und ist gleichzeitig ein Benchmark mit hoher Prioritdt an die Qualitatssicherung fir

Prozess und Produkt.

Die Wichtigkeit der Reinheitsgradanalyse wurde bereits friih erkannt und 1959 ist im
Stahl-Eisenblatt die Untersuchungsmethode erstmals entsprechend definiert worden. Aus
dieser technischen Vorschrift entwickelte sich im Laufe der Zeit die Norm DIN 50602
.Mikroskopische Priifung von Edelstdhlen auf nichtmetallische Einschliisse mit Bildreihen”.
Diese Norm ist mittlerweile ungtltig und wurde durch die europaische Norm EN 10247
.Metallographische Prifung des Gehaltes nichtmetallischer Einschliisse in Stahlen mit
Bildreihen" abgeldst [1]. Da beim Auswerten nach der alten DIN ein subjektiver Anteil des
Prifpersonals das Ergebnis beeinflussen konnte, wurde die Auswertungsmethode als
unzureichend zur Charakterisierung fir die aktuellen Einsatzgebiete von modernen,
ultrahochreinen Stahlen betrachtet. Um die aktuell zur Verfiigung stehende Technik in
Einklang mit dem Bedarfsprofil zur Sicherstellung der erforderlichen Materialparameter zu
bringen, wurde die Norm weiterentwickelt und léste sich von subjektiven Betrachtungsein-
flissen hin zu einer exakt mathematisch formulierten Verfahrensvorschrift, mit einer
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EINLEITUNG

Beschreibung aller erdenklichen Konstellationen an NME. Die resultierende Norm und aktuell
gultige Version dieser, ist die EN 10247. Die normierte und klar definierte Vorgehensweise
der Auswertungsvorschriften toleriert keine subjektiven Einflisse mehr und prazisiert das
Ergebnis, welches auch nachhaltig sichergestellt ist, vor allem unter dem Gesichtspunkt von

wechselndem Prifpersonal.

Durch die aufwandiger gewordene Begutachtung der zu untersuchenden Proben ist auch der
Anspruch an ein qualifiziertes Prifpersonal gestiegen. Dieses muss nun nicht nur durch
visuelle Abgleiche, sondern zuséatzlich auch durch exaktes Vermessen der vorliegenden
Konstellationen der vorhandenen NME, (dber die Klassifizierung und die
Zusammengehorigkeit vorliegender Einschlusskonglomerate entscheiden, und deren ge-

genseitige Interaktion beachten.

Trotz der Unguiltigkeit der Norm DIN 50602 wird diese in Form von technischen Lieferbedin-
gungen nach wie vor angewandt. Durch neue, nicht miteinander vergleichbaren Resultaten,
soll mit dieser Arbeit ein Datenpool zur Generierung der erforderlichen Grenzwerte zur
Reinheitsgradbestimmung entsprechend der Norm EN 10247 geschaffen werden. Zur
Schaffung des Datenpools ist eine fir alle Regelwerke normgerechte Prifanweisung zu
erarbeiten, die dann als Basis zur Auswertung fur kiinftige Untersuchungen herangezogen
wird. Ein weiterer Fokus dieser Arbeit liegt in der Aufbereitung der Analyseergebnisse um
Korrelationen zwischen den ,nicht vergleichbaren* Resultaten zu finden, die zumindest eine
Gliltigkeit fur die relevanten Legierungskonzepte, die in der Nahtlosrohrherstellung zum
Einsatz kommen, aufweisen. Die statistische Aufbereitung des Datenpools dient zur
Grenzwertdefinition und soll nachhaltig die eingegrenzten Wertebereiche entsprechend den

erforderlichen Produkteigenschaften sicherstellen.
1.1 voestalpine AG

Die voestalpine AG ist ein stahlbasierter Technologie- und Industriegiterkonzern und
weltweitfUhrender Anbieter in der Fertigung, Verarbeitung und Weiterentwicklung von
anspruchsvollen Stahlprodukten, insbesondere fur technologieintensive Branchen wie
Automotive, Bahn- & Luftfahrt und Energie. Die AG gliedert sich in vier Divisionen,
entsprechend Abbildung 1, mit rund 48.000 Mitarbeiter, 500 Konzerngesellschaften und -
Standorten, in Uber 50 Landern auf allen funf Kontinenten. Die wichtigsten Kennzahlen und
die belieferten Branchen sind in Abbildung 2 dargestellt. Mit 130 Mio. EUR fur Forschung &
Entwicklung und 700 angestellten Forschern ist die voestalpine ein sehr

forschungsintensives Industrieunternehmen.
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Steel //

Weltweite Qualitétsfihrerschaft
bei hochwertigem Stahlband und
GieRereipradukten sowie weltweit
fuhrender Anbieter von Grobblech
Stetige Weiterentwicklung

des Werkstoffes Stahl zu immer
neuen Produkten und kunden-
individuellen Lésungen
Branchen:

Automobilindustrie und -zulieferer,

Energie, Haushaltsgerate,
Bauindustrie

4 -
Special Steel
Globaler Marktfiihrer

far Werkzeugstahl und fUhrende
Position bei Schnellarbeitsstahl und
Spezialschmiedeteilen

Branchen:

Werkzeugbau, Automobilindustrie,
Energie, Luftfahrt

wnad
Metal Engineering
Weltmarktfiihrer

in der Weichentechnologie und
fiihrende Position bei Schienen,
veredeltem Draht, Nahtiosrohren
und Schweizusatzwerkstoffen
Branchen:

Bahnsysteme, Energie, Automobil-

industrie sowie Maschinen- und
Stahlbauindustrie

Metal Forming

Weltweit fiihrender Anbieter
von hochwertigen Metallver-
arbeitungslésungen im Bereich
Sonder- und Spezialprofile,
Prézisionsbandstahl sowie
Spezialkomponenten flr die
Kraftfahrzeug- und Luftfahrtindustrie
Branchen:

Automobil- und Bauindustrie,
Energie, Lagertechnik sowie
Maschinen- und Stahlbauindustrie

Mio. EUR Steel Special Steel Metal Engineering Metal Forming
Umsatz 3.809,7 2.627,9 2.830,7 2.356,9
EBIT 160,0 2244 3172 1823
EBIT-Marge 42 % 8,5 % 11,2% 77 %
Beschaftigte (Vollzeitéaquivalent) 11.192 12.885 11,845 11.418

Abbildung 1: Ubersicht der vier Divisionen der voestalpine AG mit den wichtigsten
Kennzahlen und entsprechender Gliederung [2]

Umsatz nach Branchen (Geschaftsjahr 2013/14)

Kennzahleniiberblick 2013/14

i i 3 % Luftfahrt
Mitarbeiter 48.113 10 % Maschinen % Luftfahr
Umsatz 11.228.0 Mio. EUR u. Stahlbau '. 13 % Bahnsysteme

12 % Sonstige — 31 % Automobil-
EBITDA 1.382,7 Mio. EUR 4 industrie
9 % Bauindustrie —
EBIT 792,3 Mio. EUR 2 % Lagertechnik — —— MOBILITAT: 47 %
EBIT-Marge 71 % 5 % Haushaltsgerate/ L—————ENERGIE: 15 %
Konsumgliter

Abbildung 2: Uberblick der wichtigsten Konzernkennzahlen und Umsatz nach Branchen [2]

1.2 voestalpine Tubulars GmbH & Co KG

Die voestalpine Tubulars, beheimatet in Kindberg (Osterreich, STMK), ist ein Jointventure
zwischen National Oil Varco (NOV) Grand Prideco und der voestalpine AG, das im
voestalpine Konzern in die Division ,Metal Engineering“ eingegliedert ist. Produziert werden
nahtlose Stahlrohre mit einem Aul3endurchmesser von 25 bis 177,8 mm mit einer maximalen
Jahreskapazitat von 420.000 Tonnen. Das Produktspektrum umfasst viele unterschiedliche
Dimensionen und Legierungen mit bis zu 6% Legierungsanteil. Die Produkte sind in zwei
Hauptgruppen unterteilt - 1) Oil Country Tubular Goods (OCTG) - Rohre fiir die Ol- und
Gasindustrie mit ca. 85% Anteil, sowie 2) Industrielle Rohre mit ca. 15% Anteil —
Konstruktionsrohre bzw. Rohre fur diverse mechanische Anwendungen. NOV (USA, Texas)

zahlt zu den weltweit groten Produzenten von Bohrequipment und verarbeitet unter
8
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Anderem Rohre aus Kindberg, so genannte ,Green Pipes" zu hochwertigem Drillequipment.
[2]

Die hohe Fertigungstiefe und Flexibilitdt in Kombination mit ,State of the Art* Produktions-
technik, Prufanlagen und Qualitéatsstandard und dem Portfolio an Premium Gewindeverbin-
dungen sichern den Stellenwert der voestalpine Tubulars als wichtigen Lieferanten im
Gesamtgefiige fur spezielle Anwendungen von nahtlosen Rohren. Die weltweiten
Produktionskapazitdten [2] fur nahtlose Stahlrohre betrugen 2012 ca. 32,7 Megatonnen (10°

Tonnen). Die gro3ten Lieferanten sind in Tabelle 1 dargestellt [3].

Tabelle 1: Ubersicht der groRten Hersteller fir nahtlose Stahlrohre mit Kapazitaten und den

geplanten Kapazitatssteigerungen in Megatonnen (10° Tonnen) [3]

Unternehmen | Kapazitat [Mt] | Geplante Kapazitatssteigerung [Mt]
Tenaris 4,1 +0,6

TPCO 3,5 +0,5

V&M 2,8 +1,1

TMK 2,7 +0,5

US Steel 1,4 -




GRUNDLAGEN

2 Grundlagen

Unter nichtmetallischen Einschlissen versteht man Bereiche im Stahl, mit einem nichtmetal-
lischem Charakter, die eine andere chemische Zusammensetzung als die umgebende Matrix
aufweisen und mit dieser eine scharfe Phasengrenzflache ausbilden [4]. Die Art und das
Aussehen dieser nichtmetallischen Einschlisse resultiert aus Faktoren wie der Stahlsorte,
dem Erschmelzungsverfahren und dem Umformgrad des Materials bzw. des Giel3stranges
(Vormaterial) ab [5].

2.1.1 Allgemeine Einschlusscharakterisierung und Klassifizierung

In diesem Kapitel werden verschiedene Klassifizierungen von NME auf die mechanischen
Eigenschaften und deren Einfluss betrachtet. Eine Klassifizierung der Einschliisse anhand

unterschiedlicher Kriterien und Merkmale ist in Tabelle 2 erarbeitet und veranschaulicht.

Nichtmetallische Einschlisse kdnnen entsprechend ihrer Entstehungsursache in zwei
Gruppen gegliedert werden [6]:
e exogene Einschlisse

¢ endogene Einschlisse

Tabelle 2: Klassifizierungskriterien und Merkmale nichtmetallischer Einschlisse [5, 6, 7, 8]

Klassifizierungskriterien von NME | Subkriterien Merkmal
makroskopisch > 100 um
mesoskopisch > 30 pm und < 100 pm

GrolRe
mikroskopisch >1 umund < 30 pm

submikroskopisch | <1 pm

endogen Direkt aus der Schmelze

Einbringung aus oder Uber die
Entstehungsursache und Herkunft Schlacke, Giel3pulver, Feuer-

exogen
J festmaterial oder Ausbriiche

aus dem GielRsystem

Sulfide Schwefelverbindungen
_ Oxide Sauerstoffverbindungen
chemische Zusammensetzung
Nitride Stickstoffverbindungen
Phosphide Phosphorverbindungen

10
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Exogene Einschlisse - von aul3en in den Stahl gelangt - sind meist feuerfeste Partikel und
kénnen entweder direkt oder indirekt aus bzw. Uber Schlacken, Giel3pulver,
Feuerfestmaterial oder Ausbriiche aus dem Giel3ssystem in die Schmelze eingebracht

werden. [6]

Endogene Einschlisse - im Stahl selbst entstanden — diese stammen direkt aus
metallurgischen Vorgéngen der Stahlerschmelzung und —erstarrung und resultieren durch
die Reaktionen der Legierungselemente bei der Phasenumwandlung. Die Verbindungen mit
Sauerstoff bzw. Schwefel lassen diese weder von der Schmelze in die Schlacke tUbergehen,

noch beim GielRen an die Oberflache aufsteigen. [6]

Nichtmetallischen Einschlisse kdnnen anhand lhrer chemischen Zusammensetzung in
folgende Gruppen klassifiziert, aber aufgrund der signifikant erhéhten Auspragung an oxidi-
schen Einschlissen, werden diese etwas genauer betrachtet und in weitere Untergruppen
unterteilt werden: [9, 10]
e exogene Einschllisse
o Nitride - Stickstoffverbindungen
o0 Phosphide - Phosphorverbindungen
e endogene Einschlisse
0 Oxide - Sauerstoffverbindungen
= Korundtyp  AI203, ...
= Spinelltyp MgOxAI203, FeOxAI203, MNnOxAI203, ...
= Silikattyp 3AI203x2Si02 (Mullit), MnOxSiO2 (Rodonit),
2FeOxSi02 (Fayalit),
o Sulfide - Schwefelverbindungen

Silikate sind oxidische Verbindungen, die Silizium enthalten und im Stahl in Form von Gla-
sern aus reinem oder verunreinigtem SiO, anzutreffen sind. Diese stellen die gré3te Gruppe
an nichtmetallischen Einschlissen dar, [9] und in der Realitéat handelt es sich dabei nicht um
reine chemische Verbindungen des Typs MnO, MnS oder SiO, sondern meistens um Misch-
kristalle und Eutektika. FUr normale Standarduntersuchungen wird nur eine globale
Bestimmung des Anteils an Oxiden durchgefihrt ohne explizite Unterteilungen in Oxidtypen.
[7]. Der Anteil an Phosphiden ist bedingt durch die Legierungszusammensetzung der zu
untersuchenden Stahle, zu gering, um entsprechende Verbindungen auszubilden. Nitridische
Verbindungen sind in der Regel gezielt in Spezialstédhlen durch entsprechende Legierungs-

elementzugabe kurz vor dem Abguss einzubringen, und erfordern spezielle Gleichgewichts-
11



GRUNDLAGEN

bedingungen der Schmelze zur Ausbildung, da Nitride erschwerend eine sehr hohe Affinitat

zu Stickstoff aufweisen [9].

Die Norm EN 10247 definiert den Reinheitsgrad durch Einschliisse mit einer Lange groRRer
3,0 um und/oder einer Breite groRer 2,0 um. Die globularen Einschliisse mit einem
Durchmesser kleiner 3,0 um, sind als Submikroeinschliisse definiert und werden keiner
Betrachtung untergezogen, aul3er der Nachweis ist explizit gefordert [1]. Submikroeinschlis-
se sind immer vorhanden und unvermeidbar, haben aber in Abhangigkeit des
Einsatzbereiches keinen signifikanten Einfluss auf die mechanischen Eigenschaften und
kénnen somit vernachlassigt werden [10]. Die Sicherstellung der spezifizierten Produkt-
merkmale, wie die mechanischen Eigenschaften oder die Umformbarkeit des Materials,
lassen sich (ber den vorliegenden Reinheitsgrad ableiten [11]. Eine Auswahl an
normbasierenden Parametern die zur NME-Bestimmung betrachtet werden kénnen, ist in der
folgenden Aufstellung aufgelistet und grenzt zu einem spateren Zeitpunkt die
entsprechenden Auswertungsmethoden der EN 10247 ab. Die Methoden werden aber an
dieser Stelle noch nicht eingehend analysiert und sind im Kapitel 2.3 abgegrenzt [1, 13].

¢ Quantitative Parameter (Grof3e, Anzahl, ...)

e Form & Geometrie (rund, strichférmig, ...)

¢ Verteilung (Distanzverhdltnisse, Anzahl pro Flache, ...)

e Chemische Zusammensetzung (oxidisch, sulfidisch, ... )

Die gelisteten Parameter stitzen sich bei naherer Betrachtung auf Kriterien, die aus der
gesamten Historie des Stahles, beginnend bei der Herstellung Uber die Verarbeitung hin zum
Produkt oder Halbzeug eingehen. Diese kdnnen auf dem Legierungskonzept, spezifischen
Eigenschaften, Erschmelzungsverfahren, sekundar Metallurgie, Gie3parameter,
Giel3strangabmessungen, eingebrachter Umformgrad, Phasenumwandlungen,
Erwarmungszyklen, usw. basieren. Die Vielzahl der durchlaufenen Stationen hinterlassen
immer lokal beeinflusste Zonen, die einer natirlichen Schwankung unterliegen, auch

innerhalb einzelner Chargen [13].

2.1.2 Beeintrachtigung der mechanischen Eigenschaften durch NME

Der Einfluss von NME auf das mechanische Eigenschaftsprofil kann sehr groRe und vor
allem lokale Anomalien generieren, die zum Versagen eines Bauteils fihren. Aus diesem
Grund wird fur Stahle die ,sicherheitsrelevante Bauteile* sind das vorliegende Einschluss-
konglomerat eingehend analysiert und beschrieben. [14] Beginnend bei der Morphologie, die
durch lokale Abanderung der Kornwachstumsrate, basierend auf dem Einfluss von

12
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Einschlissen, und den daraus abgewandelten und herabgesetzten statischen und
dynamischen Belastungsresistenz von Stahlen, kann zum Versagen im Einsatz fihren. Spe-
zifische Eigenschaften wie die Korrosionsbestéandigkeit kdnnen enorm beeinflusst werden,
da beispielsweise die Anfélligkeit zur wasserstoffinduzierten Rissbildung deutlich erhéht ist
[15, 16].

Die geometrische Auspragung eines oder mehrerer Einschliisse in Kombination mit der Lage
zur Beanspruchungsrichtung kann bis zur Kerbwirkung durch abgeanderte FlieReigenschaf-
ten und somit lokaler Spannungstiberh6hung zum Schadensfall filhren. Neben den
Spannungsiiberhéhungen durch Lastspitzen sind auch Einflisse wie der Eigenspannungs-
zustand, der sich zusatzlich zur Belastung Uberlagern kann, nicht zu vernachlassigen. Das
Anforderungsprofil der Stahle entwickelt sich in Richtung der ultra- und hochreinen Stahle,

um den erforderlichen Belastungen standzuhalten und dies sicherzustellen [17].

Schadensfélle bei Stahlen, die eine Harte unter 400 HV aufweisen, laufen entlang von
Gleitlinien und Korngrenzen ab. Bei Harten tber 400 HV tritt die Schadigung eher tber den
Mechanismus der lokal induzierten Spannungsuberhdhung ein. Der wichtige
Zusammenhang von Reinheitsgrad und Materialermidung darf bei der Auslegung von
Bauteilen nie vernachlassigt werden [18]. Die Bruchzahigkeit wird als auslegungskritischer
Parameter verwendet, da dieser den direkten Zusammenhang zwischen kritischer Risslange
und Bruchzéahigkeit eines Werkstoffes bewertet. Die Formulierung ist in Formel 1 zur Visuali-
sierung angefuhrt und im direkten Anschluss daran sind die verwendeten Variablen erlautert
[17].

Kic = ox,/ma, xY )

Kc....... Bruchzahigkeit;

(o JUUUTI Spannungsamplitude;
Acerrennnnn kritische Risslange;
Yoo Geometriefaktor.

Der Einfluss durch NME, ausgehend von der chemischen Zusammensetzung und deren als
kritisch zu bewertende Auswirkungen sind in Tabelle 3 zusammengefasst. Die Basis dieser
Tabelle bilden selektierte, spezifische Werkstoffeigenschaften die dem resultierenden

Ermudungsrisiko in Abhangigkeit des Einschlusstyps gegenibergestellt werden.

13
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Tabelle 3: Gegenuberstellung der spezifischen Werkstoffeigenschaften und den
resultierenden Ermidungsrisiken [6, 17, 18, 19, 20, 21, 22, 23]

Spezifische Einflussrisiko durch Einflussrisiko durch

Werkstoffeigenschaften | sulfidische Einschlisse oxidische Einschlisse

Korrosionsbestandigkeit | Grol3 -auf die Rissentstehung | Grol3 -durch Beschleunigung
und -Ausbreitung ablaufender Vorgange,;

MaRig -auf LochfraRkorrosion;

Ermidung Kaum Deutlich -fur hochfeste Stahle

Dauerfestigkeit Grof3 -durch Lastspitzen Grof3 -durch Lastspitzen
induzierte Spannungsuber- induzierte Spannungsuber-
hoéhungen héhungen

Polierbarkeit Kein Mafig -durch Harte und Sproé-

digkeit der NME

Harte Kaum Mafig -durch NME Harte

Morphologie Bedingt -durch lokale Korn- Grol3 -durch lokale Korn-
wachstumsraten wachstumsraten (NME -Form,

-Lage und —Geometrie)

FlieRgrenze Kaum Sinkt mit der Anzahl an NME
Eigenspannungszustand | Grof3 -durch lokal varilerende | Grol3 -durch lokal variierende
plastische Verformbarkeit plastische Verformbarkeit und
Warmeausdehnung

2.2 Methoden zur Reinheitsgradbestimmung

In diesem Teil werden die unterschiedlichen Methoden zur Bestimmung des Reinheitsgrades
von niedriglegierten Stahlen betrachtet und die Mdoglichkeiten der Einschluss-

charakterisierung eingehend veranschaulicht.

2.2.1 Auswertungsmethoden und Anwendungsgebiete der Reinheitsgradanalyse

Zur Bestimmung des Reinheitsgrades gibt es mehr als zwanzig verschiedene Methoden, die
die Einschlisse, entsprechend unterschiedlicher Kriterien erfassen und analysieren kdnnen.
Relevante Kriterien sind in Kapitel 2.1.1 bereits definiert und erarbeitet. Da jede Methode
spezielle Starken und Schwachen aufweist, kbnnen nicht alle Anforderungen mit einer

einzigen Auswertungsmethode erflllt werden, daher ist es sinnvoll, mehrere Methoden

14
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entsprechend des Bedarfs und des Prufumfanges zu kombinieren. Die wichtigsten und am

haufigsten eingesetzten Methoden sind nachstehend dargestellt [1, 13, 24]:

(1) Lichtmikroskopische Reinheitsgradbestimmung:

o Manuelle Lichtmikroskopie: Die vorbereitete Probenoberflache des Stahles
wird im Lichtmikroskop (LIMI) visuell untersucht, dabei werden die Proben
2-dimensional betrachtet. Die Menge, die GrofR3en (5 — 30 pum), die Verteilung
und die Morphologie der NME werden analysiert Die chemische Zusammen-
setzung kann nicht bestimmt werden, eine Unterscheidung des Einschluss-

typs ist nur Uber unterschiedliche Grauwertkontraste mdglich.

o Automatisierte Lichtmikroskopie: Die Probenoberflache wird automatisch
am Motortisch des LIMIs abgerastert, um die NME zu detektieren und im
Anschluss erfolgt Uiber die entsprechende Software die Auswertung der erfor-
derlichen Kriterien. Gegeniber der manuellen Messung besteht der Vortell,
dass auch die Einschlussverteilung gemessen werden kann. Auch hier kann
die chemische Zusammensetzung nicht identifiziert werden und eine
Unterscheidung kann nur analog zur manuellen Auswertung Uber die Grau-

wertkontraste der NME stattfinden.

(2) Reinheitsgradbestimmung mittels Rasterelektonenmikroskopie:

Das Rasterelektronenmikroskop kombiniert mit einem energiedispersivem Rontgen-
spektrometer (REM/EDX): Bei dieser Variante ist es mdglich, sowohl die
3-dimensionale Morphologie, als auch die chemische Zusammensetzung einzelner
Einschlisse zu ermitteln. Die Probenvorbereitung ist jedoch sehr zeitaufwendig,
sodass diese Methode nur zur Abklarung und Identifikation von jenen Einschlissen,
bei denen eine exakte Zuordnung des Einschlusstyps tber die LIMI nicht mdglich ist.
[24, 25]

Weitere Methoden zur Charakterisierung von nichtmetallischen Einschlissen sind durch
folgende, nicht fur diese Arbeit relevante, Methoden und Untersuchungen gegeben: Sulfur
Print (Chemische Reaktion zwischen Silberschicht auf Fotopapier und Probenoberflache),
Emissionsspektrometer, Massenspektrometer, Roéntgenstrahlung und Augerelektronen-
Spektroskopie. Alle Untersuchungsmethoden weisen spezielle Vor- und Nachteile auf. Eine
ausreichende Qualitat der Analyse flr eine prozessbegleitende Untersuchung ist durch die
lichtmikroskopische  Betrachtung in  Kombination  mit  einer  automatisierten
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Bildanalysesoftware fiur die Auswertung gegeben. In speziellen Féllen, kann eine Abklarung
der chemischen Zusammensetzung einzelner, nichtmetallischer Einschlisse im REM mit
EDX durchgefihrt werden. [24, 25]

Die vorhandene Infrastruktur der voestalpine Tubulars ermdglicht eine Ermittlung des RHG
durch die Lichtmikroskopie mit der Software "Inclusion Inspector" von Olympus. Im ndchsten
Abschnitt werden die beiden ausgewahlten Methoden zur Bestimmung des Reinheitsgrades

eingehend erlautert und deren Vor- und Nachteile aufgezeigt.

2.2.2 Lichtmikroskopische Auswertung der NME

Bei dieser Auswertung wird ein inverses Auflichtmikroskop verwendet. Hierbei wird die Pro-
be, mit der Prufflache, die von Interesse ist, nach unten aufgelegt. Ebenfalls wird die Probe
von unten mit Licht bestrahlt und so die Probe entsprechend ausgeleuchtet, dass eine Ana-

lyse durchgefiihrt werden kann [26].

Auflicht-
~——~ Beleuchtung
T
Objektiv Y Okular
e - "_—‘-———_.__________
O = ===
f ________‘—-——-_""_-_ 0
Objekt-
ebéne St_rahl- T_ubus-
teiler linse

Abbildung 3: Schematische Darstellung Lichtmikroskop [26]

Die Lichtmikroskopie ist eine ,zerstorende Prufung“ zur Charakterisierung des RHGs. Die
Probenentnahme erfolgt immer entlang der Hauptverformungsrichtung und wird an
geharteten Proben durchgefihrt. Das Harten der Probe steigert die Praparationsqualitat der
Oberflache deutlich und dies spiegelt sich in der Qualitat des Ergebnisses wieder. Nach der
Praparation der Probe durch einbetten, schleifen, polieren und einer Endreinigung der
Probenflache erfolgt die Analyse im Lichtmikroskop. Diese Methode ist eine qualitative und
guantitative Verfahren (GroRe, Form, Farbe (Graustufe) und Verteilung der NME) zur
Bestimmung des Reinheitsgrades. [1] Die wichtigsten Normen fir die Reinheitsgradbestim-
mung sind die ASTM E45, 1SO 4967, EN 10247 und DIN 50602. Jede Norm basiert auf
unterschiedlichen Bildreihen, welche die Einschlisse in unterschiedliche Klassen und Typen,

unterteilt. Die Auswertung erfolgt Gber den Vergleich der detektierten Einschlisse mit der
16
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dazugehdrigen Bildreihentafel. Die automatisierte Bildanalyse detektiert die Einschlisse,
klassifiziert diese und erzeugt nach einer standardisierten Vorlage einen Bericht mit den

Ergebnissen.

Das Prufpersonal muss die detektierten Einschlisse anhand der Einschlusspartikellandkarte
(Grauwert) Uberprifen und die Zuordnung verifizieren [27]. Die Auswertungssoftware,
beziehungsweise das Bildanalysesystem unterstitzt in der Herstellerkonfiguration folgenden
Normen [27]:

o ISO 4967 (International gultig)

e ASTM E45 (USA)

e EN 10247 (EU)

. DIN 50602 (Deutschland)

. JIS G 0555 (Japan)

Der Vorteil der Bildanalysesoftware ist die Erstellung einer "Grauwertlandkarte" der
detektierten Einschlisse unter Beriicksichtigung der exakten Position, jedoch ohne Zuord-
nung nach Art und Klasse des NMEs. Auf Basis dieser Grauwertlandkarte der Partikel
besteht jederzeit die Moglichkeit eine erneute Auswertung nach einem anderen Regelwerk
durchzufiihren. Zu Beginn der Messung wird durch den User die zu ermittelnde Methode und
Norm ausgewahlt. Die normgerechte Zuordnung des Einschlusstyps wird Gber den Grauwert
in Form einer Schwellwertsetzung definiert. Die Vorgehensweise der Reinheitsgradbestim-
mung erfolgt Uber die Probenentnahme, Praparation, Durchfihrung der Analyse,
Verifizierung der Ergebnisse und die Berichterstellung. Der Vorgang wird eingehend im Kapi-
tel 3.3 beschrieben und im Anhang 9.1 befindet sich ein schematischer Ablauf dieser
Auswertung mit der die automatisierte Bildanalysesoftware versinnbildlicht wird. In der
angestellten Tabelle 4 wird eine Ubersicht der mdglicherweise anzufindenden
Einschlusstypen in Kombination mit deren Erscheinungsbild gegeben. Es werden der Typ,
die Form, die Farbe des Einschlusses und die dazugehtrige exemplarische LIMI-Darstellung
angefihrt. [1, 5, 6, 13]

Titancarbonitride sowie andere Ti-Verbindungen werden nicht in der
Reinheitsgradbestimmung mittels Lichtmikroskop bewertet, weil diese Einschlisse zu klein
sind. Die Lichtmikroskopie ist die verbreitetste Methode zur Bestimmung der NME, aufgrund
ihrer Einfachheit, der kurzen Analysedauer und der geringen Kosten. Die automatisierte
Bildanalyse ist mit hohen Anschaffungskosten verbunden und somit fiir Kleinbetriebe kaum

finanzierbar. Dies ist auch der Grund, weshalb die Norm EN 10247 kaum Anklang fir
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entsprechende Materialspezifikationen findet
DIN 50602 im Einsatz ist. [1]

Tabelle 4: Ubersicht der Einschlusstypen [5, 6]

und weiterhin die bereits zurtickgezogene

Einschlusstyp

Darstellung (Langsschliff)

Typ: Sulfid
Form: Strichform
Farbe: Hellgrau

Typ: Oxid
Form: Globulare Form
Farbe: Dunkel grau

Typ: Oxid
Form: Aufgeldste Form
Farbe: dunkel grau

- j—20um
- jr—20um

e ——— -

20 pm

Typ: Silikat
Form: Strichform
Farbe: schwarz

Typ: Titancarbonitrid
Form: Dreieckig bis Polyeder
Farbe: Gelb-orange
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2.2.3 Rasterelektronenmikroskopie

Das Rasterelektronenmikroskop (REM) bietet ein hdheres Auflésungsvermogen als das
Lichtmikroskop. Durch die verwendeten Detektoren ist eine qualitative und quantitative
Analyse mdoglich. Der schematische Aufbau eines REM ist in Abbildung 4 zu sehen. Anzu-
merken ist, dass die Elektronen aus der beheizten Wolframkathode emittiert werden und sich
von der Kathode zur Anode bewegen und gebindelt beschleunigt werden. Die magnetischen
Linsen dienen zur Beleuchtung und Fokussierung der Probe und bestimmen den
Konvergenzwinkel, damit der Elektronenstrahl auch fein und punktuell Gber die leitende
Probe gefiihrt werden kann. Die oberhalb der Probe entstehenden Signale werden detektiert,
verstarkt und dargestellt. Eine zusatzliche Darstellungsmoglichkeit im REM ist Uber die
Ruckstreuelektronen (BSE) gegeben, die durch die Sekundarelektronen (SE) einen
Topographiekontrast erzeugen, der im weitesten Sinne dem Dunkelfeld im LIMI entspricht.
Der Prozess erfolgt im Vakuum um Wechselwirkungen mit der Umgebung oder Streuung des
Elektronenstrahls zu vermeiden. [24, 25, 28, 29]

100-
5 1000V 150 kV

Elektronenstrahl —,

Bildrohre

Magnetisch
M) S Mesretiche
Bild
Variation der
Ablenkeinheit VergroBerung —
er-
J:_ * * generator
= L
K I Mosnetiche
RE- —
Dete;: . | g e‘:::::er
Reahear= SE-Detektor
Probenstrom
Mikroskopsaule Elektronikteil

Abbildung 4: Schematische Darstellung Rasterelektronenmikroskop [6]
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2.2.4 Energiedispersives Rontgenspektrometer

Bei Detektoren fiir Rontgenstrahlung unterscheidet man grundsatzlich zwischen zwei Varian-
ten: 1.) dem energiedispersiven und 2.) dem wellenlangendispersiven Spektrometer. Zur
Bestimmung der chemischen Zusammensetzungen eines NMEs, wird das energiedispersive
Rontgenspektrometer (EDX) eingesetzt. In Abbildung 5 ist der schematische Aufbau eines
EDX Detektors dargestellt. Einfallende Réntgenquanten erzeugen in einem Si-Einkristall La-
dungstragerpaare, die verstéarkt, und entsprechend ihrer Ladung am Vielkanalanalysator ge-
speichert werden. Der Detektor und der Vorverstarker werden zur Rauschunterdriickung der
Signale gekihlt. Die Verteilung der chemischen Elemente an der Oberflache der Probe kann

mittels EDX charakterisiert werden.

Die Detektion kann Uber ein Elementverteilungshild (EDX Mapping), Elementhistogramme,

sowie einen Zeilenscan ausgegeben und betrachtet werden [25, 28].

Nz gekihlter

Kristall
1 1
1 1
Kollimator , !
Beryllium- [ === =TT T - T T T S S o s mem oo ———-—o - - !
eryllium- [~ 1 Ausgabedisplay
fenster Au - o '
Kontaktschicht Si (Li) 1 Intensitat
Rantgen i :
NN Kristal e Vorverstarker | SPAMUngs- Vielkanal- Energiedispersives
photonen o e [ signal impuis ! sk Signal I keV
& S : verstarker
1
1
pannungs-f— |
@ Versorgung @ I
1
_____________________________________________ J
Koallimator

Abbildung 5: Schematischer Aufbau eines energiedispersiven Rontgenspektrometers [29]
2.3 Normen zur Reinheitsgradbestimmung

In diesem Kapitel werden alle Normen zur Bestimmung des Reinheitsgrades beschrieben,
die fur die vorliegende Arbeit relevant sind. Dabei wird die Probenvorbereitung, die unter-
schiedlichen Methoden, sowie die Ergebnisdarstellung ndher beschrieben um die Normen
miteinander vergleichen zu konnen. Ein Uberblick dieser Normen zur Reinheitsgradbestim-
mung ist in Tabelle 5 gegeben. Dabei wird die Giltigkeit sowie der jeweils zuldssige Anwen-

dungsbereich in Augenschein genommen.
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Tabelle 5: Anwendungsbereich der Normen zur Ermittlung des Reinheitsgrades

[1, 13, 30, 31]

Norm Gultigkeit Anwendungsbereich

EN 10247 DE seit 2007 Ersatz fir DIN 50602
Uberarbeitung voraussichtlich | Vergutungsstahl, Einsatzstahl,
ab 2015 verfugbar Walzdraht und Stabe

DIN 50602 DE 1985 bis 2007 Ersetzt durch die EN 10247
Zuruckgezogen

ISO 4967 [30] SE seit 1979 Niedriglegierte Stahle
Version 1998

ASTM EA45 [30] USA seit 1942 Niedriglegierte Stahle, Luftfahrt
Version 2013 und OCTG

Die europdische Norm EN 10247 wurde erst im Juli 2007 eingefuhrt und ersetzt die
zurlckgezogene DIN 50602. Die Normen stellen neben dem Bildreihenvergleich eine statis-
tische Beschreibung der NME-Verteilung tUber die analysierte Probeflache dar. Diese kann
aber nur durch die vollautomatische Bildanalyse ermittelt werden. Die Ergebnisse der DIN
50602 unter Verwendung der automatisierten Bildanalyse zeigen breite Streuungen, weil die
Definition der Abstandbeziehungen und der NME-Geometrie nicht eindeutig formuliert ist. Es
ist daher ein aktuelles Thema, die DIN 50602 zu prazisieren und zu vereinheitlichen, wobei

aber keine Ruckflihrung als gtltiges Regelwerk angestrebt wird [32].

2.3.1 Normen & Grundbegriffe

In diesem Kapitel werden die Definition der unterschiedlichen Einschlusstypen in
Abhangigkeit der jeweiligen Norm sowie der Aufbau der Bildreihentafel beschrieben.
Allgemein kann die Reinheitsgraduntersuchung folgendermaf3en durchgefiihrt werden: Die
Probe wird nach der Praparation zuerst abgerastert, im Gesichtsfeld werden die detektierten
Einschlisse mit den Bildreihen verglichen und die jeweiligen Einschlisse den geeigneten
Spalten und Zeilen zugeordnet. [1] Die Bildreihe ist mit einer Tabelle vergleichbar, weil die
Spalten nach Einschlusstypen, und die Reihen der Grof3enklassifizierung der Einschlisse

entsprechen.

Ein Beispiel fur eine Bildreihentafel zur manuellen Auswertung nach DIN 50602 ist in
Abbildung 6 zu sehen. Fir spezielle Auswertungsmethoden, bei der den NMEs keine Werte,
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sondern nur eine Kategorie zugeordnet werden, sind die Daten auch dieser Bildreihentafel
zu entnehmen.
Die in Abbildung 6 dargestellte Bildreihentafel, nach DIN 50602, ist in folgende
Einschlusstypen unterteilt [13]:

e SS: Sulfidische Einschliisse, strichférmig (Mangansulfidtyp)

¢ OA: Oxidische Einschlusse, aufgeldste Form (Aliminium Oxide)

e OS: Oxidische Einschlisse, strichférmig (Silikattyp)

e OG: Oxidische Einschlisse, globulare Form

In den Spalten der Bildreihentafel werden die Einschlusstypen gezeigt, die Grol3e steigt den
Zeilen entsprechend quadratisch an. Die Gesichtsfelder sind rund und représentieren die

einzelnen Bildausschnitte des Mikroskops [13].

Bidreihentafel nach DIN 50 602 Mikroskopische Priifung von Edelstihlen auf nichimetallische Einschiisse mit Bidreihen

s
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Abbildung 6 : Bildreihentafel zur Priifung von NME nach DIN 50602 [13]

Der angestellten Auflistung der Einschlusstypen nach ASTM EA45 ist zu entnehmen, dass
einzelne, regellose, oxidische Einschlisse in globularer Form nicht relevant sind. Die
22
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ISO 4967 verwendet die gleichen Einschlusstypen analog ASTM E45, wobei hier die Anzahl
der einzelnen globularen Einschlisse in einer eigenen Gruppe DS eingegliedert bertcksich-
tigt werden. [30,31]

Die Unterteilung der Einschlisse nach ASTM EA45 ist folgend getroffen [30]:
e Gruppe A: langgestreckte Sulfide
e Gruppe B: Aluminate in aufgeloster Form
e Gruppe C: oxidische Einschliisse in langsgestreckter Form

e Gruppe D: Haufigkeit der globularen Oxide (Gesichtsfeld)

Die EN 10247 bezieht sich in erster Linie auf die Geometrie und Abstandsverhéltnisse der
NME. Abbildung 7 zeigt eine schematische Darstellung der Einschlusstypen nach EN 10247,
die Unterteilung der NME-Typen ist mit griechischen Buchstaben getroffen worden [1]. Die
mathematische = Beschreibung der  Einschlisse sowie die  Definition  der
Abstandsbeziehungen erfolgt im direkten Anschluss in der Tabelle 6. Die verwendeten
Abkirzungen sind wie folgt definiert -> W...Einschlussbreite, L...Einschlusslénge,
e...Vertikaldistanz- und t...Horizontaldistanz zwischen zwei Einschlissen, sowie die Indizes
1,2,... beschreiben jeweils einen einzelnen Einschluss. Nach der chemischen Zusammen-
setzung sind die Einschlusstypen in folgende Gruppen zusammengefasst [1]:

e EB — Aluminiumoxide

e EC -Silicate

e ED —globulare Oxide

e EAD - heterogene Einschlisse, teilweise eingehllt

* .
B

o ¥ B 0
Abbildung 7: Schematische Darstellung der NME-Typen nach EN 10247 [1]
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Tabelle 6: Einschlusstypen und ihre mathematischen Beziehungen gemaf EN 10247 [1]

Typ | Geometrische Beschreibung Mathematisches Beziehung
a Gestreckte regellose
einzelne Einschlisse L#W
Y Runde zeilenférmige \
Einschlusse B e <40 ym
t<10 pm
] Gestreckte zeilenformige
Einschlisse Die ermittelte Flache
%OC - wird mit einem ent-
0 sprechenden Korrektur-
0 koeffizienten in der
Ws Analyse bertcksichtigt.
o Runde regellose

einzelne Einschliisse

1,00 =l/w<1,30

Die Klassifikation der NME gemaf der chemischen Zusammensetzung wie in Tabelle 6 ver-

anschaulicht, erlauben den Vergleich mit einer anderen Norm. Die EN 10247 nimmt die

Flache der NME als relative GroRe an, wobei diese Anderung durch eine Stufenversetzung

beschrieben ist, und nicht Zeilenférmig wie bei den anderen Normen. Das bedeutet, dass

jede Zeile in der Bildreihentafel die Einschlisse derselben Flache visualisiert, nur bei der

EN 10247 ist diese Flachenzuordnung nicht an eine Zeile gebunden und andert sich tber

eine Stufenversetzung. Die Auswertung dieser Norm basiert auf der Ermittlung unter

Verwendung einer automatischen Bildanalyse, kann aber auch manuell durchgefihrt

werden. [1]
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2.3.2 Normgerechte Probenpréparation

Jede Norm beinhaltet genaue Richtlinien zur Probenentnahme, die fast identisch sind, und
diese erfolgt immer parallel zu Hauptumformrichtung. Die Probenentnahme fiir Bauteile mit

komplexer Geometrie wird ebenso exakt beschrieben und definiert. [1, 13]

Normgerecht sind die Anzahl der Proben als auch ihre Lage beziehungsweise Entnahme
bestimmt, damit die Prifung an der geeigneten Oberflache durchgefiihrt wird. Anschlie3end
erfolgt die metallographische Praparation mittels Einbetten, Schleifen und Polieren. Beim
Polieren ist zu beachten, dass das Herausreien von Einschliissen oder Fremdschichten
vermieden wird. Die Oberflache muss sauber sein um eine Ergebnisverfalschung
ausschlieBen zu kdnnen. Die unterschiedlichen Anforderungen an die Probenpraparation,

gemal den unterschiedlichen Normen, sind der Tabelle 7 zu entnehmen.

Die EN 10247 schreibt im Gegensatz zu den anderen Normen einen Umformgrad von
mindestens 5 vor, damit das Material die entsprechende Verteilung der NME aufweist.
Hintergrund dazu ist, dass diese Norm auch eine Auswertungsmethode zur Bestimmung der
NME-Verteilung beinhaltet [1].

Tabelle 7: Probenpréaparation zur Reinheitsgradbestimmung [1,13, 30, 31]

Norm Prifflache [mm?] Minimale Probenentnahme
Lange x Breite [mm)] Probenanzahl [-]
EN 10247 200 6 Stuck Abhéngig von
20x 10 Materialstarke
DIN 50602 100 6 Stuck Abhéangig von
kA Materialstarke
ISO 4967 200 6 Stick Abhangig von
20x 10 Materialstarke
ASTM E45 160 6 Stick Abhangig von
kA Materialstarke

2.3.3 Verfahren zur Auswertung des Reinheitsgrades

Alle Normen bieten verschiedene Methoden zur Charakterisierung des Reinheitsgrades an.
Die Definition der verwendeten Begriffe zur Auswertung des Reinheitsgrades sind der
Tabelle 8 zu entnehmen. Eine Ubersicht der Normen und die zugeordneten Methoden sind in

Tabelle 9 zu sehen.
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Tabelle 8: Definition der verwendeten Begriffe zur Auswertung des Reinheitsgrades

Begriff

Definition

Gesichtsfeld

Das Gesichtsfeld ist der aktuelle Bereich der Probenoberflache, den

man durch das Okular betrachten kann.

Priufflache oder
Messfeld

Die Prufflache bzw. das Messfeld beschreibt die Summe aller mdglichen

Gesichtsfelder der Probe.

Tabelle 9: Methoden zur Reinheitsgradbestimmung [1, 18, 22, 23, 24]

Norm & Methode

Beschreibung

EN 10247 Methode K — Ermittlung des mittleren Einschlussgehaltes
Methode K Kn — Anzahl, K_ — Lange, K, — Flache, Kq— Durchmesser;
a. Fur gestreckte Einschlisse gilt: K, ; K| + Kp;; Ka + Kp;
b. Fir globulare Einschlisse gilt: K;, ; Kq + Ki; Ka + Ky;

Die Betrachtung einzelner Messfelder ist zulassig.

EN 10247 Methode M — Ermittlung des gré3ten Einschlusses

Methode M Fir jede Probe und jeden Einschlusstyp wird nur das schlechteste
Gesichtsfeld betrachtet.

EN 10247 Methode P — Ermittlung des gréf3ten Einschlusses

Methode P Das gesamte Messfeld muss abgerastert werden, um den grofdten
Einschluss zu ermitteln.

DIN 50602 Methode K — Ermittlung des mittleren Einschlussgehaltes nach Kg, Ky,

Methode K K,, Ks, K4, Ks; Die Einschliisse werden durch Gewichtsfaktoren nach
ihrer GréRenklasse gemalR der Bildreihentafel mit O - 5 gewichtet.

DIN 50602 Methode M — Ermittlung der maximalen Einschlussgrof3e

Methode M Diese Methode ermittelt die grof3ten Einschlisse jedes Typs und jeder
Form im gesamten Messfeld.

ISO 4967 Methode A — Ermittlung des schlechtesten Messfeldes

Methode A Es wird einzeln fur jeden Einschlusstyp ermittelt, die Einschliisse
werden durch Gewichtsfaktoren nach der GroRRenklassifizierung geman
der Bildreihentafel von 0 - 3 gewichtet.

ISO 4967 Methode B — Ermittlung des mittleren Einschlussgehaltes

Methode B Es wird der mittlere Einschlussgehalt fir alle Messfelder ermittelt.
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ASTM E45 Methode A — Ermittlung des schlechtesten Gesichtsfeldes
Methode A Bei dieser Bewertung wird das Gesichtsfeld mit der gré3ten Anzahl an

Einschlissen jedes Einschlusstyps ermittelt.

ASTM E45 Methode B — Ermittlung der gesamten Einschlusslange
Methode B Alle Einschlisse, die langer als 0,127 mm sind, werden vermessen und

aufsummiert.

ASTM E45 Methode C — Ermittlung der Oxide und Silikate
Methode C Bestimmung der Einschlisse, ohne Sulfide, um die gréf3ten

Einschlisse jeder Gruppen zu detektieren.

ASTM E45 Methode D — Ermittlung des niedrigsten Einschlussgehaltes
Methode D Diese Methode wird fir Stahle mit einem geringen Anteil an

Einschlissen angewendet.

ASTM E45 Methode E — SAM Zahlung
Methode E Die GroRRe und die Haufigkeit der Einschlisse des Typs B werden
ermittelt.

Die Betrachtung aller Methoden und Normen zeigt einige Analogien. Die Auswertung ergibt
keine absolute MessgréRe mit einer Einheit, sondern nur eine Zuordnung zu einer Gruppe
oder einer Klasse. Bei der manuellen Beurteilung wird Ublicherweise die 100 fache
VergroRerung gewahlt, da die Bildreihentafeln entsprechend dieser VergroéR3erung abgebildet
sind. Die Bildtafel unterteilt die NME in vier Gruppen, die gemaR der Form und Graustufe,

differenziert werden.

Die Methoden richten sich nach dem Untersuchungsziel und dem erforderlichen
Anwendungsbereich [1, 13, 24, 30, 31]:
¢ Stahle mit hohem Einschlussgehalt: Maximalauswertung

¢ hochreine Stahle: Haufigkeitsauswertung

Eine Haufigkeitsauswertung basiert immer auf dem mittleren Einschlussgehalt, der auf der
gesamten Prufflache zu jedem einzelnen Einschlusstypen ermittelt worden ist [1,13].
Die Maximalauswertung kann in zwei Gruppen gegliedert werden: [24, 30]

(1) Ermittlung der grof3ten Einschlusse oder

(2) Ermittlung des Gesichtsfeldes mit den grof3ten Einschliissen jedes Typs
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Die Reinheitsgradbestimmung kann grundsatzlich in zwei Arten der Auswertung unterteilt
werden, die Maximalauswertung und die Haufigkeitsauswertung. Die Zuordnung der
Methoden gemafd Norm ist in Tabelle 10 dargestellt. Die fur diese Arbeit interessanten und
untersuchten Auswertungsmethoden sind in der Tabelle 11 in der Abhangigkeit der

jeweiligen Normen aufgelistet.

Tabelle 10: Zuordnung der Auswertungsmethoden gemalfd Norm [1, 13, 24, 30, 31]

Norm Haufigkeitsauswertung Maximalauswertung
EN 10247 Methode K Methode M, P

DIN 50602 Methode K Methode M

ISO 4967 Methode B Methode A

ASTM E45 Methode D, E* Methode A

* Methode E nach ASTM E45 ist eine Mischung aus beiden Gruppen

Tabelle 11: Ausgewdhlte Untersuchungsmethoden der relevanten Normen

Norm Methode

EN 10247 Methode K
DIN 50602 Methode K,
DIN 50602 Methode K,
ISO 4967 Methode A
ASTM E45 Methode A

2.3.4 Vergleich der anzuwendenden Normen

Eine Ubersicht der auswertungsrelevanten Normen und Methoden ist in Tabelle 12
dargestellt. Wichtige Kennwerte des Reinheitsgrades wie die aufsummierte GréRRenklassifi-
kation fur die Haufigkeitsauswertung, VergroRerung des Gesichtsfeldes, minimale
EinschlussgroRe und Abstandsbeziehungen zwischen NME stehen im direkten Vergleich. In
der Tabelle 12 werden folgende Abkirzungen verwendet: K (nach EN 10247) Kennwert fr
die Haufigkeitsauswertung, bezogen auf den mittleren Einschlussgehalt fir: Kn — Anzahl, KL
— Lange, Ka — Flache, Kd — Durchmesser, W - Einschlussbreite, L - Einschlussléange,
e — Vertikaldistanz und t - Horizontaldistanz zwischen zwei Einschliissen. [1, 13]

Eine weiterfuhrende Gegenuberstellung der Normen zur lichtmikroskopischen Reinheits-
gradbestimmung ist in Tabelle 13 ndher gegeben. Die Tabelle ist in drei wichtige Bereiche

gegliedert:
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e Bereich | —KenngrdofRen
e Bereich Il - Anwendung

e Bereich lll — Qualitatsfaktoren

Die eingetragenen Werte stehen stellvertretend als numerische oder kategoriale Kennzahl,
beziehungsweise Qualitatsfaktoren, die zur Bewertung des Reinheitsgrades angefihrt
werden. Die Darstellung der drei Bereiche dient dazu, die Gesichtspunkte beziehungsweise

die Auswahl der jeweiligen Norm und deren Auswertungsmethode(n) zu visualisieren und

vereinfachen.
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Tabelle 12: Vergleich der NME nach den geometrischen Parameter sowie der Grol3e der Prifflache unter Beriicksichtigung der

jeweiligen Auswertungsmethode(n) [1, 13, 24, 30, 31]

GRUNDLAGEN

Norm Haufigkeits- | Maximal- VergrofRerung | (1) Minimale Prifflache [mm?]; | Minimale Abstands-
auswertung | auswertung am LIMI (2) Min. Lange x Breite [mm]; | EinschlussgréRRe fir beziehungen
(3) Min. Anzahl [Stk]; die Auswertung [um] | [um]
EN 10247 Methode K Methode M, 50-/ 100-/ (1) 200; w>2 e<40
Methode P 200- fache (2) 20x10; d>3 t<10
(3) 6; >3
DIN 50602 | Methode K Methode M 100- / 200- (1) Methode M: 200; w>5 Nicht definiert
fache (1) Methode K: 100; d>5
(3) Methode M,K: 6;
ISO 4967 Methode B Methode A 100- fache Mindestens 100 Gesichtsfelder | w > 2 e <40
der Grofle = 50 mmz; d>3 t<10
ASTM E45 | Methode D, Methode A 100- fache (1) 160; w>2 e <40
E* d>3 t<15

* Methode E nach ASTM EA45 ist eine Mischung aus beiden Gruppen [30]
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Tabelle 13: Vergleichsmatrix zu den Normen EN 10247, DIN 50602, ASTM E45 und ISO 4967 [1, 13, 30, 31, 32]

GRUNDLAGEN

Bereich | — KenngréfRen

Bereich Il - Anwendung

Norm | NME - Minimale Minimale Auswertung Methode Haufigkeits- | Maximal- Automatische |Zusatzequipment | GroRen- |Bedienungs-
Parameter | Einschluss- | Prifflache auswertung | auswertung Bildanalyse- fur manuelle klassifi- | freundlichkeit
groRe [um] [mm?2] software Auswertung kation
EN Gesamtflache | 3 200 Geometrie (chem. Zus.) | K-Wert K P, M 3 ja nein 3
10247
DIN Lange/Breite | 3 100 Geometrie & chem. Zus. | K -Wert K M 1 nein ja 2
50602
1ISO Lange/Breite | 3 200 Geometrie & chem. Zus. | Mittelwert B A 2 nein ja 3
4967
ASTM | Lange/Breite | 3 160 Geometrie & chem. Zus. | Mittelwert D, E* A 2 nein ja 3
E45
Norm | Klarheit Interpretier- | Informtions- | Reproduzierbarkeit Verlasslichkeit | Objektivitat | Manipulations- | Widerspruchs- | Vollstandigkeit Ver- Genauigkeit
barkeit umfang fahigkeit freiheit gleich-
barkeit
S[EN |2 2 3 3 3 2 1 3 3 2 3
o | 10247
| X|oiN |2 3 2 2 1 1 3 2 1 2 1
= ug 50602
< =|1so 3 2 2 3 3 2 1 2 3 2 2
S = 4967
5 S|AST™ |3 2 2 3 3 2 1 2 3 2 2
m O] E45

* Methode E nach ASTM EA45 ist eine Mischung aus beiden Gruppen

1 - trifft nicht zu oder schlecht umsetzbar
2 - trifft teilweise zu oder mafig umsetzbar
3 - trifft zu oder gut umsetzbar
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2.4 Statistische Auswertungsverfahren zur Bestimmung des

Reinheitsgrades

In diesem Abschnitt werden die relevanten statistischen Werkzeuge und Methoden zur Aus-
wertung der Reinheitsgradanalysen erarbeitet. Fir die Messdatenaufbereitung kénnen
folgende statistischen Methoden angewendet werden [34]:
o Deskriptive Statistik: Beschreibung der vorhandenen Daten durch Maf3zahlen und
mit Tabellen und Grafiken.
¢ Induktive Statistik: Untersuchung von GesetzmaRigkeiten und Ursachen, die hinter

den Daten stehen und diese (teilweise) erklaren.

Die angestellte Tabelle 14 beschreibt die in diesem Kapitel verwendeten allgemeinen

Begriffe.

Tabelle 14: Verwendete Begriffe [34, 35, 36]

Skala Ordinal Das Ordinal beschreibt eine Variable mit Auspragung, zwischen
dem Ordinalen besteht eine natiirliche Rangordnung
Intervall Ein Intervall ist eine zusammenhangende Teilmenge einer
geordneten Tragermenge
Verhaltnis |ein Quotient zweier Zahlen
Malie Streuung [MalRzahlen, die die Streubreite von Werten einer Verteilung um
einen geeigneten Lageparameter herum beschreiben, werden
mit diesem Begriff zusammengefasst
Quantil Ein Quantil (Qp) ist ein Lagemall der Statistik, also ein
Schwellwert, der einen bestimmten Anteil an Werten beschreibt,
die kleiner als das Quantil sind. Der Rest der Werte ist groRer
als das Quantil , wobei das a-Quantil fir die nach dem Verhéltnis
eingeteilten Daten steht: a:1-a (2)
Lage Eine Lage ist eine zentrale Tendenz einer Verteilung
Daten Mediane Eine Mediane gibt den Mittelwert fir eine Verteilung an
Quartil Ein Quartil ist eine Grenze zwischen zwei Vierteln einer
Verteilung
Extremwert | Ein Extremwert gibt ein lokales Minimum oder Maximum einer
Funktion an

32




GRUNDLAGEN

Die deskriptive Statistik beschaftigt sich mit der mathematischen Auswertung von Daten in

Form der Berechnung der Maf- und Kennzahlen. Die induktive Statistik kann in zwei

Gruppen unterteilt werden [34, 35]:

e explorative Datenanalyse: Die explorative Datenanalyse setzt voraus, dass

Hypothesen fir die Theoriebildung gewonnen werden.

¢ konfirmativen Datenanalyse: Die konfirmative Datenanalyse beschaftigt sich

damit, vorhandene Theorien zu prifen, z.B. durch Schatzen von Parametern

oder Testen von Hypothesen.

Im Rahmen der erwdhnten Datenanalysen werden die analysierten Daten betrachtet, jene

die ein- und zweidimensionale Merkmale aufweisen. Unter den eindimensionalen Merkmale,

univariant, versteht man jene Daten, die aus Beobachtungen eines einzelnen Merkmals

bestehen. [34]

Die Methoden zur Darstellung sowie zur Bewertung der eindimensionalen Merkmale einer

Datenreihe werden in Tabelle 15 mit den dazugehdrigen Instrumenten aufgezeigt.

Tabelle 15: Methoden zur Bewertung eindimensionaler Merkmale und die erforderlichen
Instrumente [34, 35]

Methode

Instrumente

Grafische Darstellung

Histogramm
Tortendiagramm
Stabdiagramm

Boxplot

Kernschatzer
empirischer

Verteilungspunkt

Kerndichtenschéatzer ist ein Verfahren zur Schatzung der Wahr-

scheinlichkeitsverteilung einer Zufallsvariable
(z.B. GaufZkern, Cauchy-Kern)

MalRzahimethode

Lagemal} (Mittelwert, Median, Quantil, Quartile und
Modus)

Streuungsmal} (Standardabweichung, Varianz und
Interquartilsdistanz)

Schiefmal (Schiefe und Schiefekoeffizient)
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Die genannten Methoden wie Mediane, und Quantile werden auch im Box-Whisker-Plots
(oder Boxplot) eingesetzt. Die Diagramme werden zur grafischen Darstellung der Verteilung
erstellt, die sich aus kardinalskalierten Daten zusammensetzt. Dabei kann auf verschiedene,
robuste Streuungs- und Lagemalfie zurtickgegriffen werden. Ein Boxplot gibt einen schnellen
Uberblick Uber die Bereiche der Daten, die vorliegen an. Des Weiteren zeigen diese die
Verteilung der Daten in jenem Bereich an. Deshalb werden alle Werte, wie der Median, die
zwei Quartile und die beiden Extremwerte in einem sogenannten Box-Whisker-Plot

dargestellt.

Eine schematische Darstellung dieses Plots ist in der Abbildung 8 angefiihrt und die dazuge-
hdrige Begriffsbeschreibung ist anschliel3end in Tabelle 16 zu finden. Die Tabelle enthalt die
Begriffe, Erklarungen und eine Nummerierung, die stellvertretend fiir die Lage in der
Abbildung erlautert werden. [34, 36, 37]

Tabelle 16: Box-Whisker-Plot - Begriffe und Definitionen [36]

Position in Begriff Definition
Abbildung 8
1 Minimum Kleinster Datenwert

(Ende eines Whiskers oder entferntester Ausreil3er)

2 Unteres Die kleinsten 25 % der Daten (kleiner oder gleich)
Quartil

3 Median Die kleinsten 50 % der Daten (kleiner oder gleich)

4 Oberes Die kleinsten 75 % der Daten (kleiner oder gleich)
Quatrtil

5 Maximum Groliter Datenwert

(Ende eines Whiskers oder entferntester Ausreif3er)

6 Spannweite Gesamter Wertebereich

(Gesamtlange des Boxplots, inklusive Ausreil3er)

7 Interquartils- | Wertebereich der mittleren 50 % der Daten

abstand
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Abbildung 8: Schematische Darstellung eines Box-Whisker-Plots [36]

Oft wird nicht nur ein Merkmal fir eine Datenreihe analysiert, sondern gleich mehrere, die
direkt zusammenhéngenden Informationen Uber die Datenreihe aufweisen und diese
verarbeiten [26]: Qualitative und quantitative Methoden oder eine Korrelation zur Bewertung
zweidimensionaler Datenmerkmale konnen genutzt werden, wobei die Korrelation ein
guantitatives Mal3 zur Beschreibung linearer Zusammenhange ist. Die Kennwerte geben die
Starke und Richtung des linearen Zusammenhanges zweier Variablen an. Mit der

Korrelationsanalyse werden die Beziehungen zwischen den Variablen abgeklart [37, 38].

Der empirische Korrelationskoeffizient flr eine Messreihe, der gepaarte Daten (X1, Y1), (X2,

Y2),..., (Xn, ¥n) berechnet, ist in Formel 3 dargestellt [38]:

Kor,(x,y) = p.(X,y)=r, = Zin:l(xi _;Xyi _9) (3)

S R

Der Korrelationskoeffizient kann Werte zwischen -1 und +1 annehmen, wobei diese Werte
einen vollstdndig positiven oder negativen linearen Zusammenhang der betrachteten
Merkmale wiederspiegeln. Wenn der Korrelationskoeffizient einen Wert von 0 aufweist,
hangen die beobachteten Merkmale nicht linear voneinander ab. Diese untersuchten
Merkmale, ungeachtet der Tatsache, dass sie in nicht-linearer Weise voneinander abhangen,
reichen nicht aus, um die stochastische Abhangigkeit der Daten aufzuzeigen. Deshalb ist der
Korrelationskoeffizient kein geeignetes Mal} fir diese Untersuchung, da nur eine Aussage
Uber eine Abhéangigkeit getroffen werden kann, aber nicht auf welche Art und Weise diese
vorliegt [36].
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Eine weitere Methode zur Auswertung der Prifdaten ist die Qualitatsregelkarte. Statistische
Stichprobenkennwerte wie Mittelwert und Standardabweichung einer Datenreihe dienen zur
grafischen Darstellung. Auf den Qualitatsregelkarten sind Warn- und Eingriffsgrenzen und
die Toleranzgrenzen eingezeichnet, welche die qualitativ schlechten schnell identifizierbar
machen und ausschlieBen koénnen. Die Grundbegriffe der schematischen Darstellungen

einer Qualitatsregelkarte werden betrachtet und erklart. [39]

Auf der X-Achse werden gemald des chronologischen Ablaufs die gemessenen Stichproben
aufgetragen, und auf der Y-Achse die gemessenen Werten. Alle Punkte werden in den Plot
eingezeichnet und miteinander verbunden, damit die RegelmaBigkeit der Daten zu
detektieren ist. Die Messwerte, die oberhalb oder unterhalb des aufgetragenen Grenzwertes

liegen, werden als AusreiRer bezeichnet und sind aus der Auswertung zu entnehmen.

Man unterscheidet zwischen Warn- und Eingriffsgrenzen, die jeweils oberhalb bzw. unterhalb
des als optimal definierten Mittelwertes liegen. Abbildung 9 stellt schematisch eine Qualitats-
regelkarte dar und die verwendeten Abklirzungen sind der Tabelle 17 zu enthnehmen. [39, 40,
41]

Tabelle 17: Warngrenzen und Eingriffsgrenzen fur Qualitatsregelkarten [39, 41]

Abkirzung Begriff

OEG/UEG Obere/Untere Eingriffsgrenze — wenn ein Wert Uber/unter dieser Grenze

detektiert wird, muss der Prozess dementsprechend reguliert werden

OWG/UWG Obere/Untere Warngrenze - wenn ein Wert tber/unter dieser Grenze

detektiert wird, wird der Prozess préventiv Gberwacht

PCR Prozessfahigkeitsquotient — ist ein Mal? fir die Prozesssicherheit
PCR — Quotient fur einen zentrierten Prozess
PCRk - Quotient fir einen nicht zentrierten Prozess

PCRou — oberer/unterer Prozessfahigkeitsquotient

Nicht zentrierter Prozess, bei dem sich beispielsweise durch Abnitzungen der
Prozess Werkzeuge die Lage der Messpunkte innerhalb der Qualitatskarte stark
verandern kann, aber immer innerhalb der Toleranzgrenzen produziert

wird.

OSG/USG Obere/Untere Spezifikationsgrenze — obere/untere Toleranzgrenze des

spezifizierten Merkmales

o Standardabweichung

Mittelwert
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Abbildung 9: Schematische Darstellung eine Qualitatsregelkarte [39]

Der Bereich UWG bis OWG betragt 95,45% der zuldssigen Datenwerte der Stichprobe und
ist als Mittelwert in Form der H&aufigkeitsverteilung zu interpretieren. Der Bereich UEG bis
OEG betragt 99,73% der zuldssigen Datenwerte. Die Punkte, die zwischen der Warn- und
der Eingriffsgrenze liegen, erfordern eine Verscharfung der vorliegenden Prozesskontrolle,
damit signifikate Abweichungen frihzeitig erkannt und verhindert werden kénnen. [39] Um
eine statistisch signifikante Analyse durchfiihren zu kénnen, muss eine ausreichende Menge

an Daten Uber Stichproben generiert werden.

Diese Daten dienen in weiterer Folge zur Analyse der Lage in der Qualitatsregelkarte.
Befinden sich alle Messpunkte innerhalb der vorgegebenen Toleranzgrenzen, besteht eine
ausreichend hohe Prozesssicherheit. Sollten die Daten eine der spezifizierten Grenzen
(Warn- bzw,. Eingriffsgrenze) Uberschreiten, darf von keiner Prozessichheit ausgegangen

werden, und die entsprechenden Mal3namen zur Absicherung sind zu treffen.

Eine Mdoglichkeit, diese Prozessfahigkeit eines zentrierten Prozesses mathematisch zu
ermitteln, wird mit der Formel 4 gegeben. In Formel 5 wird die adaptierte Berechnung fur
einen nicht zentrierten Prozess dargestellt. Dies gilt nur fir einzeln enthommene Werte, und
betrachtet diese statistisch im Bezug auf die obere und untere Spezifikationsgrenze, sowie

den Mittelwert des verbleibenden Datensatzes. [39, 41]
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Idealerweise ist ein PCR-Wert von 2,0 flr beide Varianten (zentriert und nicht zentriert)
wuinschenswert, jedoch laut Literatur [40] nur mit 1,67 spezifiziert. Die auf den PCR-Wert
bezogene Standardabweichung gibt den Abstand zur Tolerangrenze vom Prozessmittelwert

an, und sollte 6 o (hach der Six-Sigma Methode) betragen [40, 41].

Formel 4 [41]:

PCR — 0SG -USG (@)
60

Formel 5 [41]:

v, i, per, - MA-USCNOSS 1)
O

Die Hohe des PCRg-Wertes spiegelt die Prozessqualitat wiede: Je hoher, desto besser ist

die Prozessperformance zu beurteilen [40, 41].
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3 Experimenteller Teil

In diesem Teil der Arbeit wird der Ablauf der Probenpréparation, die Durchfihrung der
Analyse des Reinheitsgrades, und die Handhabung der automatischen Bildanalysesoftware
detailliert beschrieben. Die Untersuchung der chemischen Zusammensetzung einzelner
NME, die nicht eindeutig einem Einschlusstyp zuordenbar sind, werden mittels REM und
EDX charakterisiert. 5 Werkstoffe, bestehend aus je 5 Walzlosen und 6 Proben, ergeben
summiert 150 Stick Proben zur Reinheitsgradanalyse. Die Auswertung erfolgt nach den vier
gewahlten Normen und den entsprechenden Methoden, die in Tabelle 11 definiert worden

sind.
3.1 Werkstoffauswahl fir die Untersuchung

Niedriglegierte Stahle bilden den Basiswerkstoff, der bei der voestalpine Tubulars fir die
Herstellung von nahtlosen Rohren standardméafig verwendet wird. Da der Reinheitsgrad
stark von der Legierungszusammensetzung abhangt, werden fur die Werkstoffauswahl
Stahle mit grundlegend unterschiedlichen Legierungskonzepten und resultierenden Einsatz-
bereichen ausgewahlt. In der Tabelle 18 sind die ausgewahlten Stahle aufgelistet, wobei die
Bezeichnung der Stahlsorte einem internen Stahlschliissel zugrunde liegt, und keine Rick-
schlisse auf die tatséchliche Legierungszusammensetzung zuldssig sind. Es kénnen auch
stellvertretend keine bekannten Externmarken angefiihrt werden, da es sich hier um Spezial-
stahle gemalR Kundenwunsch handelt. Die ausgewahlten Stahlsorten werden mit der in
Tabelle 19 angefiihrten, reprasentativen chemischen Zusammensetzung anhand einiger
Elemente, die im Zusammenhang mit der Reinheitsgraduntersuchung und der Ausbildung
von NME stehen, dargestellt. Die Anteile dieser Elemente sind in Gewichtsprozent

angegeben.

Tabelle 18: Einsatzbereiche der ausgewdahlten Stahlsorten

Stahl Einsatzbereich

RN18TiL Kranbau

RN18TILX1A Kranbau

RN19VNX44A Mechanische Konstruktionsrohre
RN30FLX73A Oil Country Tubular Goods (OCTG)
RN32LNBV Oil Country Tubular Goods (OCTG)
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Tabelle 19: Stahle zur Reinheitsgradanalyse, relevante Legierungsbestandteile in

Gewichtsprozent angegeben

Stahlsorte C Si Mn P S Al

RN18TiL 0,16 0,80 1,50 0,020 0,002 0,012
RN18TILX1A 0,17 0,90 1,60 0,020 0,003 0,015
RN19VNX44A 0,18 0,30 1,40 0,020 0,010 0,035
RN30FLX73A 0,27 0,30 0,80 0,010 0,005 0,035
RN32LNBV 0,30 0,20 0,35 0,010 0,004 0,035

3.2 Probenpréaparation der Stahle zur Reinheitsgradanalyse

Zur Ermittlung des Reinheitsgrades liegt ein wesentlicher Anteil der Signifikanz der

Ergebnisse in der Probenpraparation, wobei dies aber nur mit entsprechender Praparations-

gualitat erzielbar ist. Die Probenpréparation wird nach dem in der Tabelle 20 angefiihrten

Schema durchgefihrt, wo auch die einzelnen Teilschritte néher erlautert werden. Anschlie-

Rend wird ein Beispiel fiir die Bedeutung der Probenhéarte angefuhrt und anhand einer

Auswertung erarbeitet. Das beschriebene Praparationsschema ist der erste Teil des Prifpla-

nes, der im Zuge dieser Arbeit zu erstellen ist.

Tabelle 20: Ablaufschema Probenpréaparation

Begriff

Definition

Probenentnahme

Schnittfuhrung parallel zur Rohrachse, Entnahme von 6 Probestiicken mit
einer Flache von je 20 x 10 [mm]. Mit diesem Probensatz kénnen Auswer-
tungen nach allen Normen und Methoden durchgefihrt werden; sollte die
Wandstérke des Rohres < 10 mm sein, missen entsprechend mehr
Proben entnommen werden um die PrifflachengroéRe sicherzustellen.

Harten

Bei 850°C im Laborofen wird die Probe fir 30 min. erhitzt, und

anschlieRend in Ol abgeschreckt, um die Analysequalitat zu steigern

Einbetten

Die gehartete Probe wird in der Warmeinbettpresse mit den Resinen
Durofast und Clarofast eingebettet, wobei die durchsichtige Deckschicht
zur Lesbarkeit der Probenstempelung dient.

Schleifen

Praparationsdauer je Schleifstufe ca. 3 Min., wobei die Proben sich mit
300 U/min, und der Probenhalter mit 150 U/min im Uhrzeigersinn drehen.
Das Schleifen erfolgt in Stufen der Kérnung entsprechend: 80, 220, 500,
1200, 2000; Der Anpressdruck der Proben ist gemaR der Probenhérte zu
wahlen.
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Polieren Praparationsdauer je Polierstufe ca. 4 Min., wobei sich die Proben und der
Probenhalter mit 150 U/min im Uhrzeigersinn drehen. Stufe 1: 3um mono-
kristalline Diamantsuspension; Stufe 2: 1um polykristalline Diamantsus-
pension; Schmiermittel fir beide Praparationsstufen auf alkoholischer
Basis; Der Anpressdruck der Proben ist gemafR der Probenharte zu
wahlen.

Reinigung Besondere Sorgfalt ist bei der finalen Reinigung erforderlich, da die
erzielte Oberflachenqualitat sich in den Analyseergebnissen wiederspie-
gelt. Normalerweise sollte ein Abwaschen der Probenoberfliche mit
Alkohol, und anschlieendem Trocknen mit einem F6hn ausreichend sein,
kann aber im Bedarfsfall mit einem Ultraschallreiniger erganzt werden.

In der Tabelle 21 wird der Vergleich der Auswertung anhand der Reinheitsgradbestimmung
einer Probe gezeigt, die zuerst ohne, und im Anschluss mit Harten analysiert worden sind.
Der Unterschied der Analyseergebnisse, durch die Minimierung der Praparationsartefakte an
der Probenoberflache, zeigt eine bessere Zuordenbarkeit der detektierten NME entspre-
chend des realen Einschlusstyps und dadurch kann eine bessere Signifikanz des Ergebnis-
ses ohne Eingriff des Prifpersonals erzielt werden. Verdeutlicht wird dies in der Tabelle 21,
bei der die Auswertung der Proben anhand der ISO 4967 Methode A, durchgefiihrt worden
ist. In den ersten beiden Zeilen wird jeweils der Mittelwert der Analyse (Index 1 - Probe ohne
Harten; Index 2 - Probe mit Harten) angegeben. Bei genauer Betrachtung des Einschluss-

typs Dt, sowie DS ist diese einschlusstypgerechte Zuordnungsproblematik visualisiert.

Die einzelnen Reinheitsgradanalyseergebnisse sind in den unteren vier Zeilen angefuhrt, sie
stehen ebenfalls entsprechend des errechneten Mittelwertes fir die Wichtigkeit des Hartens
der Probe als Praparationsschritt des Gesamtprozesses. Die Striche (-) in der Tabelle 21
(beim Einschlusstyp Ah und Bh) geben an, dass hier keine NME detektiert worden sind.

Tabelle 21: Reinheitsgrad nach ISO 4967, Methode A, einer Probe, ungehartet (1) und
gehartet (2)

At Ah Bt Bh Ct Ch Dt Dh DS

Mittelwert 1 | 0,25 | 0,00 0,50 0,00 0,50 1,00 3,00 0,00 1,50

Mittelwert 2 | 0,00 | 0,00 0,50 0,00 0,50 1,00 1,00 0,00 0,50

Probe 1.1 0,5 - 0,0 - 0,0 1,0 2,0 0,0 2,0
Probe 1.2 0,0 - 0,0 - 0,0 1,0 1,0 0,0 1,0
Probe 2.1 0,0 0,0 1,0 - 1,0 1,0 4,0 0,0 1,0
Probe 2.2 0,0 0,0 1,0 - 1,0 1,0 1,0 0,0 0,0
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3.3 Automatische Bildanalysesoftware ,Inclusion Inspector®

Die automatische Bildanalysesoftware ,Inclusion Inspector von Olympus ist ein System zur
optischen Auswertung und Ermittlung von NME in Stahlen. Eine detaillierte Beschreibung

des Analyseprozesses wird im Folgenden erarbeitet.

Nach erfolgreicher Probenpraparation gemafR Kapitel 3.2, sollten die Proben unmittelbar
ohne Zwischenlagerung der Analyse zugefiihrt werden, da durch die Interaktion mit dem
Sauerstoff in der Luft Artefakte an der Probenoberflache entstehen kénnen. Am Mikroskop
ist die laut Norm vorgeschrieben VergroRerung auszuwahlen und der Analyseprozess ist
Uber die Software zu starten. Nach Auswahl der entsprechenden Norm und Methode ist die
zu prufende Flache zu definieren und fokussieren. In Folge dessen ist ein Schwellwert zur

Unterscheidung der verschiedenen Einschlusstypen einzustellen, und die Prifung zu starten.

Die Software erstellt eine Partikelgrauwertlandkarte, die vom Priifpersonal stichprobenartig
validiert wird. Besonders untypische und auffallige Partikelergebnisse werden zu 100%
nachgeprift, da die unterschiedlichen Ergebnisse so sehr leicht sortierbar sind und diese
Partikel offensichtlich aus den Standardwerten der Probe herausstechen. Wéahrend der
Auswertung besteht immer die Mdglichkeit, jeden einzeln ermittelten Einschluss zu
betrachten und diesen zu l6schen oder einem anderen Einschlusstyp zuzuordnen, falls eine
Falschzuordnung durch die Software erfolgt ist. Wahrend der Messung ist jeder einzelne
Einschluss, der groRer als 50 um ist, Teil der Analyse. NME Detektionen < 50 um werden
aufgrund der minimalen Auswirkung auf das fertige Produkt vernachlassigt. Nach

erfolgreicher Validierung kann ein Bericht laut Vorlage erstellt werden [27].
3.4 Reinheitsgradbestimmung nach den selektierten Methoden

Fur diese Arbeit sind die folgenden Methoden zur Bewertung des Reinheitsgrades
ausgewahlt worden, da sie fir diese Art der Analyse am geeignetsten sind, um die erforderli-

chen Grenzwerte fur die EN 10247 zu ermitteln.

e EN 10247 Methode K
e DIN 50602 Methode K
e DIN 50602 Methode K,
e SO 4967 Methode A
e ASTM E45 Methode A
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Die Methode KO, DIN 50602, entspricht grundséatzlich nicht dem Anforderungsprofil zur
Grenzwertdefinition. Da die Stahle aber eine sehr hohe Reinheit aufweisen, und diese
Methode auch sehr kleine Partikel detektiert und bewertet, ist diese erganzend durchgefihrt
worden. Die selektierten Methoden zur Reinheitsgradbestimmung sind einander in
der Tabelle 22 gegenlbergestellt und werden einer Betrachtung unterzogen. In der Tabelle
23 sind alle mdoglichen Einschlusstypen der selektierten Methoden angefihrt, und

entsprechend der jeweiligen Norm klassifiziert.

Tabelle 22: Gegenuberstellung der selektierten Methoden

Norm & Ergebnis Vorgehensweise bei der Analyse

Methode

EN 10247 Mittlere NME- Die Flache der detektierten NME (korrigiert mit dem ent-

Methode K | Flache, bzw. sprechenden, normgerechten Korrekturfaktor), bezogen auf
mittlerer Ein- die gesamte Prufflache, ergibt den mittleren Einschluss-
schlussgehalt gehalt, der fur jeden detektierten Einschlusstyp ermittelt

wird.
DIN 50602 | Akkumulierte Die  detektierten  Einschlisse werden mit dem

Methode K, | Eischlussanzahl | entsprechenden Gro6Renklassifikationsfaktor und der ent-
Methode K, | gemaf der sprechenden Einschlussanzahl multipliziert, aufsummiert
Analyseklasse und bezogen auf eine Flache von 1000mm? ergibt sich der
gesuchte Kennwert. Die Analyseklasse Ky ist der sensibels-
te Vertreter und detektiert auch die kleinsten Einschliisse,

die mit steigender K-Klasse vernachlassigt werden.

ISO 4967 Ermittlung des Fir jeden Einschlusstyp wird das Gesichtsfeld mit dem
Methode A | schlechtesten grofdten, stellvertretenden NME auf jeder Probe detektiert
Gesichtsfeldes und im Anschluss wird der Mittelwert Uber den gesamten
Probensatz gebildet. Diese Norm berlcksichtigt auch den

Einschlusstyp DS — Durchmesser der globalen Einschlisse.

ASTM E45 | Ermittlung des Fur jeden Einschlusstyp wird das Gesichtsfeld mit dem
Methode A | schlechtesten grofdten, stellvertretenden NME auf jeder Probe detektiert

Gesichtsfeldes und im Anschluss wird der Mittelwert Uber den gesamten

Probensatz gebildet.
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Tabelle 23: Gegenuberstellung der moéglichen Einschlusstypen der selektierten Methoden

Langgestreckte Aluminate in Langgestreckte | Haufigkeit Durchmesser
Sulfide aufgeltster Form Oxide (Anzahl) der globularen

globularer Oxide | Oxide

ASTM E 45 und ISO 4967 Methode A

At Ah Bt Bh Ct Ch Dt Dh DS’
EN 10247 Methode K

aty (EA) B (EB) a+y (EC) kA & (ED)
DIN 50602 Methode K

SS OA SO kA 0G

* bezieht sich nur auf ISO 4967 Methode A

Die in der Tabelle 23 aufgelisteten Einschlusstypen werden bei den Analysen nur nach der
Geometrie und dem Grauwert unterschieden, da die exakte chemische Zusammensetzung

bei der lichtmikroskopischen Untersuchung nicht ermittelbar ist [1].

Die fur die Rohrproduktion, beziehungsweise fir die fertigen Produkte relevanten
Einschlusstypen sind wie folgt festgelegt:

e Langgestreckte Einschlisse

e Oxidische Einschlisse in aufgeldster Form

e Oxidische, globulare Einschlisse
3.5 Gewahlte statistische Auswertungsmethoden

In diesem Kapitel werden die zuvor erarbeiteten, statistischen Methoden zur Aufbereitung
der Analysedaten eingegrenzt und entsprechend dem Ziel zur Findung der Grenzwerte, die
fur die EN 10247 erforderlich sind. Die Auswertung erfolgt in finf Stadien, die sich geman
dem chronologischen Ablauf ergeben:

e Stadium 01: Statistische Korrelationsauswertung der gesamten Analysedaten

e Stadium 02: Splittung der Daten nach dem Kohlenstoffgehalt

e Stadium 03: Definition der Ausschlusskriterien

e Stadium 04: Stichprobenauswertung und Auswahl der Darstellungsoptionen

e Stadium 05: Prufvorschriften und Priifplan
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Fur die ersten drei Stadien werden die Ergebnisse grafisch dargestellt, da diese die Zusam-
menhange, die mathematisch auch Uber den Korrelationskoeffizienten ermittelt werden, am
besten visualisieren. Der Korrelationskoeffizient beschreibt die Zusammenhdnge der
Analysedaten und bringt diese fir die Norm EN 10247 in ein Verhéltnis. Die Ergebnisse wer-
den gemalR dem vorliegenden Einschlusstyp klassifiziert und innerhalb der Stahlsorte ge-
genlbergestellt. Dieser Vergleich der Analysedaten ist ausschlieRlich fur diese Analyse

zuldssig und ist nicht fir die Gesamtheit der Norm giltig.

Im vierten Stadium wird die grafische Datenaufbereitung mittels Box-Whisker-Plot durchge-
fuhrt, da diese Methode fliir die gefilterten Daten bessere Eintrittswahrscheinlichkeiten
reprasentiert. Die Verwendung eines 95% Quantils unterstitzt diese Tatsache zusatzlich. Die
Stichproben werden zusatzlich auch nach dem Median gestaffelt und im direkten Vergleich

zum Mittelwert eines Probensatzes dargestellt.

Der in Stadium finf zu entwickelnde Prifplan wird nach Erarbeitung der Probenpraparation,
des Auswertungsverfahrens und nach Abgrenzung der entsprechenden, relevanten

Methoden und Einschlusstypen mit der statistischen Datenaufbereitung komplettiert.

3.6 Einschlusscharakterisierung mittels

Rasterelektronenmikroskopie

Jede der flnf selektierten Stahlsorten, die in Abschnitt 3.1 ausgewahlt worden sind, werden
demnach mittels energiedispersivem Rontgenspektrometers hinsichtlich der chemischen

Zusammensetzung untersucht.

Aus jeder Probe werden dabei drei charakteristische Einschlisse mittels Zeilenscan und
Elementverteilungsbild analysiert und abgebildet. Da die Einschliisse keine Abweichungen
von den im Kapitel 2 erarbeiteten Grundtypen zeigen, werden hier nur stellvertretend NME
aus der Stahlsorte RN18TIL verwendet, da die Stahle ahnliche Legierungskonzepte aufwei-
sen, mit Ausnahme des Kohlenstoffgehaltes, und daher besitzen alle Stahle dieselben NME-
Typen. Im Gegensatz dazu stehen die Stéhle, die Niob legiert sind (z.B. RN32LNBV), und

somit mit Niob-Einschliissen behaftet sind.

In den aufgezeichneten REM-Abbildungen sind links unten im Bild der Dateiname, die
Signalquelle, die gewéhlte VergroRerung, die Spannung sowie der Arbeitsabstand aufge-
zeichnet. Auf der rechten Seite im Bild ist der jeweilige Messbalken entsprechend der Ver-

groRerung hinterlegt. Im Bild ist der zu untersuchende NME mit einem griinen Fadenkreuz
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hinterlegt. Aufgrund der schlechten Sichtbarkeit, ist es zusatzlich mit einem roten Pfeil

markiert.

In diesem Abschnitt wird der Einsatz des REM zur Validierung der Einschlusstypzuordnung
erlautert, die in der lichtmikroskopischen Reinheitsgradanalyse getroffen worden ist. Die
Zuordnung ist Uber die Geometrie und den Grenzwert bestimmt worden. Mittels REM werden
dieselben Einschlisse jetzt zusatzlich nach ihrer chemischen Zusammensetzung gepruft und

die Plausibilitat der getroffenen Zuordnung verifiziert.

nihlre|n14 SpotScan_1

Signal A MAG: 1000 x HV: 20,0 kV WD: 9,6 mm

Abbildung 10: Analyse sulfidischer NME

Die in Abbildung 10 gezeigten, vermutlich durch die Umformung gestreckten, sulfidischen
Einschlisse sind von unterschiedlicher Lange. Der linke Einschluss weist eine Lange von ca.
60 um auf, der rechte ist ca. 20 um lang. Die beiden Einschliisse weisen im Bezug zur Lange
eine sehr geringe Breite auf, folglich wird der kurzere Einschluss eingehender untersucht.
Um die chemische Zusammensetzung des Einschlusses zu bestimmen, wird an der
markierten Stelle das vorliegende Spektrum mittels EDX analysiert und das Ergebnis wird in
der Abbildung 11 gezeigt.

Bei der Zuordnung der Detektion ist darauf zu achten, dass die Linien, die fur das jeweilige
Element stehen, sich in einer plausiblen Relation zu einander befinden. Bei den Spitzen, den

so genannten Peaks, ist es auch wichtig, dass Uberlappungen beriicksichtig werden, da
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durch diese die Signale undeutlich erscheinen kénnen und keine eindeutige Zuordnung zu

einem einzelnen Element maoglich ist.

nistahlreinld_spotscan_1_1000x_z20ky

1‘35
1‘65
1‘4;
1‘25

1.0 hiry

: : ; SR
10 1z 14 16 15 20

Abbildung 11: EDX-Spektrum des vermutlich sulfidischen NME

In Abbildung 11 ist auf den ersten Blick der im Vergleich zur Matrix deutlich erhéhte
Schwefelanteil zu sehen, sowie eine lokale Anreicherung von Mangan und Eisen. Anhand
des EDX-Spektrums kann die Vermutung sofort bestatigt werden, dass es sich bei diesem

NME um ein Mangansulfid handelt.

Zur Absicherung der These wird Gber die Lange des Einschlusses ein Zeilenscan angefertigt,
der in Abbildung 12 dargestellt ist. Im unteren Bildteil ist eine griine Linie entlang des zu
analysierenden NME gelegt. Darlber ist der jeweils lokal vorliegende Verlauf der vorhande-
nen Elemente dargestellt. Der Verlauf korreliert mit der ermittelten Lange des NME von
20 um, welches deutlich mit Schwefel und Mangan angereichert ist, was wiederum den

mangan-sulfidischen Einschluss bestéatigt.
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100+ tdn

A Al 4 Al |—Fe

Abbildung 12: Zeilenscan eines sulfidischen NME

Zur Vervollstandigung der Abklarung des Einschlusstyps, und als finales Instrument der
REM-EDX-Analyse, gibt es die Moglichkeit, ein Elementverteilungsbild zu erstellen. Durch
dieses kann man, mittels Auswahl einzelner Elemente und deren entsprechender Einfarbung
eine eindeutige Zuordnung der selektierten Elemente entsprechend ihrer Zusammensetzung
tatigen. Diese eingefarbten Bilder sind in den Abbildung 13 -15 reprasentativ dargestellt und
zeigen den zuvor bestimmten, mangansulfidischen Einschluss. Die Uberlagerung der Farben
Rot (Schwefel) und Blau (Mangan) in Abbildung 15 ergeben die Farbkombination Violett und

zeigen eindeutig das bereits vermutete Mangansulfid.

nistahireinid4 map
MAG: 3000 x HV: 20,0 kV WD: 12,0 mm

Abbildung 13: Elementverteilungsbild eines mangansulfidischen Einschlusses; Griin — Eisen,

Blau — Mangan
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e

nistahlreini4 map
MAG: 3000 x HV: 20,0 kV WD: 12,0 mm

Abbildung 14: Elementverteilungsbild eines mangansulfidischen Einschlusses; Grun — Eisen,
Rot — Schwefel

=5

Mn [&E

nistahireini4 map
MAG: 3000 x_HV: 20,0 kV WD: 12,0 mm

Abbildung 15: Elementverteilungsbild eines mangansulfidischen Einschlusses; Grin — Eisen,
Blau — Mangan, Rot — Schwefel, Violett — Uberlagerung Mangan/Schwefel;

Die folgende Analyse eines globularen Oxides ist exakt nach dem gleichen Schema
ausgewertet, validiert und sichergestellt wie am oben angefiihrten Beispiels des Mangansul-
fids. Abbildung 16 zeigt eine REM-Analyse des Einschlusses. Lediglich auf die Elementver-
teilungsbilder sowie auf den Zeilenscan ist verzichtet worden, da eine eindeutige Aussage
bereits mit dem EDX-Spektrum (Abbildung 17) gegeben ist. Die Abbildungen sind nach
demselben Ablaufschema angeordnet und zeigen den Analyseprozess in chronologischer

Weise.
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nistahirein14 spotscan_2
Signal A MAG: 1000 x HV: 20,0 kV WD: 12,0 mm

Abbildung 16: REM-Analyse eines oxidischen NME

cpsiel

nistahlreinld_spotscan_2_1000x_z20ky

0.6

0.4+

2 4 3 g 10 1z 14 16 16 20
ke

Abbildung 17: EDX-Spektrum des vermutlich oxidischen NME

Der NME wird durch die Analyse als globularer, oxidischer Einschluss in Form eines

Calciumaluminats identifiziert, das verformungsbedingt eine Schwefelhtille besitzt.
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In Abbildung 18 wird zur Vervollstandigung noch ein Titan/Niob NME ausgewertet, der ca.
2 um grof3 ist und sich unmittelbar neben einem langgestreckten Einschluss versteckt. Das
EDX-Spektrum in Abbildung 19 sowie der dazugehdrige Zeilenscan in Abbildung 20

bestétigen die Vermutung, dass es sich um einen Titan/Niob NME handelt.

nistahirein14 spotscan_4

Signal A MAG: 1000 x HV: 20,0 kV WD: 12,0 mm

Abbildung 18: REM-Analyse eines Titan/Niob NME

Im Stahl der Bezeichnung RN32LNBU werden im Ruckstreumodus des REM zur besseren
Kontrastierung von schweren, chemischen Elementen die in Abbildung 21und Abbildung 22

aufgenommenen Bilder erstellt.

Durch die helle Darstellung kann von schweren Elementen ausgegangen werden, die sich im
EDX-Spektrum in Abbildung 23 als mehr oder weniger reines Niob identifizieren lassen.
Daher handelt es sich hier nicht um einen NME sondern um Niob, das als Legierungsele-
ment in den Stahl eingebracht wird. Die Abmessung des linken, gro3eren Fragments liegt bei

ca. 5 um.
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cps/eY

—— nistahireinid_spotscan_d_1000x_20kY

2.5

2.0+

1.54

Abbildung 20: Zeilenscan Titan/Niob NME
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|
Signal A=BSD WD= 9mm File Name = nistahlrein14g0042 tif L

Abbildung 21: Aufnahme (BSM) — NME / Legierungselement

EHT =20.00 kV Mag= 1.00 K X @ 19 inch Monitor iy (S
|

.r'{.ista-hlrei'n1-4 SpotSéan_3
Signal A MAG: 1000 x HV: 20,0 k\V WD: 12,5 mm

Abbildung 22: Aufnahme — NME / Legierungselement
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cps/eY

nistahlreinid_spotscan_5_1000x_20ky

4.0+

3.5

2.5

2.0

A5

Ne
10 1z 14 16 1a 20

Abbildung 23: NME / Legierungselement
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4 Auswertung

In diesem Kapitel werden die ermittelten Reinheitsgradanalysedaten entsprechend der
erarbeiteten Grundlagen hinsichtlich der Korrelationsfahigkeit zur Findung der Grenzwerte
fur die EN 10247 untersucht. Der Ablauf der Auswertung richtet sich nach der in Kapitel 3
vorgestellten chronologischen Vorgehensweise, nach der auch das folgende Kapitel ange-
fuhrt ist. Die festgelegten, relevanten Einschlusstypen zur Reinheitsgradermittiung sind
inklusive der verwendeten Abkirzungen fir das gesamte Kapitel gultig und in Tabelle 24
zusammengefihrt. Nach der Auswertung des Reinheitsgrades der 150 Stahlproben und
entsprechender Datenaufbereitung werden diese statistisch hinsichtlich ihrer Konsistenz
analysiert und verarbeitet. Die getroffenen Annahmen sind ausschliel3lich flir Betrachtungen
in der nahtlosen Rohrproduktion giltig und nicht auf die Gesamtheit der verwendeten

Normen Ubertragbar.

Die in diesem Kapitel zur Erstellung des Datenpools erforderlichen Stéhle sind in Tabelle 25
angefihrt und mit den entsprechenden Walzlosnummern zusammengefasst. Durch die
Walzlosnummer sind alle wichtigen Produktionsdaten des Rohres abrufbar. Fir die
Auswertung haben diese aber keine nadhere Bedeutung und werden daher durch Ordnungs-

nummern ersetzt, die ebenfalls dieser Tabelle 25 zu entnehmen sind

Tabelle 24: Auswertungsrelevante Einschlusstypen mit den entsprechenden Abkiirzungen

Verwendete Abklirzung | Einschlusstyp

ET1 Langgestreckte sulfidische Einschliisse
ET 2 Oxidische Einschlusse in aufgeldster Form
ET3 Oxidische Einschlusse in globularer Form

Tabelle 25: Walzlos- und Ordnungsnummern der analysierten Stahle

Ordnungs- RN18TIL RNI18TILX1A | RN19VNX44A | RN30FLX73A | RN32LNBV
nummer

1 176781 181474 181970 181046 167078

2 174360 181472 181972 181047 167072

3 177028 181470 181971 181045 167071

4 174388 181471 181976 181044 167073

5 176786 181469 181974 181568 167077
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4.1 Stadium 01 - Statistische Korrelationsauswertung

Die ermittelten Reinheitsgradanalysedaten werden beziiglich ihrer Vergleichbarkeit in Form
von Korrelationen betrachtet. Der errechnete Korrelationskoeffizient jeder Stahlsorte kann
einen Wert zwischen -1 und +1 annehmen und zeigt somit eventuell vorliegende, lineare
Zusammenhénge. Ist der ermittelte Wert 0, sind keine linearen Abhangigkeiten der Daten
gegeben [34]. Die Rohre, die zur Probenentnahme bereitgestellt worden sind, stammen aus
der laufenden Produktion und sind gemafR der spezifizierten Kundenanforderungen positiv
geprift worden und entsprechend zur Auslieferung freigegeben. Das ist ein sehr wichtiges
Kriterium, denn Fehlerproben wirden die Datenbereiche drastisch vergré3ern und in weite-
rer Folge keine Korrelation zulassen. Die Auswertungen sind fir alle relevanten
Einschlusstypen durchgefiihrt worden, aber an dieser Stelle wird nur der Einschlusstyp 1 -
langgestreckter sulfidischer Einschluss — exemplarisch anhand der Stahlsorte RN18TILX1A
in Abbildung 24 gezeigt. Die restlichen Auswertungen der anderen Stahle sind im Anhang
9.1 hinterlegt.

Auf der X-Achse sind die Ordnungszahlen entsprechend der Walzlose aufgetragen und auf
der Y-Achse die Werte der Reinheitsgradanalyse. Da die Skalen nicht fiir alle Normen und
Methoden kombinierbar sind, werden diese fur jede Stahlsorte in Form eines eigenen
Diagramms erstellt. Zur besseren Visualisierung sind die Analysedaten Uber eine Trendlinie
miteinander verbunden. Die Anordnung der Messdaten fir die Walzlose (Ordnungsnummer)
1 — 5 entspricht dem chronologischen Verlauf der Analysen und kann daher als zuféllig

betrachtet werden.

Reinheitsgrad nach EN 10247 Methode K fir ET 1
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Abbildung 24: Reinheitsgrad nach EN 10247 Methode K fur ET 1
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Reinheitsgrad nach DIN 50602 Methode K, fur ET 1
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Abbildung 25: Reinheitsgrad nach DIN 50602 Methode K, fur ET 1
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Abbildung 26: Reinheitsgrad nach DIN 50602 Methode K, fur ET 1

Bei Betrachtung der Abbildungen 24 — 26 lasst sich anhand der Trendlinien auf den ersten
Blick kein offensichtlicher Zusammenhang feststellen. Betrachtet man allerdings nur die
Analyseergebnisse der EN 10247 und der DIN 50602, Methode K,, so folgt die Trendlinie
einer ahnlichen Tendenz, unterscheidet sich jedoch deutlich im Wertebereich auf Grund der
unterschiedlichen Methoden. Im Weiteren werden noch die Reinheitsgradanalysen nach der
ASTM E45, Methode A und der ISO 4967, Methode A erganzend betrachtet und bewertet

und sind in den angestellten Abbildungen 27 und 28 visualisiert.
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Reinheitsgrad nach ASTM EA45 fir die ET 1
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Abbildung 27: Reinheitsgrad nach ASTM E45 fur ET 1

Reinheitsgrad nach ISO 4967 fir die ET 1
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Abbildung 28: Reinheitsgrad nach ISO 4967 fur ET 1

Auch bei diesen Auswertungen ist anhand der Trendlinie eine gewisse Datenkorrelation
ersichtlich. Diese wird auch mittels der empirisch errechneten Korrelationskoeffizienten, die
in der Tabelle 26 naher ausgefuhrt werden, bestatigt. Die Berechnung der Korrelations-

koeffizienten ist gemanR den in Kapitel 2.4 erklarten Formeln 3 erfolgt.

Bei n&herer Betrachtung der ermittelten Koeffizienten werden auch die optisch
wahrgenommenen linearen Zusammenhénge validiert. Die DIN 50602, Methode K, zeigt
besonders hohe lineare Zusammenhange fir die Stahlsorten mit einem Kohlenstoffgehalt
unter 0,20%, da die Werte (ber 0,9 liegen, und somit eine sehr hohe Ubereinstimmungs-
wabhrscheinlichkeit aufweisen. Im Gegensatz dazu weisen die Stahlsorten mit einem Kohlen-
stoffgehalt tber 0,20% eine schlechte, beziehungsweise sogar eine negative Korrelation auf.
Wenn man die Analysemethoden klassifizieren wirde, kénnte folgende Reihung Uber die
linearen Zusammenhé&nge getroffen werden: Gute Korrelation - DIN 50602, Methode Ko; Mitt-
lere Korrelation — ASTM E45, Methode A und ISO 4967, Methode A; Schlechte Korrelation —
DIN 50602, Methode K.
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Tabelle 26: EN 10247 Korrelationskoeffizienten NME ET 1

Norm & Methode | RN18TIL | RN18TILX1A | RN19VNX44A | RN30FLX73A | RN32LNBV
DIN 50602 K, 0,93 0,92 0,94 -0,44 0,27
DIN 50602 K, 0,41 0,40 0,07 -0,26 0,52
ASTM E45 0,82 0,29 0,88 0,24 0,40
ISO 4967 0,74 0,51 0,80 0,11 -0,09

Die empirischen Werte zeigen teilweise sehr gute, beziehungsweise auch sehr schlechte
Ubereinstimmungen. Der Korrelationskoeffizient kann manche Zusammenhange sehr gut
beschreiben, aber auf die gesamte Bandbreite der Reinheitsgrasanalyse bezogen ist dieser
die

Legierungskonzepte der Stahle und den daraus resultierenden NME begriindet werden, zum

nicht aussagekraftig genug. Die Abweichungen kdnnen zum Einen Uber
Anderen verhindert die ,hohe" Reinheit der Proben, dass sich die resultierenden Reinheits-
gradergebnisse Uber die ganze, zulassige Bandbreite ausdehnen und dadurch ist der

Wertebereich nur ein kleines Areal der moglichen Betrachtungszone.

Um dieses Areal zu maximieren, ware das Auffinden von grof3eren NME aller Typen vorteil-
haft, aber wie zuvor erwahnt, dirfen keine fehlerhaften Proben zur Analyse herangezogen
werden. Dieser Umstand zeigt die Moéglichkeit auf, diese Analyseergebnisse durch weitere
Messungen zu ergdnzen und dementsprechend eine Steigerung der Aussagekraft zu

erzielen.
4.2 Stadium 02 - Splittung der Daten nach dem Kohlenstoffgehalt

Ein weiterer Ansatz zur Signifikanzsteigerung konnte Uber die Sortierung der
Analyseergebnisse bestehen. Die absteigend sortierten Analysedaten sind im Diagramm der

Abbildung 29 veranschaulicht.

Zusétzlich ist in diesem gegenuberstellenden Diagramm ein Mittelwert, gebildet aus den
Trendlinien, in Form einer strichlierten Linie zu sehen. Dieser offensichtliche Zusammenhang
zwischen Kohlenstoffgehalt der Legierung und den Analysedaten wird zusatzlich noch

eingehender untersucht, damit die Aussagekraft der Ergebnisse gesteigert werden kann.
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Reinheitsgradanalyse
nach DIN 50602 Methode K,
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Abbildung 29: Gegenuberstellung der absteigend sortierten Reinheitsgrade

Uber die in Abbildung 29 gezeigten Daten werden die ermittelten, sortierten Analysedaten
anhand des ET1 veranschaulicht. Mit Fokus auf den Mittelwert kann folgende Aussage
getroffen werden: Die Analysedaten der fiinf untersuchten Stéhle sind durch die Mittelwert-
darstellung in zwei Bereiche zu unterteilen. Beachtet man nun diese Bereiche hinsichtlich der
vorliegenden Legierungskonzepte, ist der Kohlenstoffgehalt ein mégliches Kriterium, das

dieser Trennung entspricht.

Eine Analyse mit ausschlie3lich Fehlerproben konnte in Zukunft gesondert betrachtet
werden, um die ermittelten Grenzwerte abzusichern, dies ist jedoch nicht Teil dieser Arbeit.
Die Daten der weiteren Einschlusstypen ET2 zeigen noch geringere Vergleichbarkeiten als

die erlauterten Daten dieses Abschnittes und sind im Anhang 9.2 hinterlegt.
4.3 Stadium 03 - Definition der Ausschlusskriterien

Im Abschnitt 4.2 konnte die Steigerung der Signifikanz durch die Trennung der Analysedaten
aufgezeigt werden. Ein weiterer Ansatz zur Verbesserung liegt noch im Ausschluss von sehr
kleinen Einschlissen. Die zur Verfligung stehenden Normen decken jeweils zeilenmafiig die

gleiche Flache des jeweiligen Einschlusstyps ab, nur die EN 10247 unterscheidet sich an
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dieser Stelle, da die flachenmafige Unterscheidung der Einschlusstypen Uber eine Stufen-
funktion abgedeckt wird. Aus diesem Grund, werden die Analysedaten folglich hinsichtlich
der Flache entsprechend Zeile 1 und Zeile 2 gemaR der Bildreihentafel und fur die EN 10247
Stufenversetzung gerecht ausgeschlossen, da diese wie schon in den Grundlagen erértert,

keinen Einfluss auf das Produkt Rohr und die jeweiligen Anwendungsgebiete aufweisen.

Tabelle 27 zeigt die Steigerung der Korrelationskoeffizienten mit Ausschluss der Einschluss-
typen gemal der Flache nach Zeile 1 und 2. Ebenso werden die Messwerte gleich Null aus
der Bewertung ausgeschlossen. Diese stehen nur daflir, dass keine Detektionen aufgefun-
den worden sind und daher keine Aussagekraft besitzen, aber sehr wohl einen Einfluss hin-

sichtlich der Datenkonsistenz in Form der Verteilungsverzerrung aufweisen.

Tabelle 27: Gegenuberstellung der Korrelationskoeffizienten den Ausschlusskriterien der

unterliegenden Analysedaten

Ordnungs- EN ISO ASTM | DIN 50602 | DIN 50602 | EN 10247 | EN 10247
nummer 10247 4967 E45 KO K2 -1 Zeile -1,2 Zeile
1 164 0,84 1,17 |29 1,9 160 93

2 188 0,83 1 3,3 1,8 145 75

3 222 0,5 1,17 29 0,8 200 107

4 240 1,33 15 4.6 1,8 217 129

5 306 1,17 1,17 7,8 2,5 286 188
Korrelation 1 0,50 0,29 0,91 0,40

Korrelation 2 0,51 0,37 0,90 0,43

Korrelation 3 0,57 0,34 0,94 0,54

Die Daten der anderen Reinheitsgradanalysen zum Einschlusstyp ET2, sind im Anhang 9.3

hinterlegt.

Folglich sind  kinftige  Reinheitsgradanalysen  unter  Berlcksichtigung  dieser
Ausschlusskriterien durchzufihren:
(1) Ausschluss der Einschlusstypen entsprechend der Flache
gemal Zeile 1 & 2
(2) Ausschluss der Null-Werte

(3) Trennung der Daten hinsichtlich des Kohlenstoffgehaltes
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4.4 Stadium 04 — Stichprobenauswertung

Um sich einen guten Uberblick tber alle 150 Untersuchungen zu verschaffen, werden
Box-Whisker-Plots der ermittelten Datenreihen aus der Tabelle 28 gebildet. Abbildung 30
stellt den Box-Whisker-Plot fir die Stahlsorte RN18TIL, ET 1 dar. Das Ergebnis zeigt eine
gute Verteilung der Reinheitsgrade innerhalb des Walzloses mit Ausnahme von Walzlos 5,
da dieses einen sehr groRen Wertebereich aufweist.

Median - Reinheitsgradauswertung
nach EN 10247 fur ET 1
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Abbildung 30: Box-Whisker-Plot; Reinheitsgrad nach EN 10247, ET 1, RN18TIL

Die entsprechenden Plots fiir die Stahlsorte RN18TILX1A werden in Abbildung 31 fir den
ET 1 und in Abbildung 32 fiir den ET 2 gezeigt. Der in Abbildung 32 gezeigte Box-Whisker-
Plot weist keine Zentrierung der Daten auf und durch die beinhalteten Nullwerte sind grof3e

Schwankungen vorhanden.
Alle Stichproben werden zusatzlich zum berechneten Korrelationskoeffizienten erganzt, um

eine Vergleichbarkeit der Reinheitsgraddaten zu erzielen. Tabelle 29 zeigt die Korrelations-

koeffizienten fur den ET 1 sowie einen guten linearen Zusammenhang dieser.
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Ordnungs- | EN 10247 DIN 50602 K, DIN 50602 K,

nummer ET1 ET2 ET3 ET1 ET 2 ET3 ET1 ET 2 ET3
1 163 4,815 0 1,15 0,625 0,125 0,5 0 0
2 132,5 0 0 0,35 0,15 0,075 0 0 0
3 162 0 4,665 0,6 0,425 0 0,1 0 0
4 2415 0 3,615 0,8 0,1 0,25 0,5 0 0,1
5 296,5 0,895 0 2,1 0,325 0,125 0,3 0 0
6 70,5 3,57 0 0,175 0,875 0,025 0,1 0 0
7 98 0,89 0 0,525 1,05 0,075 0,2 0 0
8 92 3,58 0 0,425 1,775 0,075 0,1 0 0
9 104,5 1,775 0 0,675 1,15 0,025 0,2 0 0
10 178,5 0 0 1,225 1,175 0,15 0,3 0 0
11 3215 1,785 4,61 1,375 0,325 0,025 0 0 0
12 209,5 2,695 0 1,15 0,4 0,05 0 0 0
13 264,5 1,81 0 1,3 0,55 0,05 0 0 0
14 56,5 3,59 0 0,275 0,425 0 0 0 0
15 149 1,8 0,34 0,475 0,4 0,05 0 0 0
16 89,5 0 0 0,2 0,2 0 0 0 0
17 54,5 1,895 0 0,2 0,025 0,025 0 0 0
18 39,9 0,945 0 0,475 0,2 0 0,25 0 0
19 46,4 0 0 0,275 0,05 0 0 0 0
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Median - Reinheitsgradauswertung
nach EN 10247 fur ET 1
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Abbildung 31: Box-Whisker-Plot; Reinheitsgrad nach EN 10247, ET 1, RN18TILX1A

Median - Reinheitsgradauswertung
nach EN 10247 fur ET 2

Walzlosnummer

Abbildung 32: Box-Whisker-Plot; Reinheitsgrad nach EN 10247, ET 2, RN18TILX1A
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Tabelle 29: Korrelationskoeffizienten nach EN 10247 und DIN 50602, Methode K, fiir ET 1,

ET 2 und ET 3.
Stahlsorte ET1 ET 2 ET3
Gruppe 1 * 0,77 0,26 0,37
RN18TIL 0,85 0,81 0,54
RN18TILX1A 0,72 0,053 -0,01
RN19VNX44A 0,78 0,16 0,20
RN30FLX73A 0,73 0,34 -0,08
RN32LNBV 0,28 0,21 -0,11

* Zusammenfassung der Stahlsorten mit einem Kohlenstoffgehalt von unter 0,20%

In Abbildung 33 wird ein Diagramm mit einem 95 % Quantil fir den Reinheitsgrad nach EN
10247, Methode K, ET 1 fur alle Stahlsorten dargestellt. Die in Abbildung 33 und 34

verwendeten Ordnungsnummern sind laut Tabelle 30 gewéhlt und stehen fir die jeweilige

Stahlsorte und das analysierte Walzlos.

Tabelle 30: Ordnungsnummer stellvertretend fiir die Walzlosnummer und Stahlsorte

Nr | RN18TIL | Nr | RN18TILX1A | Nr | RN19VNX44A | Nr | RN30FLX73A | Nr | RN32LNBV
1 |174360 |6 | 181469 11 | 181970 16 | 181044 21 | 167071

2 174388 |7 | 181470 12 | 181972 17 | 181045 22 | 167072

3 |176781 |8 | 181471 13 | 181971 18 | 181046 23 | 167078

4 1176786 |9 | 181472 14 | 181976 19 | 181047 24 | 167077

5 | 177028 |10 | 181474 15| 181974 20 | 181568 25 | -
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Reinheitsgradanalyse nach EN 10247 fur ET 1
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Abbildung 33: Reinheitsgradanalyse nach EN 10247, Methode K fur ET 1

Auf der Abszisse sind die Ordnungszahlen entsprechend Tabelle 30 aufgetragen und auf der
Ordinate die Mediane der Reinheitsgradanalyse. Walzlos 5 und 11 liegen (ber dem
angesetzten Quantil mit 95 %. Abbildung 34 zeigt das gleiche Diagramm mit dem 95 %
Quantil fir den Reinheitsgrad nach DIN 50602, Methode K fur ET 1. Auch nach der DIN
50602 liegen die Walzlose 5 und 11 ebenfalls oberhalb.

Reinheitsgradanalyse nach DIN 50602 Methode K, fiir ET 1
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Abbildung 34: Reinheitsgradanalyse nach DIN 50602, Methode Ko, fir ET 1
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Der Reinheitsgrad fur die unterschiedlichen Normen und deren Methoden zeigen fir
Grenzfélle gute Vergleichbarkeiten, da sowohl die DIN als auch die EN die analysierten
Walzlose 5 & 11 uber das Quantil mit 95 % identifizieren. Um die Prozessfahigkeit der
Reinheitsgradbestimmung zu berechnen, missen die Grenzwerte, deren Standardabwei-
chung sowie das Streuungsmalf, das Lagemaf und das Schiefmaf’ der Datenreihe bekannt
sein. Um die bendtigten Werte empirisch zu ermitteln und um ein statistisch signifikante

Ergebnis zu erhalten, muss ein Datenpool geschaffen werden, der alle Nullwerte ausschlief3t.
4.5 Stadium 05 - Priafvorschrift und Prifplan

In diesem Abschnitt wird der in den Grundlagen erarbeitete, vereinheitlichte Prifplan zur
Schaffung des erforderlichen Datenpools zusammengefasst dargestellt. Dieser wird in
weiterer Folge mittels eines Diagrammes in tabellarischer Form visualisiert und dient als
Grundlage fir alle kinftigen Untersuchungen. Die in dieser Arbeit aufgezeigten Ergebnisse
sind bereits gemal diesem Schema in Form der Reinheitsgradanalyse ermittelt worden. Die
ursprunglich vorhergesehenen Datensatze kdnnen nicht zur Maximierung der Stichproben-
auswertung herangezogen werden, da bei der Prifung der Datenkonsistenz der Daten leider
unterschiedliche Bezugssysteme erkannt worden sind und resultierend daraus keine

Vergleichbarkeit zu erzielen ist.

Damit diese Problematik der unterschiedlichen Bezugssysteme kinftig vermieden werden
kann, erfolgen alle Prifungen des Reinheitsgrades mit der automatischen
Bildanalysesoftware ,Inclusion Inspector® von Olympus gemafl dem in Tabelle 31 gezeigten
Prufplans. Anhand dieser MalBhahme wird abgesichert, dass die in Zukunft ermittelten
Reinheitsgrade einem Bezugssystem (Prufflache) entsprechen und so auch vergleichbar

sind, obwohl sich diese hinsichtlich der Norm und Methode unterscheiden.

Der Prufablauf des folgenden Schemas ist grundsatzlich in funf Stufen gegliedert, und hat
sowohl fir laufende Untersuchungen eine Giltigkeit als auch fir additive, auf3erordentliche
Prifungen. Die erforderlichen, normgerechten Routinen und Methoden sind in der Software
mit den entsprechenden Einstellungen hinterlegt und kénnen nur von einem Administrator

abgeéandert werden.
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Die Bereiche des Prifplans zur Ermittlung des Reinheitsgrades sind folgendermalien

gegliedert und werden anschlieRend entsprechend erklart:

o Prifauftrag

e Probenpréparation

e Auswertung des Reinheitsgrades mit der automatischen

Bildanalysesoftware , Inclusion Inspector”

e Datenpool

e Pooldaten Auswertung

Tabelle 31: Prufplan

Prifplan — Untersuchung des Reinheitsgrades

Priufauftrag

Anforderung durch Produktionsauftrag | Kundendatenblatt

Anforderung Sonderprifung Interne Charakterisierungen und Analysen

Festlegung der

Erfassung des Probenbedarfs laut Produkt-

Auswertungsmethoden & Norm Datenblatt bzw. Sonderprifauftrag

<L _

Probenpraparation

Trennen

Schnitt parallel zur Rohrachse => Langsschliff, 6 Proben

Kennzeichnung
der Probe(n)

Stempelung der Probe mit Walzlos & Reinheitsgrad Probe (1-6)

Harten

Bei 850°C im Laborofen die Probe fur 30 Min. erhitzen, anschlie3end
in Ol abschrecken, um die Analysequalitat zu steigern

Einbetten

Die geharteten Proben in der Warmeinbettpresse mit den Resinen
Durofast und Clarofast einbetten, wobei die durchsichtige Deckschicht
zur Lesbarkeit der Probenstempelung dient.

Schleifen

Das Schleifen muss in Stufen der Kérnung entsprechend erfolgen: 80,
220, 500, 1200, 2000; Der Anpressdruck der Proben wird gemalf3 der
Probenharte gewahlt. Praparationsdauer je Schleifstufe ca. 3 Min.

Polieren

Stufe 1: 3um monokristalline Diamantsuspension; Stufe 2: 1um po-
lykristalline Diamantsuspension; Schmiermittel fir beide Praparations-
stufen auf alkoholischer Basis; Der Anpressdruck der Proben wird
gemal der Probenharte gewdahlt. Praparationsdauer je Stufe
ca. 4 Min.

Reinigung

Besondere Sorgfalt ist bei der finalen Reinigung erforderlich, da die
erzielte Oberflachenqualitat sich in den Analyseergebnissen wieder-
spiegelt. Probenoberflache mit Alkohol abwaschen, anschlieBend mit
Fohn trocknen. Falls nétig, Probenoberflache im Ultraschallreiniger
erganzend behandeln
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< -

Auswertung des Reinheitsgrades mit der automatischen

Bildanalysesoftware ,Inclusion Inspector”

Auswahl der
Norm & Methode

Basisauswertung ohne Einschrankungen
Tubulars — Vorlage EN 10247, Methode K

gemall voestalpine

Mikroskop
Probenhandling

Proben am Mikroskoptisch mit der Analyseflache nach unten
auflegen und fixieren. Proben ausrichten (horizontal und vertikal)

Definition der
Schwellwerte

Uber den Grauwert wird mittels Livebild eine Unterscheidung der
vorliegenden ET getroffen

Definition der
Prufflache

Je Walzlos sind 6 Proben mit je einer Prufflache von 105 5 mm? zu
untersuchen

Rohr WD > 10 mm -> 6 Proben

Rohr WD < 10 mm - mehr Proben erforderlich

Prufflache fokussieren Uber Livebildabgleich fur entsprechende
Bildqualitat und Schéarfe, Probenlage parametrieren;

Start der Analyse

Analyse starten unter Beriicksichtigung der Ausschlusskriterien bzw.
Splittung gemalf’ Kohlenstoffgehalt

Partikel validieren

Detektierte Partikel kontrollieren und korrigieren

Priafdaten Prufdaten auf Plausibilitéat kontrollieren
validieren
Prufung Bericht nach Standartvorlage erstellen
abschliel3en

Datenpool
Datenpool Prifergebnis einfigen

<>

Auswertung Pooldaten

Statistische
Auswertung

Statistische Bewertung der Analysedaten mit vergréf3erter
Stichprobenanzahl

* Nicht Teil dieser Arbeit, wird erst mit entsprechenden Umfang der Stichprobe durchgefiihrt
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Die kiunftigen, ermittelten Daten missen zuerst auf die Verteilung geprft werden, da diese
eingangs ein richtiges Kriterium zur Auswahl der richtigen Methode bilden. Fur
normalverteilte Analysedaten gilt folgendes:
(1) Ermittlung der Datenverteilung des vorliegenden Datenpools
(2) Berechnung der relevanten MafRzahlen (Streuungsmald und Lagemal)
(3) Qualitatsregelkarte zur Prozessbewertung entwickeln und untersuchen
a. Berechnung der Warn- und Eingriffsgrenzen
b. Berechnung des Prozessfahigkeitsquotienten

(4) Berechnung der Spezifikationsgrenzen

Voraussichtlich werden die Daten des Reinheitsgrades der Schadensfalle und Fehlerproben
eine gute lineare Vergleichbarkeit aufweisen. Der Reinheitsgrad soll nach den

entsprechenden Normen ermittelt werden und die festgelegten Einschlusstypen bewerten.
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5 Zusammenfassung der Ergebnisse

Die Erkenntnisse und Resultate der durchgefiihrten statistischen Analysen zur Reinheits-
gradbestimmung und Findung der erforderlichen Grenzwerte entsprechend EN 10247 sind in
diesem Kapitel zusammengefasst. Ein Ausblick Uber die weiteren erforderlichen Tatigkeiten
zur Fixierung der bendtigten Grenzwerte beenden die Ausfilhrungen und definieren den
weiteren Verlauf zur Schaffung des erforderlichen Datenpools als Basis fur eine kinftige

statistische Auswertung.

Eine Korrelation zwischen den ermittelten Priifdaten des Reinheitsgrades unter der Berlick-
sichtigung der Anwendbarkeit und einer Staffelung entsprechend des Kohlenstoffgehaltes ist
erfolgreich ermittelt worden. Die Anwendbarkeit bezieht sich ausschlieB3lich auf Legierungs-
konzepte die maximal 6% Gesamtanteil an Zusatzen aufweisen. Diese Einschrankung
entspricht nicht der Gesamtheit der Norm EN 10247. Daher ist auch keine generelle Giiltig-
keit der erarbeiteten Thesen auf diese zu Ubertragen und diese sind somit ausschlieZlich fir

die Nahtlosrohrproduktion der voestalpine Tubulars relevant.

Die urspringlich angedachten und der Auswertung zugrundeliegenden Daten konnten nicht
herangezogen werden, da Abweichungen in der Basiskonfiguration der Detektion analysiert
worden sind und keine Vergleichbarkeit zugelassen haben. Der daraufhin entwickelte und im
Prozess implementierte Prifplan zur Ermittlung des Reinheitsgrades dient zur Erstellung
eines Datenpools, durch Vereinheitlichung der Prifparameter, welche in weiterer Folge zur
Abklarung der aufgestellten Thesen dienen. Die zukinftig ermittelten, auf Basis des
Priufplans durchgefihrten Messungen und die daraus resultierenden Daten, bilden folglich
die gesuchten Grenzwerte ab.

Der zu generierende Datenpool, welcher sich unter Berlcksichtigung der Zuordnung
entsprechend der  Kohlenstoffgehaltsklasse  der Legierung und  zusatzlicher
Vernachlassigung von kleinen Einschliissen gemals EN 10247 ohne Zeile 1 und Zeile 2
ergibt, weist keinen Einfluss auf die Produktqualitat auf. Da diese grundsatzlich nicht auswer-
tungsrelevant sind, steigert sich nachweislich die Signifikanz der ermittelten Korrelationskoef-

fizienten.

Die Prufdaten kdnnen anhand lhrer Beschaffenheit, die sich erst kinftig abzeichnen wird,

Uber zwei Wege zur statistischen Betrachtung und somit zur Ergebnisfindung dienen. Die
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hohe Qualitdt in Form der Reinheit des eingesetzten Vormaterials in der Rohrproduktion,
welche mittels LD-Verfahren im Schwesterunternehmen voestalpine Stahl Donawitz produ-

zZiert wird, lasst analog der Stichproben eine Normalverteilung erwarten.

Datenpool — Normalverteilung der Prufdaten:

Die zu analysierenden Proben stammen ausschlie3lich aus der Serienproduktion, damit die
Datenkonsistenz gewadhrleistet werden kann und einer Normalverteilung unterliegen. Die
erforderliche Probenanzahl kann nur sinnvoll empirisch abgeklart werden und ist iber die
Signifikanz der ermittelten Korrelationskoeffizienten mdoglich. Durch regelmafige Intervalle
der statistischen Auswertung, kann die absolute Anderung der Koeffizienten betrachtet
werden, und die Anzahl an Prifdaten validiert werden. Der Vorteil dieser Methode ist es, alle
Normen miteinander zu vereinigen, und somit eine exaktere Beschreibung der Grenzwerte

durchzuftihren.

Datenpool — Extremwertanalyse:

Proben die durch Schadensfalle oder Ausschuss in der Produktion stammen, kdnnen zur
Absicherung der Uber die normalverteilten generierten Grenzwerte dienen. Voraussetzung
fur diese statistische Analyse ist eine gesonderte Datenmenge, mit der eine Aussage zu den
Grenzwerten auf Basis von DIN 50602 sowie EN 10247 getroffen werden kann.

Die enorme Wichtigkeit der Reinheitsgradermittiung und die erfolgreiche Implementierung
der automatischen Bildanalyse, auf Basis gleicher Prifparameter, ermdglichen die schon
langst zurlickgezogene aber standardméRig verwendete Norm DIN 50602 auch in den
Produktspezifikationen durch die giltige EN 10247 zu substituieren. Durch die EN 10247 in
Kombination mit einer Softwarelésung zur automatischen Bildanalyse, ist ein Regelwerk zur
Prifung des Reinheitsgrades von Stahlen geschaffen worden, ohne jegliche Einflisse des
Prufergebnisses auf Basis von subjektiven Empfindungen des durchfiihrenden
Prufpersonals. Dieses Konzept entspricht dem hohen Standard, den moderne
(ultra)hochreine Stéhle im Hinblick auf den Stahlreinheitsgrad erfullen missen und rundet
durch entsprechende Prifung, auf Basis von exakt definierten mathematischen Beziehungen
und Zusténden der vorliegenden nichtmetallischen Einschlisse, die Qualitat in Form der

Prifung ab.
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9 Anhang

9.1 Abbildungen und Tabellen zu

Stadium 01 - Statistische Korrelationsauswertung fur die
Stahlsorte RN18TIL
Tabelle 32: EN 10247 Korrelationskoeffizienten der NME ET 2 fir alle Stahlsorten
Norm & Methode | RN18TIL | RN18TILX1A | RN19VNX44A | RN30FLX73A | RN32LNBV
DIN 50602 KO 0,24 0,01 -0,07 -0,01 -0,70
DIN 50602 K2 0 0,83 0,09 0,09 -0,58
ISO 4967 0,48 0 0,21 0,09 kA
Tabelle 33: EN 10247 Korrelationskoeffizienten der NME ET 3 fur alle Stahlsorten
Norm & Methode | RN18TIL | RN18TILX1A | RN19VNX44A | RN30FLX73A | RN32LNBV
DIN 50602 KO -0,31 -0,30 -0,24 -0,87 -0,52
DIN 50602 K2 -0,02 -0,22 -0,44 -0,41 kA
ASTM E45 0,40 0,30 0,66 -0,41 -0,10
ISO 4967 -0,52 0,50 0,35 -0,25 -0,10
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Abbildung 35: Reinheitsgrad nach EN 10247 Methode K fur ET 2
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Abbildung 36: Reinheitsgrad nach ISO 4967 fur ET 1

Reinheitsgrad nach ASTM EA45 fur die ET 1

1,4

1,2
1

0,8

0,6

04
0,2

RHG fur ET 1

0

1 2 3

Abbildung 37: Reinheitsgrad nach ASTM EA45 fir ET 1
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Abbildung 38: Reinheitsgrad nach DIN 50602 Methode K, fur ET 1
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Reinheitsgrad nach DIN 50602 Methode K, fur ET 1
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Abbildung 39: Reinheitsgrad nach DIN 50602 Methode K, fir ET 1
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Abbildung 40: Reinheitsgrad nach EN 10247 Methode K fur ET 2
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Abbildung 41: Reinheitsgrad nach ISO 4967 fur ET 2
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Reinheitsgrad nach DIN 50602 Methode K, fur ET 2
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Abbildung 42: Reinheitsgrad nach DIN 50602 Methode K, fur ET 2
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Abbildung 43: Reinheitsgrad nach DIN 50602 Methode K2 fur ET 2
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Abbildung 44: Reinheitsgrad nach EN 10247 Methode K fur ET 3
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Abbildung 45: Reinheitsgrad nach ISO 4967 fur ET 3
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Abbildung 46: Reinheitsgrad nach ASTM EA45 fir ET 3
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Abbildung 47: Reinheitsgrad nach DIN 50602 Methode K, fur ET 3
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Abbildung 48: Reinheitsgrad nach DIN 50602 Methode K, fur ET 3

9.2 Abbildungen und Tabellen zu

Stadiums 02 - Splittung der Daten nach dem Kohlenstoffgehalt

Tabelle 34: Walzlos- und Ordnungsnummern der analysierten Stahle fur das Stadium 02

RN18TIL RN18TILX1A | RN19VNX44A | RN30FLX73A | RN32LNBV
1 176781 181474 970 181046 167078
2 174360 181472 972 181047 167072
3 177028 181470 971 181045 167071
4 174388 181471 976 181044 167073
5 176786 181469 974 181568 167077
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Abbildung 50: Gegenuberstellung der absteigend sortierten Reinheitsgrade
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ANHANG

9.3 Abbildungen und Tabellen zu

Stadiums 03 - Definition der Ausschlusskriterien

Tabelle 35: Gegenuberstellung der Korrelationskoeffizienten und den Ausschlusskriterien

unterliegenden Analysedaten fir ET 2

Walzlos- EN10247 | 1ISO4967 | ASTM | DIN 50602 | DIN 50602 | EN10247 | EN 10247
nummer E45 KO K2 -1 Zeile | -1,2 Zeile
1 23 0,33 kA 5,85 0,4 20 3,29
2 40 0,33 kA 5,75 0,6 13 4,48
3 30 0,33 KA 10,5 0,4 18 3,87
4 28 0 KA 8,85 0,5 12 1,68
5 19 0,33 KA 6,7 0 8,32 0,9
Korrelation 1 0 - 0,00 0,80
Korrelation 2 0,26 - 0,14 0,44
Korrelation 3 0,43 - 0,04 0,72
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