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In-situ Beobachtung des
Verhaltens nichtmetallischer
Einschliisse mittels Hoch-
temperatur-Laser-Scanning-
Konfokalmikroskopie

Die Produktqualitat wird entscheidend durch den Reinheitsgrad der Metallschmelzen
bestimmt. Die Hochtemperatur-Laser-Scanning-Konfokalmikroskopie ermdglicht die in-situ
Beobachtung von verschiedenen Reaktionen und Phasenumwandlungen im System Metall-
Schlacke-Feuerfestmaterial-Einschluss bei Temperaturen bis zu 1600 °C. Der vorliegende Arti-
kel gibt einen Einblick in ausgewdhlte Beispiele fiir die Anwendung der Methode zur Untersu-

chung metallurgischer Fragestellungen.

In-situ observation of inclusion behavior by means of
High-Temperature Laser-Scanning Confocal Microscopy

Steel cleanness essentially influences the final product quality. The High-Temperature Laser-
Scanning-Confocal-Microscopy enables the in-situ observation of various reactions and phase
transformations in the system metal-slag-refractory material-inclusion at temperatures up to
1600 °C. In the present paper an overview on selected application examples for the investiga-

tion of metallurgical questions is given.

1. Einleitung

Der Reinheitsgrad von Metallschmelzen hat
in den letzten Jahren zunehmend an Bedeu-
tung gewonnen. Um die steigenden Anforde-
rungen an die Produktqualitat zu erfiillen, ist
ein grundlegendes Verstandnis des Verhal-
tens von nichtmetallischen Einschliissen in
fliissigen Metallschmelzen sowie wahrend
der Erstarrung notwendig. Der Lehrstuhl fiir
Eisen- und Stahlmetallurgie an der Mon-
tanuniversitat Leoben untersucht verschie-
dene metallurgische Fragestellungen unter
Anwendung der sogenannten Hochtempe-
ratur-Laser-Scanning-Konfokalmikroskopie
(HT-LSCM), welche die in-situ Beobachtung
von Reaktionen und Wechselwirkungen zwi-
schen Metall, Schlacke, Feuerfestmaterial
und nichtmetallischen Einschliissen bei Tem-
peraturen bis zu 1600°C [1-4] sowie auch
von verschiedenen Phasenumwandlungen
wahrend der Erstarrung, wie etwa der peri-
tektischen Umwandlung [5], als auch im fes-
ten Zustand [6] ermdglicht. Dadurch kénnen
wertvolle Informationen fiir Optimierungs-
mafinahmen in verschiedenen Prozessen der
Metallerzeugung gewonnen werden.

Der vorliegende Artikel gibt einen Uber-

blick iiber die Anwendungsbereiche der
Methodik am Lehrstuhl fiir Eisen- und Stahl-
metallurgie.

2. Die Methode

Die  Hochtemperatur-Laser-Scanning-Kon-
fokalmikroskopie verbreitete sich seit den
1990er Jahren ausgehend von Japan [7] vor
allem im asiatischen Raum. In Europa ist nur
eine geringe Anzahl an vergleichbaren Gera-
ten verfiigbar. Am Lehrstuhl fiir Eisen- und
Stahlmetallurgie besteht der gesamte Ver-
suchsaufbau aus einem Laserkonfokalmik-
roskop vom Typ VL200DX von Lasertec und
einer Hochtemperaturkammer  SVF17-SP
sowie der zugehdrigen Hard- und Software
von Yonekura. Aufgrund der Verwendung
eines Lasers mit einer Wellenldnge von 407
nm als Strahlungsquelle kann die Oberflache
einer Metallschmelze auch bei hohen Tempe-
raturen sichtbar gemacht werden. Das Sys-
tem ermoglicht max. Heizraten von 1200 K/
min, die Kiihlrate bei Standardfahrweise liegt
bei max. 1000 K/min.

Bild 1 zeigt einen Schnitt durch die Hoch-
temperaturkammer, einen Blick in die geoff-
nete Probenkammer von oben sowie eine
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Detailaufnahme des Probenhalters mit Tiegel.
Die Innenkontur der Kammer ist elliptisch, im
unteren Brennpunkt der Ellipse befindet sich
die Halogenlampe, im oberen Brennpunkt
der Probenhalter mit Tiegel und Probe. An der
Unterseite des Probenhalters ist ein Thermo-
element befestigt. Abhdngig vom Versuchs-
typ werden verschiedene Tiegelmaterialien
verwendet: Fiir Schlackenversuche kommen
in der Regel PtTiegel zur Anwendung, fiir
Versuche an Stahlproben werden Al,0,-Tie-
gel verwendet. Die zu untersuchenden Pro-
ben sind mit einem max. Durchmesser von
7 mm und einer max. Probenhghe von 2 mm
beschrankt. Weitere Details zur Methodik
konnen der Literatur entnommen werden [8].

Nach dem eigentlichen Versuch kdnnen
die Proben in weiterfiihrenden Untersuchun-
gen mittels Rasterelektronenmikroskopie
(REM) analysiert und die zuvor im Hochtem-
peraturregime beobachteten Einschliisse
hinsichtlich ihrer Zusammensetzung charak-
terisiert werden. Um eine genaue und repra-
sentative Untersuchung zu ermdglichen, ist
ein sehr rasches Abkiihlen der Probe erfor-
derlich.

3. Anwendungsbeispiele
3.1 Einschlussagglomeration

Zur Untersuchung des Agglomerationsver-
haltens verschiedener nichtmetallischer Ein-
schliisse in unterschiedlichen Stahlgiiten
wird ein Stahlplattchen in einen AL,0O; Tie-
gel gelegt. Die Stahlprobe wird einem vorab
definierten Zeit-Temperaturprofil unterwor-
fen und teilweise aufgeschmolzen. Ziel ist
es, einen moglichst konstanten fliissigen
Metallpool in der Mitte der Probe zu erzeu-
gen. Sobald die Liquidustemperatur der
Stahlschmelze erreicht ist, beginnen sich die
nichtmetallischen Partikel an der Stahlober-
flache zu bewegen. Grundsatzlich ist die
Kapillaranziehung zwischen einem Partikel-
paar in fliissigem Stahl sehr stark durch die
Einschlussmorphologie beeinflusst [9]: Die
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UNTERSUCHUNG VON EINSCHLUSSEN IN STAHLSCHMELZEN
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Bild 1: Schematische Darstellung des Versuchsaufbaus in der Hochtemperaturkammer.

Anziehung zwischen zwei festen Partikeln ist
deutlich starker als zwischen zwei fliissigen
Einschliissen. Aber auch die Partikelgrofie
und -dichte, der Kontaktwinkel zwischen Ein-
schluss und Schmelze sowie die Grenzfla-
chenspannung beeinflussen die Anziehung
[10]. Neben einer rein qualitativen Analyse
unterschiedlicher Einschlusstypen, kdnnen
mit dem Ansatz von Yin et al. [11] auch quan-
titative Aussagen getroffen werden. Diese
berechnen die Anziehungskraft basierend
auf der gemessenen Beschleunigung und der
Partikelmasse. Dabei wird eine elliptische
Partikelform angenommen und die Beschleu-
nigung eines Partikels aufgrund dessen Posi-

tionsverdnderung mit der Zeit in Richtung
eines ruhenden Partikels bestimmt. Daraus
kann schlussendlich eine Kraft berechnet
werden. Details zur quantitativen Auswer-
tung des Agglomerationsverhaltens sind in
der Literatur zu finden [9, 11-13].

Abhdngig vom Einschlusstyp kann das
Agglomerationsverhalten deutliche Unter-
schiede aufweisen. Bild 2 zeigt einerseits
ein Einschlussagglomerat aus vielen festen
AL,O, Partikeln in einem niedriglegierten
Kohlenstoffstahl. Al,0, Partikel weisen eine
sehr starke Tendenz zur Agglomeration auf;
deren Bildung kann aber in der Praxis auf-
grund der notwendigen Desoxidation der

I 100um|

Temp.: 1600 °C

Bild 2: Vergleich des Agglomerationsverhaltens von festen Al,0, Einschliissen und fliissigen
Calciumaluminat-Einschliissen in Stahlschmelzen bei 1600 °C.

3381 9/2016 GIESSEREI-PRAXIS

Stahlschmelze mit Aluminium in vielen Fallen
kaum vermieden werden. Diese gebildeten
Einschliisse konnen in nachfolgenden Prozes-
sen, vor allem wahrend des Stranggieiens zu
Problemen fiihren. Das Auftreten von ,,Clog-
ging" [14] — ein Zuwachsen des Eintauchaus-
gusses aufgrund von Anlagerungen an das
Feuerfestmaterials - fiithrt zu Unregelmafig-
keiten wahrend des GieRens und kann neben
Qualitatsverlusten am gegossenen Halbzeug
auch zum GieRabbruch fiihren. Eine gangige
Methode das Clogging moglichst zu verhin-
dern ist die sogenannte Ca-Behandlung [15].
Dadurch kommt es zu einer Modifikation der
festen Al,0,-Einschliisse in Form von fliissi-
gen Calciumaluminaten. Durch diese Veran-
derung des Einschlusstyps kann die Agglo-
merationstendenz signifikant verringert wer-
den (siehe Bild 2).

3.2 Einschlussauflosung
in Schlacken

Die Bildungvon nichtmetallischen Einschliis-
sen im Stahl kann nicht ganzlich vermieden
werden. Es ist daher essentiell, in den ein-
zelnen Prozessschritten eine moglichst gute
Abscheidung der gebildeten Einschliisse zu
ermoglichen. Der Abscheidevorgang besteht
aus folgenden Teilschritten: Transport des
Partikels an die Phasengrenze Stahl/Schla-
cke, Passieren der Phasengrenze und der fol-
genden Auflosung des Partikels in der Schla-
cke. Eine moglichst rasche Partikelauflosung



in der Schlacke ist wesentlich, um eine durch
Stromung bedingte Riickfiihrung des Parti-
kels in die Schmelze zu vermeiden.

Mit dem HT-LSCM kann die Auflésung von
Oxiden in verschiedenen Schlacken unter-
sucht werden [2, 16]. Dazu wird ein synthe-
tischer Partikel mit einem Durchmesser von
400 pm auf einer vorgeschmolzene Schlacke
positioniert. Die Schlacke kann entweder im
Labor aus Reinkomponenten hergestellt wer-
den; es ist aber auch die Untersuchung von
Schlackenproben direkt aus der betriebli-
chen Praxis moglich. Die Probe wird bis zur
Versuchstemperatur, welche in der Regel
iiber der Liquidustemperatur der Schlacke
liegt, aufgeheizt. Dann wird die Durchmesser-
abnahme des Partikels mit der Zeit beobach-
tet. Weitere Informationen zum Versuchsab-
lauf selbst sowie Ergebnisse zu bereits unter-
suchten Schlackensystemen und Einschluss-
typen konnen der Literatur entnommen wer-
den [17, 18]. Bild 3 zeigt beispielhaft Bilder
eines Si02-Aufloseversuchs im LSCM sowie
den Vergleich der Auflosezeiten in unter-
schiedlichen Schlacken im System Ca0-Al,0;-
Si0,. Die Bild zeigt ebenso die Liquiduspro-
jektion des Schlackensystems als Funktion
der Temperatur, berechnet mit FactSage 6.0.
Durch die Kombination mit thermodynami-
schen Berechnungen konnen auch die Aktivi-
tatsverhaltnisse sowie mogliche Reaktionen
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zwischen Partikel und Schlacke analysiert
werden. Neben einem wie in Bild 3 gezeig-
ten Vergleich der absoluten Aufldsezeiten, ist
es auch moglich den Auflésemechanismus
sowie Diffusionskoeffizienten fiir das unter-
suchte System zu bestimmen [17]. Fiir alle
bisher untersuchten Zusammensetzungen im
System Ca0-Al,0,-Si0,-MgO0-CaF, ergab sich
ein mafgeblicher Einfluss der Schlackenvis-
kositat auf das Aufloseverhalten. Wahrend
hoch viskose Schlacken zu einer S-formigen
normalisierten Auflosekurve tendieren, zei-
gen niedrig viskose Schlacken einen eher
parabolischen Verlauf [17].

3.3 Reaktion von Einschliissen
mit Feuerfestmaterial

Der Reinheitsgrad von Stahlschmelzen kann
auch durch die Reaktion der Schmelze mit
dem Feuerfestmaterial in unterschiedlichen
Prozessschritten beeinflusst werden. Im HT-
LSCM konnen auch diese Reaktionen in-situ
beobachtet werden. Das Verhalten von unter-
schiedlichen Partikeln an der Phasengrenze
Stahl/Feuerfestmaterial ist in Bild 4 darge-
stellt. Das Feuerfestmaterial wird in diesem
Fall von einem AL,0, Partikel reprasentiert,
welcher in der Mitte des fliissigen niedrig-
legierten Stahls positioniert wurde. Dieses
kann aberauch durch industrielle Materialien
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ersetzt werden. Die Partikel B, C und D bewe-
gen sich in der Stahlschmelze in Richtung der
Phasengrenze. Wahrend es im Fall von Parti-
kel B und D sehr rasch zur Adhdsion der Ein-
schliisse am Feuerfestmaterial kommt, ist
Partikel Czwar ebenfalls sehr nah an der Pha-
sengrenze, eine Adhasion findet jedoch nicht
statt. Diese Unterschiede im Adhdsionsver-
halten werden abschlieBend mittels post-
mortem Analysen im REM im Detail analysiert
und so Riickschliisse auf die Wechselwirkung
verschiedener Einschlusstypen an der Pha-
sengrenze Stahl/Feuerfest gezogen [12, 13].

3.4 Einschliisse als Keimstellen
fiir Azikularferrit

Neben Reaktionen und Wechselwirkungen
von Einschliissen im Stahl bei Temperaturen
tiber Liquidus, konnen Einschliisse auch wéh-
rend der Erstarrung bzw. bei Phasenumwand-
lungen im festen Zustand eine wichtige Rolle
spielen. Ein Beispiel dafiir ist die Bildung von
azikularem Ferrit (AF) an nichtmetallischen
Einschliissen, welche als potentielle hetero-
gene Keimstelle wirken. Diese charakteristi-
sche Mikrostruktur kann eine deutliche Ver-
besserung der Zahigkeit in unterschiedlichen
Stahltypen bewirken [19, 20]. Im Mittelpunkt
der Forschungsarbeiten steht hier die syste-
matische Untersuchung von Einflussfakto-
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Bild 3: HT-LSCM Bilder vom Beginn und gegen Ende des Auflosevorgangs eines SiO, Partikels in einer Ca0-Al,0,-Si0, Schlacke und zugehérige
Liquidusprojektion des Systems mit einem Vergleich der Auflosezeiten unterschiedlicher Zusammensetzungen; in Anlehnung an [17].
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Temp.: 1600 °C
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Bild 4: Verhalten von nichtmetallischen Einschliissen B, Cund D in der Nahe bzw. an der

Phasengrenze Stahl/Feuerfest (dargestellt in Form eines Partikels A); in Anlehnung an [12, 13].

ren als auch der zugrundeliegenden Mecha-
nismen fiir die AF-Keimung [21-23]. Neben
Einschliissen und der Stahlzusammenset-
zung sind auch die Kiihlrate und die Austenit-
korngroRe entscheidend. Beides kann im HT-
LSCM an zuvor gezielt erschmolzenen Proben
mit einer definierten Einschlusslandschaft
simuliert werden. Bild 5 zeigt die Keimung
und das Nadelwachstum von AF an einem
nichtmetallischen Einschluss beispielhaft in
einem niederkohligen HSLA-Stahl. Abschlie-

Aktiver Einschluss
646 s, 666 °C

?‘"‘*,' ‘f" ]

Keimung von AF
647 s, 663 °C

Bend wird die im HT-LSCM untersuchte Probe
metallographisch hinsichtlich der einzelnen
Gefiigebestandteile als auch der aktiven
nichtmetallischen Einschliisse charakteri-
siert [24].

4. Zusammenfassung

Die Hochtemperatur-Laser Scanning Kon-
fokalmikroskopie bietet die Mdglichkeit,
Reaktionen von nichtmetallischen Einschliis-

AF-Wachstum
649 s, 656 °C

1

Bild 5: Nichtmetallische Einschliisse als heterogene Keimstellen fiir die Bildung von
azikularem Ferrit (AF): Darstellung des Nadelwachstums an einem Einschluss im HT-LSCM.
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sen mit Stahl, Schlacke und Feuerfestmate-
rial sowie Phasenumwandlungen in-situ zu
beobachten. Durch diese detaillierte Analyse
kénnen in Kombination mit anderen ther-
modynamischen, kinetischen und metallo-
graphischen Methoden wertvolle Ergebnisse
fiir eine kontinuierliche Verbesserung des
Reinheitsgrades sowie der Mikrostruktur und
damit der Produktqualitat erzielt werden. <
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