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Dr. Susanne van den Bosch |

Geboren 1957 in Holzminden/
Deutschland. Studium des Faches
Chemie an der RWTH Aachen.
1990 Promotion am Lehrstuhl
flr physikalisch chemische Ver-
i k und Brennstoff-
chemie zum Thema «Zeolithge-
stlitzte Brennstoffsynthese nach
dem Fischer Tropsch Verfahren».
Seit 1991 bei der ThyssenKrupp
Steel AG beschaftigt, leitet sie
heute die Prozesslaboratorien der
ThyssenKrupp Steel AG. Zu ihren
Arbeitsschwerpunkten gehoren
Konzeption und Consulting fiir au-
tomatisierte und nicht-automati-
sierte Prozesslaboratorien.
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Bild 1: Stahlprobe mit und ohne Zunderschicht.

Der Beitrag stellt den Unterschied zwischen Frasen
und Schleifen als Praparationsmethoden von Stahlproben
in den Prozesslaboratorien der ThyssenKrupp Steel AG dar.
Diese Methoden dienen zur Bestimmung von Kohlenstoff-
konzentrationen in den jeweiligen Stahlproben.

This article elicits the difference between milling and
grinding as preparation methods of steel specimens in
the process laboratories of ThyssenKrupp Steel AG. These
methods serve to determine the carbon concentration in the
respective steel specimens.

Die ThyssenKrupp Steel AG verfligt Uber zwei Stahlwerke, in
denen jeweils ein Prozesslaboratorium untergebracht ist.

Die Produktion von Qualitatsstahl erfolgt in den Stahl-
werken Uber verschiedene Behandlungsstufen wie z.B. Ein-
blasen von Sauerstoff im Konverter oder Vakuumbehandlung.
Bei jeder dieser Produktionsstufen wird mit Hilfe einer Sonde
eine Probe gezogen, deren chemische Analyse Aufschluss
Uber die Zusammensetzung der Stahlschmelze in der Pfanne
gibt (Bild 1).

Beim Abkiihlen der Stahlprobe bildet sich an der Ober-
flache eine Zunderschicht. Vor der Analyse muss diese Schicht
sorgfaltig entfernt werden, damit die nicht oxidierte Ober-
flache mit Hilfe spektrometrischer Methoden analysiert wer-
den kann.

Zum Entfernen der Oxidschicht werden hauptsachlich
zwei Methoden eingesetzt: Schleifen und Frasen.

Beim Schleifen wird zundchst die Zunderschicht mit
einem Schleifband mit 40iger Kérnung grob entfernt (Bild 2).
Dieser Grobabtrag kann auch mit einem Topf erfolgen (Bild 3).
Anschliessend wird die Oberflache mit einem Schleifband mit
80iger Kornung fein geschliffen.
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Bild 2: Entfernung der Zunderschicht mit einem Band.
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Bild 4: Kontamination durch Aluminium.

Rauigkeit harter Stahlproben in Abhédngigkeit
der Schleifbandabnutzung
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Bild 5: Verdanderung der Rauigkeit der Probenoberflache.
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Bild 3: Entfernung der Zunderschicht mit einem Topf.

Bei dem Einsatz von neuen Schleifbandern muss zunachst
das Korn gebrochen werden, bevor das Schleifband zur Pro-
benpraparation eingesetzt werden kann. Anschliessend kann
man mit einem Schleifband ca. 100 Proben praparieren, bevor
es endglltig verschlissen ist. Der Nachteil beim Einsatz von
Schleifbandern liegt darin, dass die Bestandteile der Kérner
wie z.B. 5i02, Al203 oder C in die praparierte Oberflache ein-
gerieben werden und damit eine Kontamination mit eben die-
sen Elementen verursacht wird (Bild 4).

Durch den standigen Abrieb wahrend der Standzeit eines
Bandes verandert sich auch die Bandoberflache und damit
auch die Rauheit der Probenoberfléche (Bild 5).

Durch die Kontamination und die stédndige Veranderung
der Oberflache wird die Streuung der spektrometrischen
Analyse drastisch erhcht, sodass bestimmte Elemente wie
z.B. Kohlenstoff nicht mehr spektrometrisch bestimmt wer-
den konnen. So missen z.B. bei Ultra-low-Carbon-Stahlen
aus den Proben Spane mit Hilfe einer Standerbohrmaschine
erzeugt werden. Die Spane werden in einem Tiegel einge-
wogen und im Sauerstoffstrom verbrannt. Analysiert wird das
gebildete CO2 mit Hilfe eines IR-Detektors. Dieser Vorgang
erfordert sehr viel Zeit [ca. 4 min) und Personal. Da die Stahl-
werker mit dem nachsten Behandlungsschritt so lange war-
ten, bis das analytische Ergebnis vorliegt, ist dieser Zeit-
aufwand nicht vertretbar. Ziel war es, auch die Analyse von
Kohlenstoff mit einer spektrometrischen Methode durch-
zuftihren und somit die Zeit auf 30 s zu verkirzen. Zu diesem
Zweck musste jedoch eine Methode zur Probenpraparation
gefunden werden, die absolut kontaminations- und ver-
schleissfrei arbeitet. Diese Forderungen erfiillt das Frasen.
Die Fraswerkzeuge praparieren kontaminationsfrei. Die Werk-
zeuge verschleissen nicht langsam, sondern brechen und
sind damit direkt nicht mehr brauchbar.



Bild 6: Frasmaschine.
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Bild 7: Standardabweichung bei Kohlenstoff i. Abh. von der Rauigkeit
der Oberflache.
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Bild 8a und 8b: Abhangigkeit der Rauigkeit von der Drehzahl und dem Vorschub.

Bei der ThyssenKrupp Steel AG wird eine handelstibliche
CNC-Frasmaschine der Firma EMCO eingesetzt. Diese
Maschine ist mit 12 Fraskopfen ausgestattet, sodass die Fras-
werkzeuge in Abhangigkeit von der Harte der zu praparie-
renden Stahle angewahlt werden kénnen (Bild 6).

Setzt man eine solche Maschine zur Praparation von
Stahlproben ein, missen die Frasparameter so angepasst
werden, dass ein optimales Analysenergebnis erhalten wird.
Fir die optische Emissionsspektrometrie bendtigt man
eine bestimmte Rauigkeit der Oberflache, damit der elek-
trische Funke, der zur Anregung bendtigt wird, gezielt auf
Oberflachenspitzen einschlagt. Bei einer zu glatten Ober-
flache wiirde der Funke sich diffus verteilen und somit die

Standardabweichung wieder erhéhen. Anders ist es bei der
Rontgenfluoreszenzspektrometrie. Hier wird die gesamte
Probenoberfldche analysiert, wobei die Oberflache fast poliert
sein sollte. Die folgende Abbildung zeigt den Einfluss der
Oberflachenrauigkeit auf die Standardabweichung bei dem
Element Kohlenstoff. Versuche haben gezeigt, dass fiir das
Element Kohlenstoff eine mittlere Rauigkeit von 20pm
(unterste Gerade) die besten Ergebnisse fir die Standard-
abweichung liefert (Bild 7).

Die Rauigkeit der Probenoberflache kann durch Variation
der Drehzahl und des Vorschubs in die eine oder andere
Richtung gezielt verandert werden, wobei die beiden Para-
meter gegenlaufige Effekte erzielen. Mit zunehmender Dreh-
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zahl erhalt man eine feinere Oberflache, wahrend die Er-
hohung des Vorschubs diesen Effekt wieder umkehrt.

Da es jedoch zu aufwendig ist, fir jedes Element spezi-
fische Frasparameter einzustellen - fiir jedes Element misste
die Probe neu prapariert werden -, missen die Frasparame-
ter so gewdhlt und kombiniert werden, dass letztendlich fir
alle Elemente die bestmdgliche Standardabweichung erreicht
werden kann.

Fir Stahlproben, die spektrometrisch analysiert werden,
sind dies:

Tabelle 1: Frasparameter

OES XRF
Vorschub 300mm/min 150 mm/min
Drehzahl 700 U/min 850 U/min
Rauheit 20pum 5-12pum
Fraswerkzeug Hartmetall besch. CBN rund

Aus diesen Ausfiihrungen sind die folgenden Schlisse zu
ziehen:

Die Praparationsmethode Schleifen erzeugt auf der
Probenoberflache nicht reproduzierbare Rauigkeiten und
kontaminiert diese durch Bestandteile aus dem Schleifband.
Durch den Einsatz von Frasen wird die Probenoberflache re-
produzierbar und kontaminationsfrei prépariert. Damit ist das
Frasen eine Praparationsmethode, die den Anforderungen
zur Analyse von Kohlenstoffkonzentrationen im ppm-Bereich
gendgt.
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