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Resumen

En la produccion de aceros limpios el control inclusionario es critico para la
obtencién de un producto que cumpla con los requerimientos de calidad. El analisis
de la distribuciéon de tamafo de inclusion mediante modelos estadisticos permite
estimar la incidencia de inclusiones en el producto solidificado a partir de mediciones
tomadas en muestras relativamente pequefas. En seis coladas de acero bajo
carbono desoxidado con aluminio se tomaron muestras de acero a lo largo del
procesamiento en horno olla y colada continua. Las muestras se prepararon para
estimar mediante andlisis metalografico los tamafios de inclusion. Los datos de
tamafio de inclusion se analizaron mediante modelos estadisticos de valores
extremos, se hace una comparativa entre la distribucion Gumbel (que forma parte de
la norma ASTM E-2283) y la distribucion Generalizada de Valores Extremos (GEV).
Mediante una prueba de hipétesis con el estadistico Anderson-Darling, analisis de
cuantiles y con la funcion de supervivencia se demuestra que la poblacion
inclusionaria se describe de una mejor manera con la distribucion GEV. Finalmente
se da un estimado de la incidencia probable de inclusiones en el producto
solidificado.
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DESCRIPTION OF INCLUSION SIZE FOR A LCAK STEEL WITH THE
GENERALIZED EXTREME VALUE DISTRIBUTION
Abstract
In the production of clean steels inclusion control is critical for the manufacturing of a
product which complies with the required quality specifications. The analysis of the
size distribution of inclusions with the use of statistical models allows to estimate the
incidence of inclusions in the solidified product from a relatively small metal samples.
For six heats of low-carbon aluminum-deoxidized steel, liquid metal samples were
taken in the ladle furnace and continuous casting mold. The samples were polished
and analyzed by metallographic inspection to determine inclusion sizes in the
sample. The measurements of inclusion size were analyzed by means of a statistics
of extremes approach in which the Gumbel distribution (which is part of the ASTM E-
2283 norm) and the Generalized Extreme Value (GEV) distribution are compared
with each other. Using the Anderson-Darling hypothesis test, quantile analysis and
the survival function it is shown that the estimations made by the GEV model are
more representative than the Gumbel model. Finally, an estimate of the probable
incidence of inclusions in the solidified product is given.
Keywords: Inclusion analysis; Statistics of Extremes; Quality control.
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1 INTRODUCCION

Existe una demanda creciente de grados de acero con requerimientos mayores en
propiedades mecanicas, de fatiga, resistencia a la corrosion y soldabilidad [1,2]. Esto
ha llevado a los aceristas a desarrollar tratamientos del metal liquido complejos con
el objetivo de fabricar acero limpio que tenga un nivel de desempefio adecuado. La
fabricacion de acero limpio se logra mediante el control de la cantidad, tamafio, y
composicién quimica de aquellas inclusiones que inevitablemente se presentan en el
acero solidificado. Conforme se tiene un acero mas limpio, se hace més rara la
ocurrencia de inclusiones de gran tamafio, y el tiempo de inspeccion para
encontrarlas mediante metalografia cuantitativa aumenta considerablemente [3].

Una distribucion de probabilidad estandar, como la distribucién log-normal se puede
usar para modelar la distribucion de tamafios de una poblacion inclusionaria. Este
tipo de distribuciones son un buen modelo para describir la ocurrencia de inclusiones
de tamafos cercanos a la moda. Sin embargo, pueden no serlo para inclusiones de
gran tamafo que se encuentran en la cola de la distribucidn, y que se requiera de un
modelo complejo para describir el rango completo de mediciones [3]. La teoria
estadistica de valores extremos describe los tamafios mas grandes de un grupo de
observaciones mediante un modelo de maximos de blogue que describe la cola de
otra distribucion mediante un modelo separado, y con una metodologia en la que no
se necesita analizar una gran superficie para encontrar inclusiones.

1.1 Descripcién del Proceso

La Figura 1 muestra un esquema de la ruta de produccion de la planta de planchén
de delgado. Una mezcla de 80% hierro esponja y 20% chatarra se carga en el horno
de arco eléctrico (EAF) de corriente continua. Después del ajuste quimico y de
temperatura, el metal liquido se vacia a una olla de 145 toneladas. Durante el
vaciado del horno, se agregan de elementos formadores de escoria, ferroaleaciones
y cono de aluminio desoxidante directamente al chorro de metal liquido. Asi, la
desoxidacién y desulfuracién del metal liquido inician durante la operacion de
vaciado del horno.

La temperatura y composicion quimica en la olla se homogenizan mediante agitacion
controlada con argon. Posteriormente la olla se lleva a una estacion de horno olla
(LF), donde primeramente se acondiciona la escoria para el tratamiento de refinacion
secundaria. La desoxidacion y desulfuracion progresan al tiempo que se ajusta la
composicion quimica del metal. De ser necesario, se hacen adiciones finas de
aluminio mediante inyeccion de alambre de aluminio.

dhn

EAF LF cC

Figura 1. Ruta de procesamiento de la planta de planchdén delgado.
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2 MATERIALES Y METODOS
2.1 Pruebas en Planta

Se estudid la evolucion de la poblacion inclusionaria en seis coladas de acero bajo
carbono calmado al aluminio (LCAK). Para esto se llevé a cabo un cuidadoso
proceso de muestreo de metal en el horno olla (LF) y en el molde de la colada
continua (M-CC). En la Tabla 1 se muestra la composicion quimica del acero al final
del tratamiento en LF determinada por espectrometria de emision por chispa. En la
Tabla 2 se presenta la posicibn de muestreo durante el procesamiento y la
nomenclatura utilizada para identificar las muestras.

Tabla 1. Andlisis quimico de las coladas estudiadas
Colada %C %Mn %P %S %Si %Al %Ca

0.0587 0.3295 0.0057 0.0029 0.0229 0.0309 0.0026
0.0558 0.3545 0.0053 0.0031 0.0299 0.0332 0.0032
0.0643 0.4733 0.0055 0.0029 0.0197 0.0344 0.0037
0.0574 0.3327 0.0030 0.0056 0.0087 0.0300 0.0027
0.0560 0.1534 0.0035 0.0040 0.0167 0.0332 0.0028
0.0458 0.1591 0.0029 0.0021 0.0213 0.0512 0.0027

OO WINF

Tabla 2. Nomenclatura de identificacion de muestras y posicién de muestreo
Nomenclatura Posicion de muestreo

LF-I1 Llegada a LF, después de deoxidation

LF-lI Intermedia LF, antes de tratamiento con CaFeAl
LF-111 Final LF, después de tratamiento con CaFeAl
M-CC Molde de colada continua, después de colar 100 t

2.2 Andlisis Estadistico de Tamarios de Inclusion

Secciones axiales de las muestras de acero fueron preparadas para un analisis
metalografico convencional mediante desbaste en seco con lijas de carburo de
silicio, y pulido con pasta de diamante de 3 y 1 um. En cada muestra se analizaron
50 campos a 200 aumentos, que equivale a un area total de medicion de 20.062
mm? por muestra. Mediante andlisis de imagenes [4] se estimé el tamafio de la
inclusion mas grande de cada campo analizado. Para el analisis estadistico se
considerd cada colada como una réplica del mismo tratamiento.

En estadistica, uno de los estimadores no-paramétricos mas simples es la
distribucion empirica de probabilidad, que esta asociada directamente a las
mediciones hechas sobre una muestra. La distribucion empirica es una funcion
discontinua que ayuda a estimar la funcién de probabilidad subyacente a la que
pertenecen los datos de la muestra. La distribucion empirica se define como:

F,(x) = 1 [Numero de observaciones < x] (1)

donde n es el numero total de observaciones. Una propiedad interesante de la
distribucién empirica es que se aproxima asintéticamente a uno, es decir, si se
tuviera un numero infinito de observaciones la probabilidad total sumaria uno.

La aproximacién hecha en este trabajo se basa en la rama de la teoria estadistica de
valores extremos que analiza una serie definida a partir de los maximos de un
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conjunto de bloques, por esta razon se utiliza el tamafio maximo de inclusion medido
en cada campo. De acuerdo a la teoria de valores extremos la Distribucion
Generalizada de Valor Extremo (GEV) es la que se debe utilizar para describir este
tipo de series [5]. En la Tabla 3 se presentan las ecuaciones que definen a la
Distribucion GEV. La variable reducida z es de la misma forma utilizada para la
distribucién normal clésica, por lo que los pardmetros o y 4 son una analogia de la
desviacion estandar y la media de la muestra. El parametro de forma k dicta la forma
de la cola de la distribucion.

Tabla 3. Definicion de la Distribucion Generalizada de Valores Extremos
k — pardmetro de forma
Parametros o — parametro de escala (6>0)
U — parametro de locaciéon
Variable reducida z=(x—w)/o

Dominio 0 SX<® k=0

1+kz>0 k#0
Funcion Densidad _f(x) = 1/0 exp(—z — exp(=z)) k=0 (2a)
Probabilidad(PDF) f(x) =1/c exp(—(l + kz)‘l/k) (1+kz) -k k#0 (2b)
Funcion Densidad  F(x) = exp(—exp(—z)) k=0 (3a)
acumulada (CDF)  F(x) = exp(—(1 + kz) /) k#0 (3b)
Funcion SM)=1-F(x) @)

Supervivencia (S)

En la Figura 2 se ilustra que de acuerdo al valor del parametro de forma k, existen
tres casos posibles en la forma de la Distribucion GEV. El caso GEV-tipo |, también
conocido como distribucion Gumbel, tiene parametro k=0, y describe la cola de
distribuciones cuya cola decae exponencialmente. El caso GEV-tipo Il tiene
parametro k>0, y describe la cola de distribuciones cuyo cola decae de forma
polinémica. El caso GEV-tipo Il tiene parametro de forma k<0, y describe la cola de
distribuciones cuya cola converge hacia un valor finito. Ekengren y Bergstrom [6]
demostraron que la poblacion inclusionaria puede seguir cualquiera de los tres tipos
de la distribucion GEV, y que el valor del parametro de forma k puede cambiar
significativamente en un mismo material producido en plantas diferentes con la
misma ruta de procesamiento.

Figura 2. Las tres formas basicas de la distribuciéon GEV.
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Existe un método estandarizado basado en teoria estadistica de valores extremos
con aplicacion practica para estimar tamafio de inclusiones, es conocido como el
meétodo de Estadistica de Valores Extremos (SEV). El método SEV estandarizado [7-
9] asume que los datos de tamafio de inclusibon méximo por campo se ajustan a la
distribucion Gumbel, esta suposicion debe justificarse antes de utilizar esta
distribucion para estimar el tamafio de inclusiones [6]. En este trabajo se comparan
los resultados de un analisis estadistico utilizando la distribucion Gumbel contra el
analisis resultante de utilizar la distribucion GEV sin asumir previamente el valor del
parametro de forma.

Los parametros de las distribuciones ajustadas se estimaron con el método de
maxima probabilidad (Maximum Likelihood) a partir de los datos de tamafio maximo
por campo estimado mediante analisis de imagenes. La probabilidad L esta dada por
el producto de las PDF para la distribucion Gumbel y GEV de las ecuaciones (2a) y
(2b) respectivamente. La funcién de probabilidad L para la distribucién es:

L= l‘[{;liexp(—z —exp(—z )) k=0 (5a)
L = [Ty Zexp(—(1 + kz )7/%) (1 + kz ) 7172/ k#0 (5b)
Los estimados de los parametros k, o, y g de las distribuciones son aquellos que
maximicen el valor de la ecuacion (5a) o (5b) dependiendo de si se ajusté la
distribucion Gumbel o la distribucion GEV.

El buen ajuste de las distribuciones ajustadas se comprueba rapidamente mediante
el estadistico Anderson-Darling. La prueba Anderson-Darling es una prueba de
hipotesis para comprobar si los datos experimentales pertenecen a la distribucién
ajustada. Esta prueba tiene una mayor sensibilidad a detectar discrepancias sobre la
cola de la distribucién que sobre la mediana [10]. La ecuacién del estadistico
Anderson-Darling es:

Ap? = —n— 2L 2= In(F(x) + In(1 = F(Xn41-0) (6)

Donde x3, ..., X, son las mediciones experimentales de n observaciones, y F(x) es la
CDF de la distribucion que se ajustd. La prueba se basa en la hipotesis de que la
distribucion es de una forma especificada bajo un indice de confianza especificado.
La hipotesis se rechaza si el valor del estadistico A es mayor a un valor critico
dependiente de la distribucién utilizada y el indice de confianza especificado [11].

3 RESULTADOS Y DISCUSION

La Tabla 4 muestra los parametros de las distribuciones Gumbel y GEV ajustadas a
los datos de tamafio maximo de inclusion estimados por analisis de imagenes. En
ambas distribuciones los parametros o y y disminuyen al avanzar el procesamiento.
La disminucion de o es indicativo de la reduccion en la dispersion de tamarfos de
inclusiones, y la disminucion p es indicativo de una disminucion en el tamafo
promedio de inclusion En la distribucion GEV el valor del pardmetro de forma k es
positivo en todas las etapas, esto quiere decir que en todo momento la distribucion
GEV-tipo Il es la describe mejor el estado de la poblacion inclusionaria. El valor del
parametro de forma k disminuye conforme se avanza en el procesamiento, esta
disminucion es indicativo de que el tamafio de la cola izquierda de la distribucion
disminuye. Como consecuencia la probabilidad de encontrar inclusiones de tamarfos
grandes, que se localizan sobre la cola izquierda de la distribuciéon, disminuye.
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Igualmente en la Tabla 4 se muestra el valor calculado del estadistico Anderson-
Darling (A-D) en las distribuciones ajustadas junto con el valor critico del estadistico
para un indice de confianza del 95%, que es igual a un nivel de significancia (p-
value) de 0.05. Los valores criticos para una significancia de 0.10, 0.05 y 0.01 son
1.933, 2.492 y 3.857 respectivamente [10]. El estadistico indica que la distribucion
Gumbel no es un buen modelo para describir el estado inclusionario durante el
procesamiento en LF porque su valor supera al valor critico establecido. Para el
caso de la distribucién GEV en tres de las cuatro etapas el estadistico es menor al
valor critico establecido, indicando que el modelo estadistico GEV describe de mejor
manera la poblacion inclusionaria durante el tratamiento en horno olla. La utilizacién
de los valores criticos permite una evaluacion rapida del ajuste de las distribuciones.

Tabla 4. Parametros de las distribuciones estadisticas ajustadas y estadistico A-D
Distribucion Gumbel: Distribucion GEV:

Etapa o© M A-D k o M A-D
LF-1  12.802 11.008 9.5280 0.5447 7.2958 10.147 0.8045
LF-II 6.8710 6.0689 16.154 0.4130 4.1167 5.7290 2.5506
LF-lIIl  6.6240 4.5574 8.8182 0.3410 3.3937 5.8502 0.7661
M-CC 4.6737 1.8337 2.9107 0.2189 1.6238 4.4604 0.4909

En la Figura 3 se presenta la evolucién de la probabilidad de supervivencia de las
inclusiones durante las distintas etapas del procesamiento. La funcion de
supervivencia es el complemento de la CDF, y se interpreta como la probabilidad de
encontrar inclusiones mayores a un tamafo determinado. En este estudio el tamafio
critico de inclusion en el producto solidificado es de 20 ym. Los marcadores
redondos representan la funcién de supervivencia empirica, que resulta de sustituir
la ecuacion (1) en la ecuacion (4). La linea continua representa la funcion de
supervivencia de la distribucion Gumbel ajustada, que fue calculada sustituyendo la
ecuacion (3a) en la ecuacion (4). La linea discontinua representa la funcion de
supervivencia de la distribucibn GEV ajustada, que fue calculada sustituyendo la
ecuacion (3b) en la ecuacion (4). En concordancia con los resultados del estadistico
Anderson-Darling, se observa que el modelo de distribucion GEV describe de forma
adecuada el estado de la poblacion inclusionaria durante el procesamiento en LF,
mientras que la distribucion Gumbel no lo hace. En la muestra M-CC no se observa
discrepancia entre los dos modelos y las mediciones experimentales. Esto es un
resultado aparentemente ambiguo, pues bajo la prueba de hipétesis Anderson-
Darling se determind que el modelo Gumbel no describe adecuadamente la
poblacion inclusionaria en la muestra M-CC, por lo que requiere de andlisis
adicional. El desplazamiento hacia la izquierda de los puntos de datos y las lineas de
los modelos en la Figura 3 al avanzar el procesamiento es indicativo de que la
probabilidad de supervivencia de inclusiones de mayor tamafio disminuye. El cambio
entre la muestra LF-1Il y M-CC se debe a un incremento en la limpieza debido a la
flotacion de inclusiones durante el transito de la olla desde la estacion LF a la colada
continua y la flotacion de inclusiones en el distribuidor de la colada continua.

* Contribucién técnica al 46° Semindrio de Aciaria - Internacional, parte integral de la ABM Week, que

tuvo lugar de 17 a 21 de agosto, 2015, Rio de Janeiro, RJ, Brasil.

614




ISSN 1982-9345

100 > Enpi
0  Empiric
Gumbel
‘f‘ ............... GEV
k.3
o 10}
L]
2 LF-n {8 M-CC
: E
: o
g '}
: O
s o |l
0.01

1] 50 100 150 &S0 100 150 S0 100 150 50 100 150
Tamainio de inclusion (um)
Figura 3. Evolucién de la probabilidad de supervivencia de inclusiones durante el procesamiento

En la figura 4 se presenta un grafico Cuantil-Cuantil, en el que comparan los
cuantiles de los valores observados contra los cuantiles de las distribuciones
Gumbel y GEV ajustadas para los datos de la muestra M-CC. Los gréaficos cuantil-
cuantil son una de las herramientas graficas mas poderosas para determinar si
existen discrepancias en la zona superior de la distribucion entre las mediciones
experimentales y las distribuciones ajustadas. De acuerdo a la Figura 4 es evidente
gue el cuantil de 20 um es significativamente menor en la distribucion Gumbel que
en la muestra, como consecuencia la prediccion de sobrevivencia de inclusiones
mayores a 20 ym no es representativa del estado inclusionario en la muestra M-CC.
El grafico Cuantil-Cuantil de la distribucion GEV indica que la prediccion de

sobrevivencia de inclusiones mayores a 20 uym si es representativa del estado
inclusionario en la muestra M-CC.
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g
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S 10
O Medicion
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G i " " i " 1
0 10 20 30 40 10 20 30 40
Cuantiles distribucion Gumbel Cuantiles distribucion GEV

Figura 4. Gréfico cuantil-cuantil para la muestra M-CC

En la Tabla 5, de acuerdo a los resultados del analisis con la distribucién GEV, se
muestra la probabilidad de supervivencia para inclusiones por encima del tamafio
critico de 20 ym, el area tedrica que debe analizarse para encontrar una inclusion de
ese tamafio, y la incidencia esperada en el planchon delgado. La incidencia es el
namero de inclusiones mayor a un tamafio determinado que de acuerdo al analisis
estadistico se podria esperar. La incidencia se calculdé considerando que el area
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transversal del planchén delgado producido esta en el rango de 49140 a 93296 mm?.
El tamafio mas extremo de inclusién, cuya incidencia es igual a uno esta en el rango
de 93.5a 108 um.

Tabla 5. Probabilidad de supervivencia e incidencia esperada de inclusiones en el planchén

delgado
Tamarfio inc. | Supervivencia S(x) (ppm) | Area tedrica (mm ) | incidencia (inc)
>20 5717 70 700 - 1330
>25 2328 172 285 - 541
>50 126 3187 15-29
>75 22 18646 3-5
>100 6 66452 1

4 CONCLUSION

Se llevd a cabo un muestreo experimental a fin de evaluar la evolucién de la
poblacion inclusionaria y determinar la incidencia esperada en el planchon mediante
la metodologia de estadistica de valores extremos. Los resultados permitieron
obtener las conclusiones siguientes:

* La metodologia de valor extremo se centra en medir las inclusiones de tamarfio
grande y estimar la probabilidad de que estas ocurran, por lo que puede ser posible
llevar a cabo un andlisis metalogréafico a relativamente pocos aumentos abarcando
rapidamente una superficie grande de muestreo.

» El ajuste de cualquier distribucién de probabilidad debe ser validado antes de ser
considerada como adecuada para llevar a cabo un andlisis inclusionario. El
estadistico Anderson-Darling permite hacer una validacién rapida.

» De acuerdo a las probabilidades de supervivencia dadas por la distribucion GEV
ajustada, y el tamafio de la seccion del planchén solidificado: la incidencia calculada
de inclusiones mayores a 20 um es de 700 a 1330 inclusiones, la incidencia de
inclusiones mayores a 50 um esta en el rango de 15 a 29 inclusiones, y la incidencia
de inclusiones mayores a 75 ym esta en el rango de 3 a 5 inclusiones. El tamafio de
inclusién mas extremo, que se podria esperar como un evento Unico esta en el rango
de 93.5a 108 pym.
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