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銑 鉄 及 び 鋼 の 全 自 動 分 析 シ ス テ ム の 開 発
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， 吉 岡　 豊 ， 佐藤　重 臣

＊＊

（正988 年 6 月 且8 日受 理 ）

　最 近 ， 鉄 鋼 製 造 工 程 で は ， 省資 源 ， 省 エ ネ ル ギ ー
， 歩留 ま り向 上，合 理 化 に よ る コ X ト ダ ウ ン と 製 品

の 多 様化 ， 高級化 ， 高付加価値化 が 指 向 さ れ て い る ，こ れ ら の 製造工 程 の 要 請 を 受 け て ，製 鉄 所 に お け

る 分 析 部門 で は ， 新分析技術 の 開 発 や 自動 化 の 推 進 に よ り対応 を 図 っ て い る ．日 本 鋼 管 福山 製鉄 所 で

は ， 鉄 鋼製造 工 程 の 連 続 化 ， 高速化 に 対 応 し た XRF 分析法 と 発光 分析法 に よ る銑 鉄 ， 鋼 の 全 自動分 析

シ ス テ ム を 開 発 し ， 鉄 鋼 製造 の 操 業 管 理 の レ ペ ル ア ッ プ と 品 質保証体制 の 確立 を 図 り， 同時 に 省力 化 が

達 成 さ れ た ．本報 は ， こ の 銑 鉄 ， 鋼 の 全 自動 化 シ ス テ ム の 開発 と ， 自動 化 に 伴 う 技 術 検 討 に つ い て 述 べ

た もの で あ る ．主 な 測 定 対象 元 素 は G ， Si，　 Mn
，　 P ・ S・ Al で あ る ・

1 緒 言

　最近 ， 鉄鋼業を と り ま く環境は ， 大 き く変化し，製鉄

所 で は ， 省資源，省エ ネ ル ギ
ー

， 歩留ま り向上 に よ る コ

ス トダ ウ ン と製品 の 多様化 ， 高級化 ， 高付加価値化 が指

向され る よ うに な っ て きた ． こ れ らの 製造 工 程 の 要請を

受け て ， 製鉄所に おける 分 析部 門 に お い て も，周 辺環

境や技術 の 変化 を 先取 りし た 新技術 の 開発 ， 新装置の

開発 ， 導入 ， 自動化 の 推進 な どに よ り対応 し て きて い

る
1）Z）． 日本鋼 管福山製鉄所 で は ，鉄鋼製造 工 程 の 連続

化，高速化 に 対応 した 銑鉄，鋼の 全自動分析 シ ス テ ム を

開発 し，鉄鋼製造 の 操業管理 の レ ベ ル ア ッ
プ 及 び品 質保

証体制の確立を図 る と同時 に 省力化が達成 され た ．

　本報 で は ， こ の 銑鉄，鋼 の 全 自動化 シ ス テ ム の 開発

と， 自動化に伴 う技術検討 に つ い て述べ る．
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2　自動化 シ ス テ ム の 構成

　本 シ ス テ ム は ， 製銑工 場 よ り発生する銑鉄試料 の 試料

調製 か ら XRF 分析ま で の 自動化 と ， 製鋼 工 場 よ り発生

す る鋼試料の サ ソ プ リ ソ グ及 び 試料調製か ら発光分光分

析ま で の 自動化 の 二 つ に 分けられ る．

2 ・1　銑鉄 分 析 の 自動化

試料調製か ら分析ま で の 流れ図 を Fig．1 に 示 す．分
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Fig．1　Flow 　chart 　of　pig−iron　analy 曲 syStem
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析室 に 送 られ て きた カ ッ プ型銑鉄試料は ，t ペ レ ータ
ー

が試料前処 理装置 の タ
ーソ テ ーブ ル に セ

ッ
トす る．fi　一

ン テ ーブ ル に は ，最大 8 個 ま で セ ッ トで き る ．試料番号

設定盤 よ り 6 け た の 試料番号を 入 力 し ，
ス タ

ー
トキ ーを

押す と分析作業 が 開始す る．試料 は ，磁石 に よ り所定 の

位置 まで 運 ば れ バ イ ス に チ ャ ッ キ ソ グ され る．次 に カ ッ

プ と石 に よ り分析面 の 酸化膜 除去研磨を行 う．そ の 後，

試料は
一20eC の 圧縮空気 に よ り冷却 され る ．次 ｝こ 試

料は ， カ ッ プ と石 に よ り分析面の 仕上げ研磨 が 行 わ れ

る．試料 が タ
ーン テ ーブ ル に セ

ヅ ト され て か ら仕上げ研
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磨終了 まで の 所要時間 は ，約 90 秒 で あ る． 次に 試料

は ， 試料前処理装置 と XRF 分析装置を 結 ぶ 試料搬送用

コ ン ベ ア ー上 に置か れ る． コ ン ベ ア ーに は ，試料良否判

定用 の セ ソ サ
ー

が セ
ッ ト され て お り，す べ て の 試料 が こ

こ を通過する．こ の セ ン サ ーは ， 分析面 に 紫外線を照射

し， ピ ン ホ
ー

ル などがあ る 場合 は 反射強度が変化す る の

で そ の 反射強度で 試料 の 良否判定 を行 う．こ の 結果 ， 良

と判定 された試料 は ， そ の ま ま XRF 分 析装置へ 搬送 さ

れ，不 良 と判定 され た 試料は ，排出シ ュー
トへ 落 と され

る．試料 が コ ン ベ ア ー上 に乗 っ て か ら XRF 分 析装置 に

セ ッ ト され る ま で の 所要時間 は ， 約 30 秒 で あ る．XRF

分析装置 で は ，qSi ，　Mn ，　P ，　S 及び Ti な ど の 成分

を分析す る ．分 析値 は ，偏差 チ ェ ッ ク ， 上 下限判定が 行

わ れ ，外れ た 場合は分析が中断す る．分 析値 がすぺ て 規

格値範囲内で あれ ば ， 分析値は 工 場 の 上位 計算機 へ 自動

伝送 され る．試料前処理装置 へ 試料を セ
ッ ト し て か ら分

析が終了す るま で の 所要時間は 約 120 秒 で あ る．

　2・2　鋼分析 の 自動化

　2 ・2・1 鋼試料 の サ ン プ リン グ　　鋼試料 の サ ソ プ リ

ソ グ か ら気 送ま で の 流れ図を Fig．2 に 示す．製鋼工 場

の 連続鋳造 用 タ ン デ ィ ッ シ ＝よ り溶鋼を 自動サ ン プ ラ ー

で サ ン プ リ ン グ し，凝固 し た分析試料 は ，ハ ソ ド リ ン グ

ロ ボ ッ トに よ り切断機に 装着 され ， 試料上 部に で きた バ

リが 切断 と石 に よ り切断 され る．次 に ， 試料は シ ュ
ート

を通 り 10〜20 ° C に 保持 され た 水中 に 浸漬さ れ て冷却

され ，次 に 切断時 に で きた か え り部が ワ イ ヤ ーブ ラ シ で

除去され ，最後に 刻 印機 に よ り，試料番号 が 刻 印され

る．サ ン プ リ ン グ 開始 か ら刻印終了 ま で の 所要時 間は ，

約 180 秒 で あ る．刻 印後試料 は ， 気送管で 分析室まで

送 られ る．な お ， 水冷 か ら気送 ス テ ー
シ ョ ン 間 の 試料搬

送 は ア ーム 式 ロ ボ ッ ト に よ っ て い る．

　2・2・2 試料調製及 び分析
s）
　 分析室 ac送 られ て きた

試料は ，切断 と石 に よ 嗽 料 の 躑 か ら約 25   の 位

置を切断 し て 発光分光分 析 に 用 い る．更に ， そ の 上 3
  の 位 置を切 断 し て 窒 素分 析 に 用 い る．試料湖 断機

に 装着さ れ て か ら ， 分 析装置 の タ ーン テ ーブ ル に 置か れ

る ま で の 所要時間 は ，約 70 秒で あ る ．又 ， 試料が タ
ー

ン テ
ーブ ル に 置 か れ て か ら発光分光分析完了 まで の 所要

時間 は ， 約 70 秒で あ る．一方 ， 薄片 に 切断 され た 窒素

分析用 の 試料 は 打 ち 抜 き プ レ ス 機に 装着 され 4 個 の 試料

に 打ち抜か れ る．試料 が 切断機 に 装着 され て か ら打ち抜

き完了 ま で の 所要時間 は ，約 80 秒で あ る．
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3　自動化 に 伴 う諸検討

　分析の 自動化 が達成 され る た め に は ， 従来法 と 自動分

析法 との 間 に 分 析値 の 差 が ない こ と が最も重要 で ある．

発光分光分析装置は ，島津製作所製で ，
GVM −1000 型

で あ る．発光部 は HPSG 　rOO 型 ， 測光部は パ ル ス 分布

測光方式 PDA （Pulsc　Height 　Distribution　Analyzer）

法
s ）4 ）

の 処理 機能を もっ て い る RE −11M 型，データ 処理

装置は QC −5C 型で ある．又 XRF 分析装置 は ， 島津

製作所製 の VXQ −160S 型 で Table 　 1 に そ の 分析条件

を 示 した ．

　3。 1　銑鉄 中 の 炭素分析

　XRF 分析装置に よ り，銑鉄 中の C を 分析す る 場合，

試 料の 白銑化が最 も重要 で ある 5）〜叺 Fig ・3 は 福 山製鉄

Table　l　Analytical　conditions （XRF ）

X −Ray 　tube

Sample　mask

SpeCtrum
C τystalDeteCtor

P．H ．A ，
Sample 　 spin

Measuring 　time

Rb 　target
40kV −70　mA

SUS 　25　mm φ
total　 refleCtion

organic （rystal

F−PCdi
任erential

60　rpm20s

所に お い て ， 従来か ら使用 し て い る ス タ ン プ 型試料 と ，

今 回 ，自動化用 に 開発 した カ ッ プ型 試料 の 形状を 示 し た

も の で あ る．ス タ ガ 型試料 は 雁 約 30   φ， 厚 さ約

7   で ある が，分析面か ら深 さ加 に 対 し て約 1  

し か 白銑化さ れ て い な か っ た ．こ れ に 対 し，カ
ッ

プ型試

料 は ，外径約 30m 皿 φ で ，内径 が 25m 皿 φ の 位 置 の 厚

さは 約 3   と薄 くし て 耡 ，分緬 か ら深 さ 方 向 に

対 し て は 3   の 厚み 全域砧 銑化 され て V・た ．こ れ は

カ ッ
プ型試料 の 表層 か らの 冷却速度が速い た め 均

一
に 白

銑化 され て い る と考え られ る．Fig．4 は ス タ ソ プ 型 試

料 と カ
ッ

プ型試料 の 研磨深 さ と分析値及び連続繰 り返 し

分析精度に つ い て 調 べ た結果 で ある．ス タ ン プ 型 サ ソ プ

ル の 場合 ， 分 析面表層か ら深 くな る ほ ど，分析値 は 高値

を 示 し，分析精度が悪 くな る の に対し，カ
ッ

プ 型試料 は

深さ に関係 な く， 分析値は 一定 で 分析精度 も良好で あ っ

た ．ス タ ソ プ型試 料 の 分析値が高値を示 し ， 分析精度が

悪 くな っ た 原因は ， 研磨 に よ っ て 深 さ 方向で 白銑化層が

な くな り， 黒鉛 が析出 し た た め と考え られ る・Fig・5 は

試料温 度 が分析値 に 及ぼす影響を調べ た結果で あ る．分

析値前 の 試料温度が 30〜100 °C ま で の 間で は ，分析値

へ の 影響 は 認 め られ ず ， 自動化設備 に よ る試料温 度は 約

50DC で あ り問題な か っ た ，又，従来の 手作業 に よ る試

料調 製後の 分析試料温度は 30〜60°C で あ っ た ．
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Fig．4　Relationship　 between　 depth 　from 　 sample

　　　 surface 　 and 　 analytical 　 value 　 of 　carbon

　3・2　励起源 と分析線

　発光分光分析に お け る発光 の 励起条件 と分析線 が 分 析

精度 に 及 ぼ す影響 に つ い て 検討 し た．励起 源 は ， 放電 エ

ネ ル ギ
ー

の 差 に よ る影響を見る た め に ア
ー

ク ラ イ ク な ス

パ ー
ク放電 と通常 の ス パ ーク放 電 の 2 水準を 用 い た．実

験試料 は NBS の 低合金鋼 シ リーズ を 用 い た ．こ の 結果

よ り，発光分光分析 に お け る 励起源及 び 分 析線 は ，各成

分 ご と濃度に 応 じ て使い 分け た ほ うが 良 い こ とが 分 か っ

た ．こ れ ら の 詳細 は 既報 S｝に 示 した ．

　 3・3　時 間 分解 測 光 法

発光分光分析法 の 分析精度 を向上 さ せ る 目的 で ，発光強

度 と積分時間 の 関係 を 調べ て，最 も発光強度が 安定 し て

い る 積分 時間帯の み を分析情報 と し て 取 り込 む こ とが 試

み られ て い る B）e）・各元素 の 強度一時間曲線 の 最適発光強

度域の 積分強度 を ， 時 間分解測光法 で 求め た 分 析 精 度

と，従来 の 発光強度 を 全積分 し て 求 め た 分析精度の 比較

を Table 　 2 に 示す．微量濃度域で は ，時間分解測光法

が 従来法 よ り良好 な精度 で あ る こ と が 分 か っ た ．
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°
C
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analytical 　 valuc 　of 　 carbon

　3 ・4　分析値 へ 及 ぼす試 料温度 の 影響

　発光分光分析の 分析値へ 及 ぼ す試料温度 の 影響 に つ い

て 検討 を 行 っ た ．こ の 結果，分析前 の 試料温度が 30°〜

50　
°C の 間で 分析を行 っ た とき，分析前後で の 分析試料

面 の 温度変化 が 小 さ い こ とが 分 か っ た． こ の 温度 で 分析

すれば，試 料温度 に 起因す る分析誤差を最 も小さ くで ぎ

る こ と が 分 か っ た S）・一方，従来 の 手作業 に よ る試料 調

製 は ， 個人差 が 大 きく試料表面温 度は 35° 〜55 °C の 変

動 が あ っ た ．

3・5　従来法 と自動分 析法 の 比 較

3 ・5 ・ 1XRF 分 析 　　工 程分 析試料に て ，従来法 （発

Table　2Comparison 　 of 　precisions　 of 　steel 　 analysis 　by　time 　 division　 method

and 　conventional 　method （％）

〃 nm

C193 ．0 P178 ．2 S180 ．7 B182 ．6 Al 　 394．4

〔）onventional

ノ
σ

鋤

　

　

　

RTime

　division

　

　

D

π

ヨ

σ

　

　

S

　

　

R

100
．0010
．（X）0660
．0

100

．0010
．000220
．0

100

．OOIO
．〔DO550
．0

100
．0010
．OOOI10
．0

loO

．0020
．000630
．0

100
．0020
．0001

　 5．0

10

 ．00010
、OOOO550
．0

100
．00010
，0000220
．0

100

．0020
．000735
．0

100

．0020
．00015
．0
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Table 　3Gomparison 　Qf 　preciSions　of　pig−iron　analySiS 　by 　auto 皿 atic 　method

and 　conventional 　 method （％）

C Si Mn P S Ti

Conventional（ΩV ）

　罫
x

　 aR

．S ．D ．

AutomaUc （XRF ）

　空

　 σ

R ．S．D ．

1U4

．000
．0260
．6

100

，340
．0051
．5

100

，340
．0020
．6

100

．400
．0051
．2

100

．400
．0010
．2

100

．0240
．00104
．2

100

．0240
．00052
．1

100

．420
．00100
．2

100

．420
，00050
．1

100
．040
．0012
．5

100

．040
．00051
．2

光分光分析） と自動分析法 の 分 析値を 比較 した 結果を

Table　3 に 示す．こ の 結 果 ， 従来法 と今 回 の 自動分 析法

の 分 析 値 に は 差 は 認 め ら れな か っ た ．従来法 で は ，銑鉄

の 白銑化 が 不 十分で あ っ た こ と ，
XRF 法 と発光分光法

とで 分析値 に 差が なか っ た こ と， 装置 の 稼動率な どの 関

係 で 銑鉄は 発光分光分析法 に よ っ て 分析を行 っ て い た ．

又，従来法と自動分析法 の 連続繰 り返 し分析精度は ， 全

元素 に つ い て ，自動分 析法 の 分析精度 が 良好 で あ っ た ．

　3 ・5 ・2　発光分 光分析　　工 程分析試料 に て ，従 来法

と自動分析法 の 分析値を比較 した結 果 ， 従来法 と今回 の

自動分 析法 の 分析憤 に は 差 が 認 め られ なか っ た ．又，C

の 従来法に よ る 分析精度は ， σM
＝O・OO18％ に 対 し て 自

動分析法は σ M
＝0・OOI　1％ と精度向上 が見 られ C 以外 の

成分で は ， ほ ぼ同等 の 分析精度が 得 られ た S）．

　 3。5・S　窒素分 析　　従来法 に よ る N 分 析は ， ボ ー
ル

盤 で 採取 した 切粉試料を 用 い て 分 析し て い た が，自動化

法で は プ レ ス 打ち 抜 きに よ る ブ ロ
ッ

ク 試料を用 い る こ と

とし た ．N 分析装置 に は ，不活性 ガ ス 搬 送／融解熱伝導

法 を 原理 とす る堀場製作所製 EMGA −2200 型を用 い た ．

検量線作成 の た め の 標準試料 に は ， 日本鉄鋼標準試料

（Jss）の チ ッ プ状の 炭素鋼 シ リーズ 標準試料を用 い た．

こ の 結果 ， 切粉試料に 比較し て ブ ロ
ッ ク 試料が全濃度範

囲 で 約 1〜2ppm 低値 を 示す こ と が 分 か っ た 、こ れ は ，

切 粉試料 と ブ ロ
ッ ク 試料で は N の 抽出率に差があ るた め

と 思 わ れ る． こ の 結果 よ り ，
N 分析を行 う場合 は ，切粉

試料 と ブ ロ
ッ ク 試料 と で検量線を 層別す る 必要 が あ る こ

とが 分 か っ た S》，

4 　自動化 の 効果

　従来法 と自動化法 の 分析試料気送以降 の 所要時 間は ，

発光分光分 析 で は ，従来法 で 6〜15min の 分析時間が

か か っ て い た もの が ， 自動化法 で は 3〜5min に 短縮 で

きた ．又，N 分析に お い て は 従来法 で 7〜10min の 分

析所要時間が 5 血 n に 短縮 で きた ．銑鉄 ，鋼 の 全 自動

分析 シ ス テ ム に よ り以下 の 効果が得 られ た ．

　（1）分析所要時間 の 大幅な短縮が図 られ た ．

　（2）分析精度 は ， 従来法 と 同等か それ 以上 の 精度 が 得

られ た ，

　 （3）分析作業が 全 自動化された こ とに よ っ て オ ペ レ ー

タ ーの 省力化が 達成 で きた ．

本 シ ス テ ム は 設 置以来 ， 順調 に稼動 し て お り製鉄所 に お

け る銑鉄及 び鋼 の 製造工 程 の 操業管理 ， 品質管理 に 貢献

し て い る．
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  The  analysis  of  pig iron and  steel  composition  for
production  control  has been automated  to answer  the
demand  for time  and  labor saving  in the steel  making

process. A  fu11y automatic  spectrochemical  analyzing

system  has been  developed consistlng  of  an  automatic

sampling
 system,  a  sample  transfering  system,  an

automatic  analyzing  system  and  a  transmission  system

of  analytical  values.  The  procedure  is fuIIy automatic
from sampling  of  molten  steel  and  reception  of  samples

at  the  laboratory  to transmission  of  analytical  values.

Theweremost suitablc  conditions  for
established.
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