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Ponovéna tehnologija, ki predstavija v primerjavi s
klasi¢no izdelavo jekla obcéuten vzpon na metalurski kako-
vostni lestvici, zahteva od kemijske sluzbe pogosto, hitro,
celovito in zanesljivo informacijo o kemiéni sestavi raline
in Zlindre. Tako obseini in zahtevni problematiki — ob
hkratnem Casovnem pritisku — pa so kos le fizikalno-ke-
micne metode; te so v nasem primeru predvsem emisijske
in renigenske spektralne metode, ko gre za dolocevanje
vecine elementov, ki so navzodi v jeklu v trdnem agregat-
nem stanju, ter metode, ki temelje na »sezigu« vzorcey pri
visoki temperaturi in detekciji nastalih komponent po
principu toplotne prevodnosti ali infrardece absorpcije, ko
gre za dolocevanje plinov.

V sestavku so na kratko prikazani glavni postopki,
ki smo jih morali uvesti, dopolniti, spremeniti ali opustiti,
da smo v novih okolis¢inah ¢imbolj smotrno sinhronizirali
pretok podatkov med jeklarno in kemijsko sluzbo.

UvobD

Prispevek je¢ namenjem predvsem metalurgom —
strokovnjakom, ki nacrtujejo, uvajajo in izpopolnjujejo
tehnologijo proizvodnje, pa tudi tistim, ki jeklo nepo-
Sredno izdelujejo, saj lahko tako prvi kot drugi — ce
‘poznajo vsaj okvirno operativne karakteristike in zmo-
gljivosti pomembnejsih aparatur v kemijski sluzbi —

Ppo ijo, da bo med jeklarji in kemiki ¢immanj »ne-
Sporazumov«. Samo malce je treba pobrskati po stati-
‘Sti€nih podatkih in Ze se prepri¢amo, da je v vedini pri-

‘merov, ko metalurg podvomi o pravilnosti kemicne
‘analize oziroma kemik o upravi¢enosti metalurgovih ar-
gumentov, kriv nepravilno vzet ali povrino pripravljen
_preizkusanec za kemiéno analizo, zato upam, da bo se-
:'liavek, v katerem sem namerno namenil ve¢ pozornosti
: nju in pripravi vzorca, kot pa sami analizi, spodbu-
dil k razmidljanju o pravilnem vzoréenju tudi tiste, ki
me; za to delikatno opravilo iz kakrinihkoli razlogov
NIso imeli pravega posluha.

KVANTOMETRSKA ANALIZA JEKLA

v Zelezarni Ravne opravljamo kemicne analize za
lamno in jeklolivarno v vseh fazah izdelave jekla in v
1azi atestiranja izdelanega jekla (razen C, S in plinov) z
dvema kvantometroma 3vicarske tvrdke ARL — z emi-
m kvantometrom 31000 in rentgenskim kvantome-
trom 72000.
Emisijski kvantometer ima obsirnejsi program (ve¢
tov, ve¢ kanalov) kot rentgen, je zelo obutljiv in
ren za dolo¢evanje nizkih koncentracij oligoele-
mentov in mikrolegirnih elementov, razmeroma dobro
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dolo¢uje elemente z nizkim atomskim Stevilom, kot sta
B in C, ki ju rentgen v tej izvedbi ne more doloéevati, in
nekatere, kot As, Sn in Al (v nizkih koncentracijah), ki
jih rentgen sicer dolouje, a precej manj natanéno.
Manj primeren je za dologevanje visokih koncentracij
{pri tem mislimo na koncentracije nad 30 %), skoraj
neuporaben pa za analizo nekonduktorjev. Na nekoliko
slabSo ponovljivost meritev dostikrat vpliva mikroneho-
mogenost vzorca.

Nasprotno pa je ena glavnih odlik rentgenskega
kvantometra prav njegova odli¢na reproduktivnost me-
ritev. Z njim lahko dolo¢ujemo koncentracije, ki se pri-
blizujejo 100 %; nenadomestljiv pa je tudi pri hitri ana-
lizi nekonduktorjev, kot so zlindre, sintri in podobne
snovi — torej pri materialih, ki jih je treba v zelezarni
stalno ali pa zelo pogosto analizirati,

Iz prikazane primerjave ni tezko ugotoviti, da se
kvantometra idealno dopolnjujeta. Osnovni program za
analizo jekla je izvedljiv na obeh kvantometrih, zato ne
prihaja do nikakrinih zastojev v proizvodnji, ¢e kateri
od njiju iz kakrsnihkoli razlogov — najveckrat seveda
zaradi okvar ali rednega vzdrzevanja — ne obratuje. Iz-
ratunavanje rezultatov kemiénih analiz je avtomatsko,
saj ima vsak od omenjenih kvantometrov svoj ratunal-
nik PDP 11/05. Podatki o kemiéni analizi s posamezne-
ga kvantometra — ali z obeh hkrati — se zbirajo v »me-
Salniku« (dispecerska postaja, ki jo sestavljata video
terminal in tiskalni terminal), ta pa jih preko dislocira-
nega procesnega ratunalnika PDP 11/40J posilja
ustreznim pecem v jeklarno. Ce gre za analize konénih
vzorcev, dobijo potrebno informacijo tudi ostali obrati
in priprave dela.

Ta avtomatizacija je precej skrajiala povpreéni ¢as
analize in odstranila ¢lovekov faktor — kot vir napak
— pri prepisovanju razli¢nih podatkov in ocenjevanju
odmikov od analiznih predpisov. Predstavlja resno iz-
boljSavo in predhodnico nadaljnjih izpopolnjevanj in
prilagoditev kemijskih storitev razmeram ponovéne teh-
nologije.

Pri spektralni analizi preiskujemo pravzaprav mikro
koli¢ine snovi. Pri emisijski metodi izpari v ¢asu vzbuja-
nja samo nekaj miligramov materiala, in to z zelo majh-
ne povrsine vzroca. Pri izvajanju rentgenske fluorescen-
¢ne analize je povrina, namenjena vzbujanju, sicer pre-
cej vedja (ca. S cm?), vendar je celoten volumen vzbuje-
ne materije razmeroma majhen, ker znasa globina, do
katere prodro primarni rentgenski zarki, le nekaj um.
Koli¢ina vzorca, ki sodeluje pri analizi v procesu vzbu-
janja, je torej v obeh primerih enakega velikostnega re-
da in je s koli¢ino taline, recimo v 40-tonski pedi, pri-
blizno v razmerju 1 :10". To pa pomeni, da je prvi po-
20j za pravilno kemiéno analizo, ki temelji na merjenju
Jakosti spektralnih ¢ért, reprezentativen preizkusanec.

Pri klasiéni izdelavi jekla smo uporabljali za jema-
nje kvantometrskih vzorcev Ze ustaljeni postopek (zaje-
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manje taline iz pedi z zajemalko in litje v ustrezno koki-
lo) — sl. 1; ta nadin jemanja ima v primerjavi z ostalimi
obstoje¢imi dolo¢ene prednosti, a tudi hibe. Med pred-
nosti lahko uvri¢amo razmeroma enostavno izvedbo,
dobro prilagajanje delovnim razmeram in — kar je naj-
pomembnejse — dobro aktivno povriino vzorca. Slaba
stran tega nadina pa je v tem, da lahko talina v zajemal-
ki reagira z Zlindro in z zrakom. Reakcija med Zlindro
in talino je intenzivnej$a, ¢e opravimo dezoksidacijo v
zajemalki. V tem primeru lahko pride do dolocenih
sprememb kemiéne sestave.

_ Ploscica za

Kokila oznacevanje
vzorca

Vzorec ——
. Zascitna
Cop 70 —L ploscica
12bijanje
vzorca

Slika |
Shema klasi¢ne kokile z vzorcem

Fig. |
Scheme of standard mould with the sample

Spektrokemitne metode spadajo v skupino tako
imenovanih primerjalnih metod, ki temeljijo na pred-
hodni umeritvi, kar pomeni, da je treba za umerjanje
aparatur uporabiti klasi¢no analizirane referencne stan-
darde, ki so v vseh glavnih karakteristikah identiéni
kasneje analiziranim vzorcem. Imeti morajo v doloce-
nih mejah enake kemiéne, spektrokemiéne, metalurske
in mehanske lastnosti. Pri dosedanji tehnologiii smo te
pogoje striktno izpolnjevali, saj smo kvantometra ume-
rili s sistemati¢no izbranimi standardi iz redne proiz-
vodnje. V jeklarni so izbrusili tehniko jemanja, v sluzbi
za kemijo pa z ustreznimi obdelovalnimi stroji skréili
nadaljnjo pripravo vzorca na priblizno minuto (hlaje-
nje, brudenje, etiketiranje). Vecletne izkusnje so pokaza-
le, da je klasi¢éna oblika vzorca (prisckani stoZec) ob
upostevanju pravil za jemanje in pripravo nadvse pri-
merna; analiza je zanesljiva in hitra, saj je vzorec repre-
zentativen in ugoden za obdelavo.

Pri novi tehnologiji bomo ohranili klasi¢ni postopek
za jemanje preizkusancev iz talilne pedi (po raztalitvi
vlozka in fazi oksidacije) in za jemanje kon¢nega vzor-
ca iz curka livne ponovce. Za jemanje taline iz rafinacij-
ske ponovce pa ta postopek ne pride v postev, saj ima-
mo v tem primeru opraviti z vakuumskim sistemom, v
katerega ne moremo poljubno posegati.

V preteklem desetletju so Stevilne tvrdke, med kate-
rimi so najbolj poznane »ARL« — Svica, nLECO« —
ZDA, »ELECTRONITE N. V.« — Belgija in »POL-
DI« — Ceskoslovaska, namenile veliko pozornosti uva-
janju tako imenovanih sond, s katerimi so zaradi njiho-
vih fleksibilnosti dosegli vedje poenotenje jemanja pre-
izkusnih vzorcev jekla in surovega zZeleza. Ta Cas je na
trgu na voljo vrsta tehni¢no dognanih sond, ki se
med proizvajalci razlikujejo tako rekoé le v odten-
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kih. Na tem mestu bom na kratko predstavil son-
do firme »ELECTRO-NITE N. V.«, in sicer model
SA 4050 0900, ki je po tehnolodki in tehniéni plati ta
hip najbolj dovrien in za na3 pestri proizvodni program
najprimernejsi.

5 Pesiena $koljka

6 Zailitnt pokroviek

7 Jeklena zascitna kapa

8 Kartonska zaiéitna kapa

! Kartonska cev
2 Kremencva cevka

3 Kalup
4 Dezoksidant - Zr

Slika 2

Shema sonde firme »ELECTRO-NITE« (Model SA 4050 0900)
Fig. 2

Scheme of “ELECTRO-NITE” (model SA 4050 0900) probe-
taker

Slika 2 prikazuje shemo te sonde. — Telo sonde

predstavlja kartonska cev, dolZine 900 mm. V eno stran
cevi je vstavljena sonda v oZjem pomenu besede. Cen-
tralni del sonde je mandolinasti kalup, ki ga sestavljata
simetri¢no oblikovani polovici iz nizkooglji¢ne jeklene
plocevine. Kalup je vstavljen v kemi¢no in termi¢no po-
polnoma inertno pes¢eno Skoljko. Nos sonde oblikujeta
zas¢itni kapi — prva kartonska, druga iz tanke plocevi-
ne ki preprecujeta pri prehodu sonde skozi plast
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slindre vsakrno kontaminacijo. V spodnji zozeni del
ka je vstavljena plo¢evinasta polnilna cevka (neka-
teri jo imenujejo tudi hladilna cevka!), v zgornji zoZeni
del pa kalibrirana kremenova cevka, na koncu katere je
: vzmet, ki v Casu polnjenja cevke omogoci
umik plinov, zadrZi pa talino. Vhod polnilne cevke za-

ira tanka plocevinasta kapica (debeline 0,3 mm), in ko
se v kovinski kopeli raztali Se ta, zacne talina polniti

er je ta model sonde namenjen jemanju nepomir-
jenega jekla, ima seveda ustrezno koli¢ino dezoksidan-
ta, in to cirkonija; manjsi del tega se nahaja v polnilni
cevki v obliki nagubane plocevine, veéji del pa v samem
modelu v obliki gladke rebraste ploéevine.

Nacin jemanja

Sondo nataknemo na kopje primerne dolzine (spoj
na podlagi trenja!); tako podaljSano sondo vstavimo v
posebno komoro merilnega stolpa, skozi katero jo po-
tisnemo pravokotno v talino rafinacijske ponovee do
globine kakih 50 cm. Skozi plast zlindre moramo sondo
potisniti kar se da hitro, medtem ko zadrzevanje sonde
v kopeli omejimo na interval od 3 do 10 sekund. V tem
¢asu se kalup — po principu ferostati¢nega pritiska —
napolni s ¢isto, pomirjeno in homogenizirano talino. Je-
manje vzorcev iz rafinacijske ponovce je avtomatizira-
no (celoten ¢as jemanja in ¢as mirovanja sonde v talini
je mo¢ programirati!): enak tip sonde pa je mozno upo-
rabiti tudi za ro¢no jemanje. Preden se pomudim pri
samem vzorcu, Se nekaj besed o dezoksidantih!

Dezoksidanti

Od dezoksidantov zahtevamo, da izpolnjujejo na-
slednje kriterije: da se pri obstojeci temperaturi v talini
hitro in popolnoma raztalijo, da hitro reagirajo s kisi-
kom, da so dovolj raziirjeni in poceni, da niso zdravju
-godljivi. da pri vzbujanju ne dajejo moénega ozadja in
dl njihove spektralne &rte ne povzrotajo pozicijskih
~motenj pomembnim ¢rtam doloCevanih clementov. V
‘praksi se uporabljajo v te namene v glavnem trije ele-
‘menti: Al, Ti in Zr. Doslej je bil najve¢ v rabi Al ki je
Iﬁlo‘éasno tudi najbolj poceni. Ce je Al dolocevani cle-
aum.. moramo talino pomiriti s Ti ali Zr. 1zmed te troji-
e je Ti najSibkejsi dezoksidant, zato ga dostikrat upo-
rabljamo le kot dodatni dezoksidant, e zelimo dobiti
‘vzorec kakovostne strukture. V novejsem ¢asu pa je Zr
tisti, ki prevzema vlogo univerzalnega dezoksidanta, —
na Se nekoliko vedjo afiniteto do kisika kot konven-
ﬁpm}ni Al, dobro se prilagaja vsem na¢inom jemanja
)d nizkih temperatur v livnih kadeh do visokih v oblo-
~€nih peceh) in vsem tehnikam dolocevanja kemic¢ne se-
Stave. Treba je poudariti, da dobimo v vzorcih, pomirje-
mih z Al, dostikrat vkljucke AL:Os, ki otezujejo spektral-
No analizo — predvsem na emisijskih kvantometrih,
~medtem ko je vzorec, pomirjen s Zr, glede homogenosti

‘Popolnoma brezhiben.

Vzorec

, Ko potegnemo sondo iz taline, jo snamemo s kopja,

, 0 z njenim &elnim delom ob tla ali kak trden
predmet, da se pescena skoljka zdrobi, nato udarimo ob
Z zadnjim delom cevi in vzorec s kalupom in ostali-
pritiklinami pade na tla. Vzorec, katerega obliko in
mere vidimo na sliki 3, je sestavljen iz treh delov: na le-
strani je kratka palicica, ki je iz znanih razlogov ne-
omogena in za kakrinokoli analizo neuporabna; sre-
a plos¢ica se uporablja predvsem za kvantometr-
analizo, iz nje pa je moé napraviti tudi ostruzke za
morebitno klasi¢no kontrolo. Desni palicasti podaljsek

vzorca, za katerega se je Zze udomadil angleski izraz
»ping, pa je namenjen za redno dolocevanje ogljika in
zvepla ter po potrebi za doloéevanje kisika in dusika.
Pri klasi¢nem jemanju (z zajemalko in kokilo) je treba
pin vzorec vzeti posebej s primerno vakuumsko ampu-
lo, medtem ko je vzorec, vzet s sondo, dvonamenski.

Slika 3
Shematski prikaz vzorca, vzetega s sondo
Fig. 3
Schematic presentation of the sample taken by the probe-taker

Oznacevanje vzorca

Oznacevanje vzorca s papirnato etiketo smo a priori
izlo¢ili. Pri tem nacinu bi morali namre¢ vzorec takoj
pri peti — preden bi ga oznadili — v vodi ohladiti, kar
bi otezevalo njegovo nadaljnjo mehansko obdelavo, ker
bi se pri forsiranem hlajenju zakalil. Poleg tega bi mo-
rali pisati v vzoréevalnici Se rezervno etiketo, saj bi se
prvotna zaradi veckratnega hlajenja v fazi brudenja po-
§kodovala (strgala ali odlepila). Zato smo izdelali izvir-
no signirno napravo, ki vtisne oznako v vzorec, ko je ta
se vroc.

Napravo sestavljata dva glavna dela: drzalo signir-
nih elementov in podloZna plos¢a. Signirne elemente s
Stevkami velikostnega razreda 4 mm in s steblom kva-
drata 6 mm vpnemo v drzalo s krilnima vijakoma. Zgor-
njih pet Stevk je namenjenih za oznaéevanje 3arZne Ste-
vilke, spodnja pa rabi za oznako zaporedne §tevilke
preizkuSanca. DrZalo je privarjeno na roéaj dolzine
250 mm. PodloZna plod¢a (150 x 150 x 40 mm) ima z
zgornje strani vdelan utor, prilagojen obliki vzorca, z
boéne strani pa privarjen ro¢aj, da jo laze prestavljamo.
Oznacevanje samo je razmeroma enostavno; vzorec
vstavimo v utor podlozne ploice, signirno glavo nasta-
vimo na povrsino vzorca kar se da pravokotno in s pri-
mernim kladivom zmerno udarimo po temenu signirne
glave.

Priprava vzorca za analizo

Oznaceni vzorec podljemo s pnevmatsko poito v
vzoréevalnico. Med potjo se ravno toliko ohladi, da ga
lahko s pripravnimi kleséami vpnemo v primerno obli-
kovano dvodelno celjust, ki je gibljivo pritrjena na ohi-
§je lo¢ilnega stroja. Na os stroja je montiranih pet rezal-
nih plod¢, katerih medsebojna razdalja je nastavljena
tako, da razreZejo vzorec ¢imbolj racionalno. Ena plo-
§¢a odreze krajsi, neuporabni pin, ostale $tiri ploite pa
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razrezejo daljsi pin na Stiri dele, od katerih tri (vsak ima
priblizno maso | g) uporabimo za dolodevanje ogljika
in zvepla, konéni del, v katerega je utaljena spiralna
vzmet, pa zavrzemo.

Novim razmeram rezanja smo prilagodili stroj
(znamke HERZOG), ki smo ga predtem uporabljali za
rezanje klasi¢nih pinov, dolzine 10cm in premera
4 mm. Na novo smo izdelali ¢eljust podajnega mehaniz-
ma, medtem ko smo za smotrno razvrstitev rezalnih
ploi¢ morali obstojeco gnano os ustrezno modificirati.

Ce uporabimo pin samo za dolo¢evanje ogljika in
zvepla, ga pred analizo ni treba posebej distiti, ¢e pa
nam rabi za dologevanje kisika in dusika, mu moramo s
povriine odstraniti tanko oksidno plast z brufenjem ali
s peskanjem s silicijevim karbidom.

Vzorec za spektralno analizo — rentgensko in emi-
sijsko — pa mora imeti brezhibno obdelano vzbujeval-
no povréino. Cetudi vzorec ne kaze povriinskih napak
(hrapavost, razpoke itd.), je zaradi oksidacijskih in se-
gregacijskih procesov zunanja plast za kvantometrsko
analizo neuporabna. Slabse kakovosti je tudi sredina
vzorca zaradi poroznosti kot posledice kréenja materia-
la. Tipi¢no porazdelitev posameznih plasti v vzorcu
mandolinaste oblike prikazuje slika 4.

_ Segregacija - oksidacija
~ Reprezentativna plast
- Poroznost

- Reprezentativna plast

Segregacija - ok sidacije

Slika 4
Tipitna porazdelitev plasti v vzorcu mandolinaste oblike

Fig. 4
Typical distribution of the layer in the mandoline-like sample

Raziskave so pokazale (podobne podatke pa najde-
mo tudi v strokovni literaturi), da moramo odstraniti
1 do 2 mm debelo povriinsko plast, ¢e Zelimo priti do
reprezentativne ploskve. Za posnetje tega sloja sta pri-
merna predvsem dva nacina: rezkanje za mehkejsi ma-
terial in bruSenje za tre kvalitete. V oddelku mehanske
obdelave Zelezarne Ravne bodo za ta namen izdelali
specialni rezkalni stroj, prilagojen za obdelavo vzorcev
v obliki ploi¢ic. Seveda je smotrno, da z rezkanjem po-
snamemo povriino, ko je vzorec $e vrog, in ga v vodi
ohladimo $ele pred zakljuénim brusenjem!

Ta &as pa uporabljamo za odstranjevanje nechomo-
gene plasti — za mehke in za trde kvalitete — grobo-
brusilni stroj (z masivno brusilno ploico). Ker je vzorec
tanek, ga pri brusenju ne moremo drzati neposredno z
roko, ampak le z ustreznimi pripomodcki. Za brulenje
magnetnih kvalitet smo izdelali posebno drzalo, oprem-
lijeno z moénim magnetom in mehanizmom za eno-
stavno in hitro lo¢itev ploi¢ice od drzala po kon¢anem
brudenju. Vzorce nemagnetnih jekel drzimo z mehan-
skim kle$¢nim drzalom. BruSenje opravimo v treh fa-
zah: najprej na grobobrusilnem stroju, nato na brusil-
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nem papirju, zrnatosti 60, in konéno na papirju, zrnato-
sti 80 (zrnatost podana po DIN — normah!). Vzorec se
pri brufenju mo¢no greje, zato ga je treba veckrat hladi-
ti. Vse faze bruienja s hlajenjem vred trajajo zaenkrat
kako minuto. Ko pa bomo vkljudili v obdelavo 3e rez-
kalni stroj, povpre¢ni ¢as priprave kvantometrskega
vzorca ne bi smel presegati 30 sekund.

Iz velike druzine sond »SAMP-O-LINE«, firme
ELECTRO-NITE, smo poleg opisanega modela preiz-
kusili e nekatere druge. Nasim razmeram bi prav tako
ustrezal model SA 3252 0900, ki ima namesto polnilne
cevke vgrajeni dve komori — mesalno in vstopno
(slika S), v katerih se talina dobro dezoksidira in homo-
genizira, preden zapolni kalup.

Kalup

— Kremenova cevka

Slika §
Shema homogenizacijske komore
Fig. 5
Scheme of the homogenization chamber

Ceprav sta tako pri modelu s polnilno cevko, pa tu-
di pri modelu s homogenizacijsko komoro na voljo tudi
izvedbi s Ti oziroma z Al kot dezoksidantom, dajem
prednost izvedbi s Zr.

ANALIZA ZLINDRE Z RENTGENSKIM
KVANTOMETROM

Z vidika kemiéne sestave so zlindre razmeroma za-
pletene snovi, zlasti ¢e gre za zlindre, ki spremljajo iz-
delavo legiranega in moc¢no legiranega jekla, kot je obi-
¢ajno to primer v nasi zelezarni, zato je klasi¢na kemi-
¢na analiza teh materialov dokaj zahtevna, dolgotrajna
in temu primerno tudi draga. Prav ponovéna metalurgi-
ja, ki zahteva v primeri s klasi¢no tehnologijo »pogo-
stejSo in hitrejSo« analizo Zlinder, posebe) Se v obdobju,
ko metalurgi raziskujejo parametre, na podlagi katerih
bodo predpisali optimalne tehnoloske postopke za iz-
delavo posameznih vrst jekel, je bila povod, da smo se v
sluzbi za kemijo odlo¢ili za postopen prenos analize
Zlinder na rentgenski kvantometer.
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" Pri tej relativni metodi pa, kot vemo, moramo imeti
;ﬁmm’itev aparature na voljo vedje Stevilo skrbno pri-
Wjenih in natan¢no analiziranih standardov.

‘Jemanje vzorcey Zlindre

Sistemati¢nega zbiranja vzorcev smo se lotili Ze pred
im letom in pol. Kemijska sluzba je napravila se-
znam kvalitet (tabela 1), pri katerih so v topilnici v ¢asu
redne proizvodnje med izdelavo Sarze v tipiénih fazah
(po raztalitvi, po oksidaciji in pred izlivom) vzeli po
ca. | kg Zlindre. Kvalitqte smo izbrali tako, da ima vsa-
ka pomembnejsa vrsta jekla v tem izboru svojega pred-
stavnika. Tako smo prisli do avtenti¢nih vzorcev, ki po-
krivajo realno pricakovana koncentracijska podrocja
vseh sestavin, karakteristi¢nih za zlindre pri proizvodnji
jekel v nadi Zelezarni. Da smo se izognili onecis¢enju
vzorcev pri samem jemanju, smo izdelali posebno poso-
do iz nerjavne plocevine (oblika pekaéda), v katero smo s
klasiéno zajemalko prenesli Zlindro iz pedéi.

Tabela 1: seznam kvalitet, pri katerih so bili vzeti vzorci
2lindre

Oznaka Oznaka
: Zap.
,z&"’ JUS ZR AP Jus ZR
1. C.1530 C 45 17. C.5421 ECN 200
2. C.233265Si7 18. C.6445 Osikro sp.
'3, C.4146 OCR 4 ex.sp. 19. C.6453 Utop sp.
4. C.4321 EC 100 20. C.6880 BRW
5. C.4561 Ravnin2 21. C.6881 BRW |
6. C.4570 Prokron 2sp. 22. C.8140 145V 33
7. C.4572 Prokron 11sp. 23. C.9681 BRCV
8. C.4574 Prokron 12sp. 24. C.9682 BRC 3
9. C.4577 Prokron 15~ 25. C.9780 BRC Mo
0. C.4581 Prokron 9 26. C.9880 OSV |
. C4734 VCMo0 230 27. C1.3460V 12 MnCr L
12. C4750 OCR 12¢ex. 28. C1.4273Prokron 16 L
. C4757 UtlopMo 4 29. C1.4576Prokron As L
C.4870 28-30-4-N 30. ClL4785CRH77L
C€.4961 Ravnal 2 3 = X 45
C.4970 Prokron 10 32. — Utop Ti L

Kemicna analiza

_ Kemi¢no analizo vzorcev Zlindre smo opravili s pre-
izkusenimi klasi¢nimi metodami (gravimetrija, volume-
potenciometrija), s spektrofotometriénimi metoda-
2z metodami atomske absorpcije in induktivno pri-

ne plazme (ICP) ter z metodami ionoselektivnih
. Da ne bi priflo do morebitnih sistemati¢nih
smo vsako sestavino dolo¢ili po najmanj dveh
metodah. Tabela 2 prikazuje koncentracijski interval

meznih komponent analiziranih vzorcey.

Tabela 2: K oncentracijsko podrocéje posameznih sesta-
ihv vzorcih Zlindre

._ﬁ._k

: . podr. (%) sestavina  konc. podr. (%)

—39,5 V,04 0,01— 99

—129 TiO, 0,1 — 26

—32,1 Cr.0, 0,01—40,3

1 —16,2 ALY 0 — 43

4 695 Ni 0O —-73
'.‘.:50 6 —240 Mo 0 — 035
PO,  0,005— 075 S 0,02— 0,42

Priprava standardov za kvantometrsko dolodevanje
ilindre

Vzorce Zlindre za rentgensko fluorescenéno analizo
pripravljamo v glavnem na dva nadina: prvi¢ s stiska-
njem zmlete substance (z dodatkom veziva ali brez nje-
ga) v vzorce tabletaste oblike, drugi¢ s pretaljevanjem
zmesi zmlete Zlindre in ustreznega talila.

Prvi nacin je enostaven in hiter, skriva pa v sebi Ste-
vilne izvire napak, ki njegovo uporabnost, posebej pri
strozjih analitskih kriterijih, moéno omejujejo. Vzorci
Ze po mletju niso povsem homogeni. Pri enaki kemi¢ni
sestavi lahko obstajajo razlike v kristalni strukturi. Po-
gosto se pojavljajo moéni interelementni udinki, ker je
delez veziva razmeroma neznaten. Delci snovi razliéne
trdote se pojavljajo po mletju v razli¢ni velikosti, pri ¢e-
mer pogosto mehkejSe komponente zagrinjajo trie. Z
vezivom ni mozZno vzorcev poljubno razred¢iti, prav ta-
ko praviloma ni mogode dodati internega standarda.
Priprava sinteti¢nih standardov iz oksidov ali soli je
smiselna le v izjemnih primerih.

Nastete pomanjkljivosti prvega postopka so dovolj
tehten razlog, da smo se odlo¢ili za pripravo vzorcev po
drugem, torej talilnem postopku, ki je sicer nekoliko
daljsi in vsestransko zahtevnejsi, vendar zagotavlja te-
mu ustrezno tudi zanesljivejie dolocitve. Na tem mestu
ne bom goveril na splo$no o talilni metodi, ampak o
konkretni talilni aparaturi, pripomodkih in kemikalijah,
ki jih uporabljamo v nadi sluzbi za izpeljavo te metode.

Izdelava vzorcev po tem postopku poteka po na-
slednjem zaporedju: grobo mletje, fino mletje, priprava
zmesi zlindre in talila, taljenje zmesi, ulivanje taline v
kalup.

Grobo mletje opravimo v <eljustnem drobilcu
(»MORGARDS-HAMMAR«, model A 23), fino — do
zrnatosti pod 100 um — pa v vibracijskem mlinu
(»HERZOG«, model HSM 100). Boraks (Na,B,0,, zr-
natosti od 100 do 500 um, uporabljamo najvekrat kot
samostojno talilo, lahko pa pripravimo tudi talilne me-
Sanice, v katerih so poleg boraksa v dolo¢enih masnih
razmerjih zastopana $e ostala znana talila, kot so litijev
tetraborat (Li,B,0,), Li,CO; (litijev karbonat), dilanta-
nov trioksid (La,0,), natrijev nitrat (NaNO,) itd.

Talilna aparatura in potek taljenja

Na sliki 6 vidimo talilnik francoske firme »HER-
MANN-MORITZ«, model FZ 12, ki se je v svetu Ze
moéno uveljavil, zato ga je kupila tudi nasa Zelezarna.

Zmes doloc¢ene koli¢ine zmlete Zlindre in ustreznega
talila dobro premesamo in jo talimo v lonéku iz zlitine
Pt in Au, standardne dimenzije (zgornji premer 46 mm,
spodnji premer 23 mm, vi§ina 34 mm). Taljenje poteka
po principu indukcijskega ogrevanja loncka v tempera-
turnem intervalu med 800— 1400°C. Cas taljenja je mo-
goce poljubno nastaviti, obi¢ajno pa se giblje med 5 in
10 min. Po kon¢anem taljenju se talina avtomatsko pre-
lije v ogrevani kalup (tudi to ogrevanje je indukcijsko;
reguliramo pa ga lahko v obmocju 300 do 800°C!), kjer
se vzoree pocasi ohlaja. Po nekaj minutah doseze sobno
temperaturo in je pripravljen za analizo brez vsakrine
dodatne obdelave. Vzorec ima obliko rahlo koniéne
ploi¢ice, premera 30 oziroma 40 mm, njegova debelina
pa znasa od 2 do 4 mm, odvisno pa¢ od koli¢ine zateh-
tane zlindre in talilnih dodatkov. Sveze pripraviljeni
vzorec je bolj ali manj prozoren, zato se je zanj uveljavil
izraz »perla«, po nase gi ga lahko imenovali bisernik. S
¢asom izgublja blesk, vendar motnost ne vpliva na re-
zultate analize.

S talilno napravo je mozno pripraviti 12 vzorcev v
kontinuirni seriji. Operacije taljenja, mesanja, izlivanja
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Slika 6
Talilnik firme »HERMANN-MORITZ«

Fig. 6
Crucible “HERMANN-MORITZ"

in ohlajanja si sledijo po vnaprej izbranem programu.
Celotna priprava enega vzorca traja od 10 do 15 minut,

Zlindro mesamo s talili v razli¢nih uteZnih razmerjih;
literatura navaja razpone razmerij od 1:25 do 1:100.
Razmerje je pad treba prilagoditi tipu Zlindre in kon-
centracijam dolodevanih sestavin!

Za talilne loncke in kalupe, v katere ulivamo razta-
ljeno zlindro, &ista platina ni uporabna, saj se talina
premoc¢no prileplja na stene, s tem pa povzroca pokanje
bisernikov. Ce so lon¢ki in kalupi izdelani iz zlitine
Pt/Au (9% Pt, 5% Au) — take komplete uporabljamo
pri nas — opisane tezave odpadejo, ker so stene prakti-
¢no »neomodljive«,

Umeritev rentgenskega kvantometra za analizo

Zlindre

To opravilo je v primerjavi s predhodnimi seveda
najbolj obsezno in ko¢ljivo, saj zahteva vrsto temeljitih
sistemati¢nih raziskav. V prvi fazi je treba izdelati »na-
videzne« umeritvene krivulje (binarne ali osnovne) za
vse dolo¢evane komponente, v drugi pa na podlagi pre-
liminarnih meritev doloéiti vrsto in potrebno Stevilo do-
datnih sinteti¢nih standardov (ternarnih, kvarternih
itd.), na podlagi katerih bomo izratunali ustrezne empi-
ricne korekturne koeficiente in z njimi kvantitativno
izrazili delez posameznih motenj. Korekturni faktorji
bodo zajemali motnjo osnove, pozicijske motnje ter
interelementne motnje (motnje spremljajocih sestavin),
ki so lahko aditivne in multiplikativne. — Ena od po-
membnejsih dobrih strani tega postopka je tudi v tem,
da lahko pripravimo sinteti¢ne standarde poljubne ke-
mi¢ne sestave iz istih oksidov! Tretja, zakljuéna faza
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pa vkljucuje razvricanje obstojecih tipov zlinder v spek-
trokemi¢no sorodne enote in izdelavo dokonénih
umeritvenih programov.
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Binarna umeritvena krivulja za dolo¢evanje SiO: v Zlindrah
Fig. 7

Binary calibration curve for determining SiO, in slags

Dosedanje raziskave (prisli smo do konca prve faze)
kazejo, da so medsebojni uéinki veine komponent
kljub precejsnji razred¢itvi obéutni in jih bo treba meto-
di¢no ovrednotiti, Na sliki 7 vidimo potek binarne ume-
ritvene krivulje za doloc¢anje SiO, v zlindrah, Krivulja
spada med tiste, pri katerih motnje zaradi spremljajocih
sestavin obstajajo, niso pa izrazite. Totke, oznaclene s
krizci, pripadajo zlindram iz proizvodnje. Da te totke
ne padejo na krivuljo ali v njeno bliZino, sta kriva pred-
vsem Crin Mn,

DOLOCEVANJE OGLJIKA IN ZVEPLA TER
PLINOV V JEKLU

Doloéevanje ogljika in Zvepla

Emisijski kvantometer 31000 ima vgrajena kanala za
dolo¢evanje ogljika in Zvepla, zato sta omenjena ele-
menta vkljuéena v redno kvantometrsko analizo jekla:.
vendar so pri nas metalurske zahteve glede natanénosti
dolocevanja teh dveh elementov preostre (zlasti za C!),
da bi jih lahko kvantometer izpolnil. Ker deluje ta apa-
rat po principu merjenja relativnih intenzitet 1;/1;, (raz-
merja jakosti ¢rte dolo¢evanega elementa proti jakosti
&rte osnove — Fe), potrebuje za izraéun kompletne ke-
miéne analize omenjeno razmerje za vsak prisoten ele-
ment, tudi za C in S. No, za ta interni izracun je pa ori-
entacijska kvantometrska dolocitev dovolj to¢na! Za
natan¢no dolo¢evanje ogljika in Zvepla uporabljamo ta
Cas aparate CS-44, CS-46 in WR-12 (ameriske firm
»LECO«). Nova tehnologija ne prinasa na podrodje
dolo¢evanja C in S kake bistvene spremembe. Edina
pomembnejia razlika je v debelini palicastega vzorca
(klasi¢ni pin ima premer 4 mm: pin, vzet s sondo, pa
6 mm). Ker je novi vzorec debelejsi, ima pri enaki masi
(zatehta ca. | g) manjSo zacetno reakcijsko povriino, za-
to je za popolni sezig treba dodati nekoliko veé akcele-
ratorja.

Krajsa studija, v kateri smo obdelali podatke dolodi-
tev ogljika in Zvepla za dvajset kompletnih vzorcev
(ploitica in pin), je pokazala, da so parametri, ki pona-
zarjajo ponovljivost in pravilnost dobljenih rezultatovy
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ustnih statisti¢nih mejah. Ugotovili smo, da je pin

homogen po vsej uporabni dolZini in da oblika
7i za vzorca (iz plos¢ice smo pripravili ostruz-
s pridrzkom, da vzorec kvantitativno »zgori« —
ktiéno ne vpliva na rezultat doloditev.

" Dolodevanje kisika in dusika
Za socasno dolocevanje O, in N; uporabljamo » LE-
CO« aparat (model TC-30). Ker je priprava vzorcev za
“dolodevanje O, delikatnejsa kot Za N,, dolo¢ujemo pa
u v isti zatehti, jo je treba prilagoditi zahtevam, ki jih
narekuje kisik: z vzorca odstranimo tanko oksidno
slast s peskanjem s silicijevim karbidom, nato pa ga na-
sekamo na delcke primerne dolzine. — Ce nam zado-
stuje samo dolotitev N;, lahko namesto pina uporabi-
mo tudi ostruzke!

Obstojeta sekalna naprava in komora za peskanje
sta bili izdelani za pripravo klasi¢nega pina, zdaj pa
smo ju priredili tako, da lahko z njima obdelamo tudi
novi — krajsi, a debelejsi pin. — Analiza ve¢ vzpored-
no vzetih vzorcev z vakuumsko ampulo in potopno son-
do je dala spodbudne rezultate. Razlike med posamez-
nimi dologitvami so se gibale v mejah analitskih napak.

Vzorec, vzet s sondo, zadostuje torej za kvantometr-
sko analizo ter za dolocitev C in S ali O, in N,, ne more-
mo pa v istem pinu dolo¢iti vseh stirih elementov. Ce
zahteva topilnica poleg kvantometrske analize tudi ana-

~ lizo C, S, O, in N,, mora vzeti dva kompletna vzorca,
~ pri éemer ostane plos¢ica enega vzorca neizkoris¢ena.

Doloéevanje vodika

Tudi vodik dolo¢ujemo z aparatom firme » LECO«
(model RH-1). Doslej smo ga redno doloevali samo v
‘nekaterih kvalitetah, v vecini primerov pa smo koli¢ino
‘vodika preverjali le ob¢asno. Nova tehnologija pa nare-
— zlasti v uvajalnem obdobju — redno analizo vo-
ika (v talini po oksidaciji in v talini izdelanega jekla),

podlagi katere lahko metalurgi ugotovijo utinkovi-
tost razplinjanja v rafinacijski ponoveci.
~ Ceprav imamo z dolotevanjem vodika v vzorcih,
vzetih s standardno vakuumsko ampulo (dolZina cevke:
) mm, notranji premer: 6 mm, debelina stene: | mm),
ece) izkudenj, smo se zaradi dejstva, da so bile
INosti za vodik v vedini arZ, izdelanih po novem po-
ki wé{e od predvidevanih, odlo¢ili za obsirnejso
skavo, ki naj bi potrdila pravilnost dobljenih vred-
i ali pa nakazala morebitne vrinjene sistematiéne
ake, zaradi katerih bi lahko bile vrednosti dejansko
i oke.
“‘eden SO s¢ za jemanje vzorceyv iz taline uveljavile
ikuumske ampule, so bile v rabi za te namene prakti-
samo kovinske kokile, za katere lahko trdimo, da
polnjeni verziji tako zanesljive, da nam lahko
ot neke vrste standard pri preizkudanju novih
vzoréenja.
udi mi smo pri tej raziskavi segli po klasiéni kokili.
)€ili smo se za tip, kakrinega priporo¢a francoski
mstitut »L.R.S.1.D.« (Institut de Recherches de la Side-
rgie Francgaise). Ta kokila se razlikuje od mednarod-
premeru odprtine (»IRSID« — premer

5 ® samo v
S mm, mednarodna — premer 12 mm), in prav to je pre-
ﬁli!a odlotitev v njeno korist, saj nam vzorci manjsega
pren Vs;slransko bolj ustrezajo. Kokilo smo izdelali
—Oa po shemi (slika 8), ki se od originalne predloge
Whje le v nekaj podrobnostih.

‘oky'lmi program nadrtovane raziskave zajema vzpo-
L oh0 jemanje vzorcev z vakuumsko ampulo in bakreno
kokilo pri ve¢ kvalitetah (navadne, prokronske, brzo-

Slika 8
Shema bakrene kokile

Fig. 8
Scheme of the cooper mould

rezne itd.) — v znadilnih fazah med izdelavo jekla — v
povsem enakih okoli¢inah, kemi¢no analizo vzetih pre-
izkusancev, sistemati¢no obdelavo podatkov, izbiro pri-
mernejsega postopka na osnovi dobljenih rezultatov ter
izdelavo preciznih navodil za jemanje in mehansko
obdelavo vzorcev za izbrani postopek.

Ker raziskava $e ni kon¢ana, ne moremo na tem me-
stu dati dokonénih ugotovitev. 1z Ze opravljenih meritev
pa je razvidno, da pri skrbnem vzoréenju — v vseh kri-
ticnih fazah (zajemanje taline, odstranjevanje Zlindre,
pomirjanje taline, odvzem taline z vakuumsko ampulo
oziroma bakreno kokilo, hlajenje vzorca v vodi, hlaje-
nje vzorca v teko¢em dusiku, sekanje vzorca, segrevanje
sekancev na sobno temperaturo, razmastitev in sulenje
sekancev) — ne prihaja med preizkusanci, vzetimi z va-
kuumsko ampulo oziroma bakreno kokilo, do omembe
vrednih razlik pri kemi¢ni analizi vodika. Naéin jema-
nja vzorcev z vakuumsko ampulo je priro¢nejsi in hi-
trejsi, zato ga bomo tudi v prihodnje obdrzali. Obstaja
pa pri njem — v primeru povrinega dela — vedja nevar-
nost povriinske kontaminacije (vi§je vrednosti za H,!)
kot pri nadinu jemanja z bakreno kokilo. Podro&je do-
lo¢evanja plinov v jeklu je nasploh zelo obéutljivo, zato
nobena, §e tako izpopolnjena metoda ne more obiti
problematike reprezentativnosti, homogenosti, konta-
minacije, izgub itd. Najbolj svojevrsten od vseh plinov
pa jck zaradi svojih ekstremnih fizikalnih lastnosti prav
vodik.

Ce bodo torej delavci v topilnici jemali vzorce
dosledno po navodilih, ki jih bo po konc¢ani raziskavi
pripravila sluzba za kemijo, bodo odpadli vsi dvomi
o pravilnosti analize vodika.

ZAKLJUCEK

Uvedba ponovéne tehnologije v nasi Zelezarni je ter-
jala od sluzbe za kemijo naslednja opravila:

— izvedbo projekta za povezavo ratunalnikov rent-
genskega in emisijskega kvantometra z glavnim proces-
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nim ra¢unalnikom jeklarne, s ¢imer je omogocen nepo-
sreden prenos podatkov o kemiéni analizi na ustrezen
tcrmina?v jeklarno, valjarno, kovaénico in minilivarno,

— prilagoditev jemanju preizkusancev za kemi¢no
analizo s potopno sondo iz rafinacijske ponovce in pre-
ureditev obstoje¢ih oziroma izdelavo dodatnih naprav
za hitro nadaljnjo pripravo vzorcev (kvantometrska
analiza, dolotevanje C in S ter plinov),

— postopek prenos analize zlindre na rentgenski
kvantometer (nekatere faze umeritve aparature so Se v
teku),

— poostreno kontrolo koli¢ine plinov v jeklu.

Z omenjenimi posegi smo kompletirali kemijske sto-
ritve na kakovostni ravni, ki izkljucuje moznost, da bi

nas nova_ tehnologija s svojimi $e tako specificnimi
zahtevami oblutneje presenetila.
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ZUSAMMENFASSUNG

Wichtige Forderungen der Pfannenmetallurgie sind Ge-
schwindigicil und Zuverlissigkeit der chemischen Analysen,
deshalb ist den genannten Parametern grosste Aufmerksam-
keit gewidmet worden, sowohl bei der quantometrischen Ana-
lyse mit welcher der grosste Teil der Elemente im Stahl be-
stimmt wird, wie auch bei der Schlackenanalyse und der Be-
stimmung von Kohlenstoff, Schweffel und der Gase im Stahl.

Durch eine funktionelle Koppelung des Réntgen und
Emissionsquantometers mit dem »Mischer« der die Daten der
chemischen Analysen von dem einzelnen Quantometer oder
beiden annimt und diese iber einen dislozierten Prozessrech-
ner an die entsprechenden Ofen im Stahlwerk weiteerleitet, ist
die durchschnittliche Analysendauer wesentlich verkiirzt wor-
den. Der menschliche Faktor als Fehlerursache beim Uber-
schreiben verschiedener Daten und bei der Bewertung der
Analysenabweichungen ist fast vollkommen abgeschafft wor-
den.

Neuen Verhiiltnissen ist auch die Probenahme fir die che-
mische Analyse angepasst worden. Die Proben werden aus der
Pfanne mit der Sonde der Firma »Elektronite NV« Model SA
4050—0900 entnommen. Diese entspricht unserem Erzeu-
gungsprogramm am besten. Die Probe selbst hat cine Mando-
linenform. Der flache Teil dient der quantometrischen Analy-
se, der stabformige Teil fir die Bestimmung von Kohlenstoff
und Schweffel oder Sauerstoff und Stickstoff. Fiir die schnelle
Vorbereitung der Proben, ist eine Vorrichtung fiir die Bezeich-
nung der Proben so lange die noch warm sind, entwickelt wor-
den. Die bestechende Trennmaschiene ist in der Weise Zuge-
richtet worden, dass die Probe rationell zertrennt werden
kann. So eben ist eine Vorrichtung konstruiert worden mit der
man bei weicheren Giiten die unhomogene Schicht abnehmen
kann. Fiir das Halten der Proben beim Schleifen sind zwei
Sorten der Halter — ein Magnethalter fiir magnetische und ein
mechanischer Halter fiir unmagnetische éﬂten hergestellt
worden.

In der Zeit, in der sich Hiuttenleute bemiihen bessere tech-
nologische Verfahren fir die Erzeugung einzelner Stahlsorten
nach neuer Technologie zu entwickeln, ist eine schnelle und
komplette Schlackenanalyse unentbehrlich. Da die klassische
Schlackenanalyse kompliziert und langwierig ist, haben wir
uns fiir eine allmihliche Ubertragung dieser Analyse auf den
Réntgenquantmeter entschlossen. Dazu ist bei der Erzeugung
von Stahl nach einem Verzeichniss bei 32 Stahlgiiten ca 1 kg
Schlacke (nach dem Einschmelzen nach dem Frischen und vor
dem Abstich) entnommen worden. So sind wir zu autentischen
Proben gekommen, die kennzeichnend fiir den Erzeugungs-
programm in unserem Stahlwerk sind und die reell erwarten-
den Konzentrationsbereiche aller Bestandteile aberdecken.
Die chemische Analyse der Schlacken ist mit bekannten klassi-
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schen Methoden und gepriiften modernen Methoden wie
Spcktrogho(omctric u.s. w durchgefiihrt worden. Die Kon-
trollproben (schwach konische Scheiben von 30 mm Durch-
messer) fir die Eichung des Ronigenquantometers sind nach
dem Schmelzverfahren vorbereitet worden.

Bis jetzt sind die scheinbaren Eichkurven fiir die Mehrheit
der zu bestimmenden Bestandteile ausgearbeitet worden. Vor
der Ausarbeitung der endgiltigen Eichprogramme missen
noch die empirischen Korrekturkoeffiziente ausgerechnet wer-
den, womit quantitativ der Anteil der gegenseitigen Storein-
flisse ausgedriickt wird.

Auf dem Gebiet der Bestimmung von Kohlenstoff und
Schweffel so wie Sauerstoff und Stickstoff bringt die neue
Technologie keine wesentlichen Anderungen. Der einzige Un-
terschied ist in der Dicke der Stabprobe (friher 4 mm, jetzt
6 mm im Durchmesser). So sind durch kleinere Umarbeiten an
der Probenvorbereitungsmaschine und durch minimale An-
derungen der Bestimmungsverfahren der genannten Elemente
die Probleme zufriedenstellend geldsst worden.

Die Wasserstoffbestimmung hat uns etwas mehr Unan-
nehmlichkeiten verursacht. Da die Wasserstoffgehalte bei den
meissten nach dem neuen Verfahren erzeugten Schmelzen ho-
her waren als wir erwartet haben, waren wir gezwungen um-
fangreiche Untersuchungen durchzufithren um festzustellen,
ob der Wasserstofigehalt im erzeugten Stahl wirklich hoch war
und die Entgasung zu schlecht, oder waren die hohen Wasser-
stoffwerte eine Folge der Probenkontaminierung bei der Ent-
nahme der Proben oder bei ihrer spiteren Vorbereitung fir die
Analyse.

Dieser Untersuchungsprogramm umfasst paralelle Probe-
nahme mit der Standardampulle und der Kupferkokille (nach
LLR.S.1.D) bei mehreren Stahlgtiten bei gleichen Bedingungen,
chemische Analyse der entnommenen Proben, systematische
Datenbearbeitung, die Auswahl des gemessenen Verfahrens
auf Grund der erhaltenen Ergebnisse und die Ausarbeitung
genauer Anweisungen fiir die Probenahme und die Probenvor-
bereitung.

Die Untersuchungen sind noch nicht ganz beendet so kon-
nen noch keine endgiltigen Feststellungen gegeben werden.
Aus den gemachten Messungen geht hervor, dass bei sorgfilti-
ger Arbeit in allen kritischen Phasen keine nennenswerten Un-
terschiede im Wasserstoffgehalt bei der Analyse der mit de
Vakuumampulle oder der Kupferkokille entnommenen Pro
ben auftretten. Die Probenahme mit der Vakuumampulle is
schneller und praktischer, so behalten wir sie auch in der Zu
kunft. Bei leichtfertiger Arbeit ist jedoch die Gefahr der Ober:
flichenkontaminierung grosser. Nach all dem kann gesag
werden, dass gerade die Probenkontaminierung die Ursach
fiir die erwihnten hoheren Wasserstoffgehalte war.
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jal demands given by the ladle metallurgy are the
d and reliability of chemical analyses, thus to those
eters most attention was given — both in the quant-
“analysis for determining the most elements in steel, in
g analysis, and in determining carbon, sulphur, and

ional connection of X-ray and emission quantometer,
he mixer«, accepting data on chemical analysis of a single
intometer, or simultancously of both, and the dislocated
, computer sending data to corresponding furnaces in
plant, enabled to reduce the average time of analysis
antially and to nearly completely eliminate the human
‘as the error source in copying various data and esti-
g deviations from the prescribed analyses.
Also sampling for chemical analysis was adjusted to the
conditions. Melt sample is taken from the refining ladle
the probe-taker "ELECTRONITE N.V." — Maodel
4050 0900, made in Belgium, which corresponds the best to
variegated and demanding manufacturing program. The
taken sample has a mandolina-like form and is a two-purpose ;
e is used for quantometric analysis, rod for determining
carbon and sulphur or oxygen and nitrogen. In order to
pre a representative sample in the shortest time, an
’m signing device was made which makes signs into
“samples beini still hot, the existing separating machine was
usted so that the sample is cut the most rationally, and
another device was designed to broach the nonhomogeneous
in softer steel qualities, and to hold samples (which
ome hot in grinding) two holders were made — magnetic
for magnetic, and mechanical one for nonmagnetic steel.
When metallurgists look for parameters being base for
ibing the optimal technological procedures for manufac-
g single steel types by the new technology, a fast and
ete slag analysis is urgent. Since the standard slag anal-
relatively complicated and long, a decision was made to
er this analysis to the X-ray quantometer. According to
list prepared in the chemical laboratory and containing 32
lies, approximately | kg of slag was taken for each item
plant during manufacturing a corresponding melt (after
ing down, after oxidation and before pouring). Thus
ntic samples were obtained which really cover the
cted concentration regions of all components character-
c for slags in manufacturing steel in our steel plant. Chem-
analysis of samples was made by known standard
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_ Hoctonpumenareasbie TpeGoBanns, KOTOpLIE npeicra-
KOBILEBAH TEXHOAOTHA ITO OLICTPOTA N HAAEKHOCTE XU~
CKOro awanusa. IMosromy astop 3roit paborw yaenn
HYTBIM Napamerpas 60able BCEr0O BHHMARKA. D10 O1-
HTECR OAMHAKOBO HA KBAHTOMETPHYECKHE AHAIN, C KOTO-
M OnpeenseTca 60/1bUIoe YHCA0 IIEMEHTOB B CTAE, KaK I
N3 IaKa W Onpelielienne yriepoaa, Cephl ¥ raios.
KUHOHAILHOI CBHIH PEHTICHOBCKOTO M IMHCCHOHHO-
HTOMETPA ¢ »eMeECHTEAeM, KOTOPLIE NpHMHMaeT aan-
XUMHUECKOTO GHANN3A OT KaA10T0 OT/ACALHOFO KBAHTO-
HIIM K€ OHOBPEMEHHO OT 000X U MOCKLIAET HX Uepes
KAUHOMHYIO BHIMHCINTEIBHYIO MALUHKY YINPABICHHA K
. BYIOWEH NeYn B CraienIasuIbHOM HEXEe MET. JABO-
1e3apHa Pasue cyniecTBeHHO COKPATHIN CpeiHee Bpe-
CJILHOCTH AHANNIA M MOYTH COBCEM OKJOMMAN BiAM-
PaKTOpa CyGLEKTHBHOCTI KAK HCTOYHMKA MPH KOMHPO-
PA3NTHYHBIX JIaHHBIX H PR OLUCHKH OTKIOHEHWM OT
IHCAHUBIX XHAHYECKHX aHANI08,
Ol NPHCTIOCOGIT HOBBIM YCIOBHSIM Takke oTbOp 00-
B 118 BLINOJTHEHMS XHMUMECKOro anaania, Jis cuatus
1 M3 KOBIIA DO/IbIIE BCEIO COOTHETCTBOBAN PAIHO-
il 1 TpeGosatearHoil NPOrpamMMe 3011 GeabrHiicKo
»ELECTRONITE N. V. mozens SA 4050 0900. O6-

SUMMARY

methods and by tested modern methods (spectrophotometry,
atomic absorption, ICP, etc.). Standards (slightly tapered
plates, 30 mm in diameter) for calibration X-ray quantometer
were prepared by the melting method.

So far, “apparent™ calibration curves (binary or basic) for
the majority of components to be determined were made.
Before rreparing the final calibration programs still the evalu-
ation of corresponding empirical correction coefficients must
be done which will enable to express quantitatively the portion
of mutual inferferences.

For determining carbon and sulphur, and oxygen and
nitrogen the new technology does not mean any essential
changes. The only important difference is the thickness of the
rod sample (standard one has diameter 4 mm, the new one
6 mm). By smaller readjustment of the set for preparation of
samples and by minimal change of procedures for determining
the mentioned elements the problem was satisfactorily solved.

Some more problems were with hydrogen. The fact that the
values of hydrogen in the most melts made by the new tech-
nology were higher than expected demanded to make an
extensive investigation in order to find whether the hydrogen
concentration in steel is really high — i.e. degassing is not
effective enough — or the high values are caused by the
contamination of sample during sampling and its further
preparation for chemical analysis,

Basic program of this investigation consists of: simul-
taneous sampling with standard vacuum ampoule and with
copper mould (suggested by LLR.S.1.D.) of various melts — in
completely equal conditions, chemical analysis of samples,
systematic evaluation of results, choice of the most suitable
procedure based on the obtained results, and the preparation
of precise instructions for sampling and mechanical prepara-
tion of samples for the chosen procedure.

The investigation is not completed yet, therefore definite
results cannot be given, But the measurements made till now
showed that differences in chemical analysis of hydrogen are
not worthy mentioning whether sampling 1s made by a vacuum
ampoule or a copper mould if it is done carefully in all the
critical phases. Sampling with vacuum ampoule is more handy
and faster and we shall keep to it also in gnure but with care-
less work there is greater danger for the surface contamina-
tion. Very probably just the contamination of samples caused
the higher values of hydrogen.

3AKJIOYEHUWE

paiell, BIRNTHIA C ITHM 30HA0M HMEET OPMY MAHACIHHL W
HMeeT ABOIIHOE HAIHAYCHME: NAACTHHKA CYANT ANH KBAHTO-
METPHYECKOTO aHAIHIA, @ NPYTHHOM HAKOHCYHNK s Oonpeae-
YIIepoaa M Cepw MM AC IS KMCJ0poJa M asora. Yrodwl
NPUIOTOBHTL penpesenTaTHBubiif obpasen # wem Goaee ko-
POTKOE BPeMA MPHIOTOBHIN OPHIHHAIBHOC MAPKHPOBOMHOE
npucnocobienne, KOTOpoe OCTABIRET Ha 0OpaslLe OTNeYaTox
NOKA OH el B rOpAYeM COCTORHMMN, @ CYLIECTBYIOIINIO MallH-
Hy 2715 palobuieHus yCOBEPUICHCTROBAIN TaK, MTO OHa paspe-
3aer obpaiuw Gonee paunonansno. Koncrpynposanu raxse
npubop, KOTOpHIil NPk Boslee MAIKHX COPTAX CTas’CH CHUMAeT
rereporenubiit croii. Bo mibexanne obxura npu yaepxasnu
o0paiuos, KOTOPLIC BO BPeMS UIHGOBKH AOBOALHO CHIBLHO
COTpEBAOTCS, CAYAAT ABA JCPARATENN — MATHNTHBIN Jepxa-
Tedb I MarHHTHLIX COPTOB CTaneit W MPOCTOi MexaHuue-
CKMil JepAATENL LIS HEMATHHTHBIX BHION.

B nacrosuiem nepuose, Korjaa TpyasuiMecss MeTalLiypru
NCCCAYIOT NAPAMETPbl, HA OCHOBAHNM, KOTOPLIX GynyT pas-
paboTanbl MHCTPYKUMI HTO KACAETCA ONTHMAILHEIX TEXHO10-
FHYECKHX CNOCOOOR MUISL BLILIABKM OTACBHLIX BHIOB CTAN
YA€ 110 HOBOIl TEXHONOIKH MOKHO CKA3aTh, YTO OLICTPLIA K
BOEOXBATHIBAIOWIMI AHATHS (U1aKa Oe3yca108HO obssaTeen.
BeaencTsun Toro, MTO KAacCHYECKHil AHATHY LIIAKA OTHOCH-
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TEALHO COKMBII 1t npoAcKNTENEH, TO B MeT. 3aB. Pasue pe-
WHIM OT ITOF0 BHIA AHANHIA LLIAKA MOCTENEHHO NepeiiTh Ha
aHANK3 LUIAKA C penTreHoBckuM keantomerpoM. Tlo crmeky,
KOTOPOro NMPHIOTOBHAA KOMHCCHS TO BONPOCAM XHMHM, KO-
TOPLIl OXBATHIBAET 32 pa3HbIX KAYECTH CTAIH, XHMHYECKOMY
nabopatopuio jasojia Pasiie B CTanenIasuiLHOM liexe BO
BPEMA BHINJABKH COOTBETCTBYIOLIETO pacniasa (nocie nia-
BAEHMA M [(I0C/1e PACKMCACHMS, HO [0 PAIINBKH) BINTO 1O
oaHOMy Knaorpammy wnaka. Taxum obpaszom naboparopuit
NOJY4H AYTEHTHYHBIC 00pa3ibl, KOTOPhie 00XBATHIBAIOT pe-
ATBHO OkujaeMbie 0ONACTH KOHICHTPALMIT BCEX KOMMNOHEHT
XAPaKTEePHBIX LIS WIAKOB NpH NPOMIBOACTBE CTANN B MET.
3an, Pasue. XuMmuueckuii ananus ofpainos wUIakoB BINO-
HEH W3IBCCTHBIMH KJACCHYECKHMM METONAMN, 4 TAKKE ¢ Onpo-
GAMHBIMH COBPEMEHHBMIMHI MeTOnaMi (CnexrpodoToMeTphs,
aromuas abcopbuns, ICP u np.). Cransaprueie HTaNoHs! (He-
CKOZILKO KOHHYHBIC MAACTHHKK AuaMeTpa 30 vmM) JUIR 8biBep-
Kit PEHTIEHOBCKOr0 KBAHTOMETPA MPHIOTOBHIN METOAOM
naapaennsi. [loka npuroToBieHs ,paiinyacvsie’ Kpusbie
BRIBEPKH (1BOHYHbIE, OTH. OCHOBHBIE) BONLLWIOT MacTH onpene-
NAEMBIX KOMIOHEHT L1aKa, HO 10 H3TOTOBACHHH KOMEHHLIX
NPOrpaMMOB BRIBEPKH HAT0 emé, NPHIOTOBKTEL HCHNCICHNS
IMICPHYECKHX KOPPEKTHPOBOUHBIX KOIPPHUHENTOB, C KOTO-
puIMH OYAYT KOJAMYCCTBEHHO BhIPAKEHDI HENONAAKM.

B ofa1acTi onpenenenns yrieposa u Cepet, a TAKAKE KHCI0-
PON@ M @30Td HOBAS TEXHONOIUA HE TIPHYHHRCT CYLIECTBCH-
Hble HiMeHeHHS. TONLKO OHA CYUIECTBEHHAR PAIHNUA 3aKH0-
qaeTcH B TOMWMKE npyTanoro obpasua (knacenyecknit obpa-
Jen HymeeT anameTp 4-0X MM, a HoBbil 6 My.). TlosTomy npn
HeBOABLINX HIMEHEHHAX NPHOOPOB AR NPUIOTOBICHHA 0D-
PA3LOB, 3 TAKKS C MHHHMAILHBIMH HIMCHEHHAMMN Cnocobos
A8 ONpeesenis YNOMAHYTHIX 31EMENTOB BONPOC Obia pas-
PeIleH MOJOKHTEILHO.

Hemuoro 6obine 3aTpyAHeHMit OKA3aNoch NMpH onpeaene-
HiK BoAOpoAd. BeaeacTsuu TOro, MTO 3HAYEHMA LA BOJOPO-
na B GONLUWHKHCTBE PACNIABOB, MIFOTOBJICHHBIX 110 HOBOM
cnocoby OKa3aiuch BbILIE OT MPEABHACHHLIX TO B XHMUe-

ckoit naGopatopun 3auo;u:)6pemu.rm BBINOJHHTE ODIINPHBIE
HCCIICA0OBANNA © LB, 4TOOK BLIACHHTEH OTBEHAIOT /1M NOTY-
YEHHBIC FHAMEHHs I BOJOPOIA ACHCTBHTENLHO BBHICOKOMY
COEPKRANHIO — 4TO Gb! MOTITO YKA3ATh HA HCAOCTATOMHY IO 3-
(PEXTHBHOCTD BAKYYMUPOBAHHS, HIH A€ ITO BHICOKOE 3Haue-
HHE MOCIEACTBIE JATPAIHEHIS 00pa3ua BO Bpevs ero otbopa
OTH. MOIKE MPH MPHIOTORICHHH 218 XHMHHECKOro aHaania.

Mporpamwa uccaenoBanuii MeT. 3an. Pasie oxsarsipact:

— orGop ofpa3inos NapanieNnbHO ¢ BAKYYMHOR aMnynoit
B € MEAHOI HITOXRHULOIN (TY, KOTOPYIO pexoMenayeT dpanuy-
cxnit mreTuryr LRS.LD." (118 HECKONLKHX COPTOB CTaaN
PAAHYKOTO M0 COCTABY KAYeCTBA NMPH BUOAHC OANHAKOBBIX
YCAOBMSIX ]

— XHMHHYCCKHIl ananns oTobpanHbix 0dpainos:

— cucTeMaTHveckas obpaboTka, NOJYHEHHBIX JAHHBIX

— BbIGOp Gonee NOAXOIALLIETO METONA HA OCHOBAHMM M0~
JIYMCHHBIX JaHHBIX:

— MIFOTOBIIEHME TOMHBIX HHCTPYXURIT 118 oTOopa obpa3-
HOs ©

Mexauuieckyio 0bpaboTky 00paiios COOTBETCTBEHHO,

OTBEYAIONIAN BEIOPAHHOMY MeTOaY.

Tax Kax NCCIE0BAHHA €U He BNOJHE IAKOHYEHBI, TO B
3T0ii paborte HeT BO3MOKHOCTH NPHBECTH KOHEUHBIC Pelyiib-
Tatel. Ha ocHOBAHMN YAC BHIMOJIHCHHLIX HIMEPEHIE MOKHO
JAKIIOYNTH, 4TO NPH TWATENbHOH paboTe Mpu BCEX KPUTHYE-
cknx (a3 mexay obpasuanin, BIATRIMKI € BaxyyMHOH amnynoit
OTH. ¢ MEAHON NTOKHHIION NPH XHMIHECKOM dHATH3C HA BO-
A0POJ PA3HMLL, KOTOPLIE 3ACAYKUBAIOT YIOMHUHAHNE, He JaMe-
weno. Meron otbopa obpasuos ¢ BaKyyvHo#l amny:10ii Goaee
ynobumit # suinoauserca Ouictpee. IModTomy B MeT. 3as, Pap-
He PelINIH B AakHEieM ynoTpedasts 3101 cnocod orbopa
obpa3nos, XOTA NPH HOBEPXHOCTHON padoTe MOTyT HacTy-
NATh 3arPAIHEHNSA Ha noBepxHocTH obpaina. Beg-raxu mokno
CKA1AThL, MTO HMEHHO 3arpaiHcHite obpailla npeacTasaser co-
G0il NpHYMHY YNOMSHYTHIX TIOBBIUIEHHBIX 3HAUEHIIT I8 BOJO-
poaa.




