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Janez Zvokelj, dipl. inz.
Metalurski institut, Ljubljana

DK 669.15 — 194 : 669.24

9°l; nikljevo jeklo za nizke temperature

Rezervoarji in cisterne, namenjeni shranjevanju
in prevozu utekoéinjenega zemeljskega plina, so
vedinoma izdelani iz nizkooglji¢nega 9 odstotnega
nikljevega jekla. Prikazan je razvoj tega jekla in
strukturne posebnosti, ki nastajajo med termiéno
obdelavo, s katero Sele pridobimo jeklu njegove
prednostne mehanske lastnosti, zlasti odlicno Zila-
vost tja do temperature tekocdega dusika. Jeklo je
tudi dobro varivo, kar omogoca gradunjo velikih
objektov. PokaZejo pa se tudi ekonomske pred-
nosti uporabe 9%, nikljevega jekla za konstrukcije,
ki so izpostavijene zelo nizkim temperaiuram.

1. Del.: RAZVOJ IN TERMICNA OBDELAVA
99/ Ni JEKLA

Uvod

Ko so pred priblizno dvanajstimi leti odkrili
v Sahari velike rezerve zemeljskega plina, so se
francoski strokovnjaki takoj lotili projekta za tran-
sport tega naravnega bogastva v Francijo. V Fran-
ciji sami imajo sicer na jugozahodnem delu ob
Biskajskem zalivu lasten izvir zemeljskega plina
in precej razsirjeno omrezje plinovodov, vendar
predvidene rezerve ne dovoljujejo vedje ekspanzi-
je v potrodnji. S saharskim plinom pa bi bilo moz-
no kriti celo evropske potrebe.

Za transport plina iz Alzira v Evropo sta bili
izdelani najprej dve varianti direktnih prekmor-
skih plinovodov. Po prvi bi ga bilo treba poloZiti
po dnu Sredozemskega morja iz Alzira do fran-
coske juzne obale, po drugi pa podvodni del le
preko Gibraltarske oZine, vendar bi zato suhozem-
ski plinovod potekal dodatno prek Maroka in
Spanije. Izdelava podvodnih plinovodov odpira
vetje tehni¢ne probleme, po drugi varianti pa so
nastale tudi politi¢ne tezave, zato ni bilo pricako-
vati kmalu uresni¢itve. Variantama se je pridruzil
zaradi tega $e tretji projekt, sprva zamisljen bolj
kot zacasna reSitev, ki bi omogocila izkoris¢anje
saharskega plina pred realizacijo direktnega plino-
voda. Zemeljski plin naj bi v alzirskem pristanis¢u
utekocinili in ga prepeljavali v takem stanju s po-
sebnimi ladjami — cisternami v evropska prista-
nis¢a. Odtod naprej pa bi plin spet normalno od-
dajali potro$nikom po plinovodih. Za taksno resi-
tev so se zacele zanimati poleg Francije tudi druge
drzave, zlasti Anglija, in v ti dve deZeli Ze nekaj
let prihaja saharski plin utekocinjen v alzirskem
pristaniS¢u Arzew.

Tudi nade gospodarstvo se zanima za rabo sa-
harskega zemeljskega plina. Nekatera nasa prista-

nis¢a se zivahno potegujejo, da bi postala izkrce-
valne luke za transportni utekoéinjeni plin, ki bi
ga nato posiljala v notranjost deZele in druge
srednjeevropske drzave v nasem zaledju.

Po kopnem je najenostavneje in najekonomié-
neje transportirati pline na velike daljave po pli-
novodih, zato v zadnjem ¢asu omenjajo pri nas in
v sosednjih dezelah kot resno konkurenco alir-
skemu plinu plin iz Ukrajine. Zahodnoevropskim
drzavam pa postaja dostopnejsi novo odkriti plin
nahajalis¢ v Holandiji.

Ceprav je zaenkrat moZno prevazati alZirski
plin v Evropo le v tekocem stanju, je na evropski
celini Se vedno konkuren¢en. Medtem se je nam-
re¢ strokovnjakom posrecilo dokazati, da niso pre-
tirano velike investicije za objekte, kot so suho-
zemski rezervoarji in cisterne na ladjah tankerjih.

Shranjevanje in transport utekocinjenega ze-
meljskega plina sta bistveno drugacna kot pri dru-
gih gorilnih plinih. Ti imajo kriti¢no to¢ko vecino-
ma nad navadno temperaturo, zato jih lahko ob-
drzimo v tekotem stanju pri tej temperaturi pod
visokim pritiskom v primernih tlaénih posodah.

Za zemeljski plin s kriti¢no temperaturo neka-
ko pri —80°C pa pride v postev le shranjevanje
v utekocinjenem stanju pod atmosferskim pritis-
kom, pri tem so pa posode ohlajene kar na
—160°C. Pri tej temperaturi le $¢ malo kovin-
skih materialov zilavih. Vendar imajo austenitna
jekla, baker in aluminijske zlitine, ki se najvec-
krat uporabljajo v ta namen, sorazmerno nizke
vrednosti meje plasti¢nosti in trdnosti ali elastic-
nega modula, kar omejuje njihovo uporabo. Posre-
¢ilo se je najti ustreznejsi konstrukcijski material,
ki ga je mogoce uporabiti za gradnjo tako velikih
objektov za transport in shranjevanje utekocinje-
nega zemeljskega plina, kakrini so potrebni za ne-
moteno oskrbo gospodarsko razvitih evropskih
dezel s plinom. To je devet odstotno nikljevo je-
klo (9% Ni jeklo).

Razvoj nikljevih jekel za nizke temperature

Z razvojem nikljevih jekel za nizke temperatu-
re so se ukvarjali predvsem v ZDA. Za konstrukcije
do temperature —100° C so do konca vojne uspes-
no uporabljali nizkooglji¢no 3,59 nikljevo jeklo
v poboljsanem stanju'. Po vojni so pa zaceli raz-
vijati jekla s $e vecjim odstotkom niklja, ki osta-
nejo zilava pri $e niZjih temperaturah. Slika 1
nam kaZe temperaturne krivulje zilavosti (pre-
skusanci z zarezo »kljué« po Charpyju) za jekla
z razlicno vsebnostjo niklja. Rasto¢i dodatek
niklja v jeklu ocitno moé¢no potiska njegovo pre-
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Zilavast CHARPY-KLJUE (1. 1b)

Temperature [°C]

Slika 1

Temperaturna zavisnost Zilavosti za jekla z razli¢no vseb-
nostjo niklja (Zilavostni preizkulanci z zarezo skljuée po
po Charpy-ju) (2)

hodno temperaturo Zilavosti proti ¢edalje nizjim
temperaturam®. Jeklo prehaja hkrati zelo postopo-
ma in v vedno §irSem temperaturnem intervalu
v krhko stanje. Ze jeklo z 9% niklja pa ostane
pri temperaturi tekocega dusika popolnoma Zilavo.
Vrednosti so tako ugodne, da s pove¢anjem vseb-
nosti niklja na 11 ali 13 %/; prakti¢no ne dosezemo
taksnih bistvenih izboljSanj, ki bi opravicevala
vi§jo ceno tako legiranega jekla. Jeklo z 99/ niklja
in 0,1, C je novi material za konstrukcije, izpo-
stavljene temperaturam tja do temperature teko-
Cega duSika.

Vendar poraba novega jekla ni bila posebno
velika. Vzrok je bil tale: 1. 1944 je v Clevelandu
eksplodiral s krhkim lomom rezervoar, napolnjen
z utekocinjenim gorilnim plinom. Za posledicami
eksplozije in pozara, ki je nastal neposredno za
tem, je izgubilo Zivljenje 128 ljudi. Ugotovili so,
da rezervoar iz 3,5 nikljevega jekla po varjenju
ni bil napetostno Zarjen, Kar naj bi bil eden izmed
vzrokov krhkega porusSenja konstrukcije pri nizki
temperaturi. Od tedaj zahtevajo ameridki pred-
pisi obvezno napetostno Zarjenje vseh varjenih po-
sod za utekodinjene pline. Zaradi tega se je ome-
jila moznost izdelave objektov ve¢jih dimenzij.

Za tako majhne rezervoarje uporaba 9 ¢/y niklje-
vega jekla v primerjavi z zlitinami Al; ne kaze ne
ekonomskih ne tehni¢nih prednosti.

Ko so francoski strokovnjaki proucili za reali-
zacijo projekta prevoza utekolinjenega saharske-
ga zemeljskega plina moZnost uporabe 99/, Ni jekla
za gradnjo vecjih kopenskih rezervoarjev in cistern
na ladjah®, so ugotovili, da lahko brez $kode opu-
stijo napetostno Zarenje varjenih konstrukcij iz
99/, Ni jekla. Sicer pa francoska zakonodaja niti
ne predpisuje obveznega napetostnega Zarjenja
konstrukcij za shranjevanje utekoéinjenih plinov.
Tako je v letu 1960 v Nantesu zgrajen rezervoar
za 500m*® utekolinjenega saharskega zemeljskega
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plina prvi zvarjeni rezervoar iz 99 Ni jekla, na
katerem ni bilo izvedeno napetostno Zzarjenje;
enako je s cisternami na prvem tankerju za pre-
voz plina »Beauvais«. Konstrukciji sta odli¢no
prestali preskusnjo.

Omeniti je treba, da je tudi zacetna ohladitev
na nizko delovno temperaturo eden od problemov
tovrstnih konstrukcij. Zaradi kréenja pri ohlaje-
vanju lahko nastanejo v materialu napetosti, ki
utegnejo biti celo ve¢je kot je vrednost meje pla-
sti¢nosti. V takem primeru nastanejo v konstruk-
ciji trajne deformacije. Ker ima 99 Ni jeklo
normalen temperaturni razteznosti koeficient in
visoko mejo plasti¢nosti, pa se tega ni bati.

L. 1960 so v ZDA zainteresirana podjetja izvedla
vzporedno obsirno akcijo, da bi pokazala z uteme-
ljevanjem, da se v primeru uporabe 99/, Ni jekla
za posode za shranjevanje utekocinjenih plinov
res lahko opusti napetostno zarjenje po varjenjut.
S tem namenom so izdelali ve¢ posod iz 9%/ Ni
jekla. Nekatere so po varjenju napetostno Zarili,
drugih pa ne, Posode so napolnili s teko¢im du-
Sikom (—196°C in izpostavili udarcu padajoce
mase ali pa so jih tesno zaprli, da se je s postop-
nim izparevanjem plina vecal notranji pritisk do
porusditve. Ta serija poskusov imenovana »Opera-
cija CRYOGENICS«, je pokazala, da so tako nape-
tostno zarjene kot nezarjene posode dobro presta-
le udarce in so se porusile pri prakti¢no enakem
notranjem pritisku. Pri analizi zunanjega videza
preloma pa so odkrili, da je bil prelom pri nezar-
jenih posodah povsem zilav, medtem ko je bil
prelom pri napetostno zarjenih celo ze delno kri-
stalini¢en. Rezultati »Operacije CRYOGENICS« so
omogocili, da so se ameriski predpisi za gradnjo
posod za shranjevanje in prevoz utekoéinjenih
plinov izjemoma spremenili in v primeru uporabe
99/ Ni jekla ni ve¢ predpisano napetostno Zarje-
nje konstrukcij.

Stevilo ve¢jih konstrukcij iz 99/ Ni jekla se je
v zadnjih letih zelo poveéalo. Naj omenimo, da
ima novi francoski tanker za prevoz metana »Ju-
les Verne« 6 cistern po 4000 m*. V alzirskem pri-
staniS¢u Arzew pa so izdelani kopenski rezervoarji
s prostornino 11000 m®. (Slika 2). Stevilne podat-
ke o teh realizacijah dobimo v strokovni, zlasti
varilski literaturi (5—8),

Termi¢na obdelava 9% Ni jekla

Razlage, zakaj lahko obdrzi 99/, Ni jeklo z niz-
kim ogljikom odli¢no Zilavost do tako nizkih tem-
peratur, se $e ne ujemajo. Postopek termi¢ne ob-
delave, s katerim dobi jeklo svoje prednostne ka-
rakteristike, je pa dognan in se dopolnjuje le z
malenkostnimi spremembami.

V sistemu Fe-Ni razdirja nikelj obmocje y tako,
da so zlitine z nad 30 % niklja Ze brez premene do
navadne temperature.



Slika 2

Francoski tanker za prevoz utekocinjenega zemeljskega
plina »Jules Verne«

Premenske totke pri ohlajanju in segrevanju
pa so podvrzene izredno mocni histerezi, kar se
pokaze tudi na realnem diagramu sistema Fe-Ni po
Hansenu (slika 3). Posebnost premene y—a je,
da se vrsi v popolni odsotnosti difuzijskih proce-
sov in da je pri zlitinah z nad 4 % Ni po mehaniz-
mu podobna martenzitni transformaciji. Zato ime-
nujemo to strukturo nikljev martenzit in jo ozna-
¢ujemo kot a: ferit. Kolikor soglasajo avtorji o
mehanizmu transformacije pri ohlajanju (y = az)
toliko si nasprotujejo v razlagi mehanizma preme-
ne pri ogrevanju (a2 —> y). Nekateri menijo, da na-
stopi v obmoéju « + y razmesanje v fazi z razli¢no
vsebnostjo niklja, drugi pa trdijo, da je difuzija
prepoc¢asna in je premena brez koncentracijskih
razlik. V primeru kontinuirnega ogrevanja prek
dvofaznega podrotja je verjetnejSe mnenje sled-
njih, ki ga ponazarja tudi Hansenov fazni diagram.
Pri daljsem zadrZevanju v dvofaznem podroju pa
res lahko nastane razmes$anje. To nam potrjujejo
nekatere metalografske $tudije®, ¢eprav v sistemu
Fe-Ni resni¢nega ravnoteZja ni mogoce vzpostaviti.
(Slika 4a in b)

UteZmi %% Ni
S 1B 15 20 25 30 35
w 1

3 §

|
4

-

Temperatura °C

-200 1 1
0 5 10 B
Atomski 76 Ni

Slika 3
Realni fazni diagram sistema Fe-Ni po Hansenu
Razmesanje faz Fe-Ni zlitin po Zarjenju v dvofaznem
obmoéju (9)

Navzocnost ogljika spremeni sistem Fe-Ni.
Imamo tudi trifazno podrocje (a + y + C). Pri
hitrem ohlajanju iz austenitnega podrocja pa do-

Slika 4
a) Fe-Ni zlitine s 499, Ni, Zarjenja 1" pri 740°C, 500:1
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bimo tudi pravi martenzit. Vpliv ogljika nam naj-
lep3e ilustrira primerjava dveh TTT diagramov za
kontinuirno ohlajanje za 9% Ni jeklo in sicer pr-
vega z 0,025/, C in drugega z 0,0959/, C (slika 5)19.
Premenske toctke, ki jih dobimo pri pocasnem
ohlajanju prvega jekla, lahko vskladimo s faznim

0,095°4 C pa nastane e pri ohlajanju na zraku
skoraj popolna premena v martenzit. Pokaze se,
da je 99 nikljevo jeklo z nad 0,04°,C v tanjsih
profilih kaljivo ze na zraku.

Jeklo Z 10 NS

C %[Mn %]Si %] S %] P %[N 5] Cr %[Mo R[Cu Bla B N o] %
0,095 0,51 9,0

Austenzacya 790°C - % "
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HsSNESS S
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| I | |‘ |
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1500:1 3
2 500 — . .
£
diagramom Fe-Ni na sliki 3. Le pri zelo hitrem = ‘
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Slika 5
TTIT diagram za kontinuirno ohlajanje v 99, nikljevem
jeklu
a) z 00259 C
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Zato dovoljujejo predpisi za termicno obdelavo
99/y nikljevega jekla poleg kaljenja v vodi in olju
tudi normalizacijo, vendar dvakratno. Pri prvi
austenitizaciji 1" na 900° naj bi se austenit homo-
geniziral, z drugo normalizacijo 790 1/2 h/zrak pa
dobimo drobno zrno, ki je izredno pomembno za
mehanske lastnosti, zlasti za Zilavost jekla pri niz-
kih temperaturah. Postopek dvakratne normaliza-
cije je ugoden za termic¢no obdelavo plocevin. Pri
debelejsih profilih pa ohlajanje na zraku ne da
popolne martenzitne strukture in je hitrejse ohla-
janje nenadomestljivo.

Po kaljenju oz. normalizaciji popus¢amo jeklo
nekaj ur med 540—580° C. Prav po tem postopku
pridobimo 9 ¢/y nikljevemu jeklu izredno ugodne
lastnosti pri nizkih temperaturah. Brophy in
Miller!! sta prva opazila, da pri¢ne pri jeklu z
99/ Ni nastajati v strukturi austenit Zze pod toc¢ko
Aci, ki se ugotovi na konvencionalni nadin, npr.
dilatometri¢no, (slika 6).



Raztezek

Temperatura °C —

Slika 6
Dilatometrske krivulje pri ogrevanju
a) navadnega jekla
b) 9, nikljevega jekla

Austenit v strukturi se pokaZe v obliki prav
majhnih otockov in ga je moZno opazovati le z
elektronskim mikroskopom.

Temperaturna razlika med konvencionalno do-
loteno tocko Act in temperaturo, pri kateri se
tvori prvi austenit — imenovala sta jo »pravo totko
Aci« — je za jeklo do 59 minimalno, pa pa na-
raste pri jeklih z nad 79, Ni (slika 7). Najpo-
membnej$a je njuna ugotovitev, da je prisotnost
austenita, ki ga dobimo s popus¢anjem v obmocju

med »pravo« in »konvencionalno« tocko Aci, bi-
stvenega pomena za ugodne lastnosti in uporab-
nost 9%, Ni jekla pri nizkih temperaturah.

Koli¢ina med popuscanjem nastalega austenita
je odvisna od temperature popusfanja in hkrati
od ¢asa popuicanja (slika 8).
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Slika §
Nastajanje austenita v odvisnosti od ¢asa in temperature
popuscanja (3)

Bastien in sodelavci® oznadujejo kinetiko nasta-
janja austenita s parametrom P, ki zajema oba
faktorja, temperaturo in ¢as popustanja v obliki
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Slika 7

Razlike med konvencionalno in pravo Aci temperaturo
v odvisnosti od %, niklja v jeklu (11)

krivulja 1 — austenit nastal med popuscanjem

2 — stabilen po ohladitvi na navad. temperaturo
3 — stabilen po ohladitvi v teko¢em dusdiku
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logaritemske formule, kakr$no sta uvedla Hollo-
mon in Jaffe za odvisnost trdote od temperature
in ¢asa popuscanja. V formuli:

P=T (logt + C)
pomeni T temperaturo popuscanja v °K, t ¢as po-
puséanja in C konstanto, za katero so avtorji do-
gnali vrednost 40.

Odnos med parametrom P in koli¢ino austenita,
pa ni linearen (slika 9). Po njihovih rezultatih iz-
gublja austenit stabilnost nad doloteno vrednostjo
parametra P.

Se obsirneje so raziskali oblikovanje austenita
Marschall, Hehemann in Troiano'. Krivulje na
sliki 10 kazejo kolicine stabilnega austenita pri

24 A ] v — — l
21— pri+20° ‘f "“—J“‘—"—”_‘f—+“
do— =l T = —
8 4+
5
’-;«“
%n
-
E
6
4
2t
0

Las poputéanja - minute

Slika 10

Koli¢ina austenita stabilnega pri navadni temperaturi
(polne ¢&rte) in temperaturi tekofega dusika (&rtkane &rte)
v odvisnosti od temperature in &asa popustanja (12)

navadni temperaturi in po ohladitvi v teko¢em du-
§iku v odvisnosti od temperature in ¢asa popu-
$¢anja. Iz njih se vidi, da austenit, ki nastaja pri
vi§jih temperaturah popustanja, ni vec¢ stabilen.

Na sliki 11 kaZzemo odvisnost mehanskih last-
nosti 9%, nikljevega jekla od temperature popu-
S¢anja. Diagram je izdelal Bastien s sodelavci®
za jeklo, ki je bilo po austenitizaciji ohlajeno v

Y
v 80 ém
e T e R
[ | —
= 50 ‘g —— + ~—
10 }g : ""'—“20 =
o N
£ ‘ v
= - |
&N S | N
5855 . P2]s &
- = o, &
8 E [ , |
.-§ t" 0 A ! 5 1
N 400 450 500 550 600 °C
Temperatura popudtanja (2h)
Slika 11

Mechanske vrednosti 99, nikljevega jekla v odvisnosti od
temperature popuiéanja (2 uri) (3)
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zra¢nem piSu in popusdéeno 2 uri pri navedenih
temperaturah. Do temperature popuscanja 580°C
padata natezna trdnost in meja plasti¢nosti, dalje
pa se trdnost povecuje. Zarezna zilavost Ch — V
pri temperaturi —196° C doseZze maksimum vred-
nosti pri popuséanju v intervalu med 550 in 580° C.

Mehanske vrednosti so odvisne od navzo¢nosti
avstenita v strukturi in od njegove stabilnosti.
Prakti¢no pri¢éne nastajati v 9%/ mikljevem jeklu
avstenit pri temperaturah popus$c¢anja nad 5007 C.
Pri temperaturi 580° C dobimo ze 15—209/, avste-
nita, ki ostane ves stabilen pri ohlajanju do tem-
perature teko¢ega dusika. Pri vi$jih temperaturah
popustanja nastali avstenit pa ni ve¢ tako stabilen
in se pri ohlajanju pretvori v martenzit. Tako
dobimo maksimum vrednosti Zilavosti pri popu-
S¢anju v obmocju, kjer nastane najvec stabilnega
avstenita. Trdnost in meja plasti¢nosti pa se za-
radi navzoénosti te mehkejse faze zmanjsujeta. Ce
pa se avstenit delno ali v celoti spremeni v mar-
tenzit, kar se zgodi pri vseh popusc¢anjih nad
580°C, se zilavost spet poslabsa, povecata se pa
natezna trdnost in trdota.

Marschall je s sodelavci'® skusal ugotoviti
medsebojno odvisnost zilavosti od koli¢ine avste-
nita. Vendar direktnega odnosa ni mogel vzpo-
staviti.

Po mnenju istih avtorjev ohrani jeklo tako ve-
liko zilavost pri nizkih temperaturah zato, ker se
zberejo ves ogljik in druge nedistoe v avstenitu
in se tako feritna osnova ofisti intersticijsko raz-
topljenih atomov.

Pri fraktografskih $tudijah IRSIDa' se je
pokazalo, da avstenitni otofki na meSanih prelo-
mih Zilavostnih preizku$ancev ne ovirajo transkri-
stalinega preloma kristalnih zrn. Zato na podlagi
ocene vrednosti Zilavosti zlitin Fe-Ni z malo oglji-
ka in z rastoco vsebnostjo niklja do 9 %,, sklepajo
avtorji, da je za Zilavost pri nizkih temperaturah
primarnega pomena navzo¢nost niklja v feritni
matici.

Varjenje 9%, Ni jekla

Sestava in Cisto¢a sta pomembna faktorja, ki
zagotavljata 99/ Ni jeklu dobro metalurSko vari-
vost. Zaradi nizkega odstotka ogljika — po ame-
riskih predpisih C < 0,13y, po francoskih pripo-
ro¢ilih C < 0,11%/y4 — ni pricakovati v prehodni
coni visokih trdnostnih konic z neugodnimi posle-
dicami. Zato ni potrebno predgretje. Tudi obéut-
ljivost za nastajanja podvarkovnih razpok ni ve-
lika. Ta se seveda $e zmanjSa v primerih, ko upo-
rabljamo dodajalni material, ki daje avstenitno
strukturo zvara.

Ceprav bi 9%, Ni jeklo lahko varili z normal-
nimi postopki in z normalnimi elektrodami, na-
stajajo vendar pri izbiri dodajalnega materiala
problemi, ki $e niso povsem reseni. Zaenkrat se
namre¢ $e ni posrecilo dobiti dodajalni material,
ki bi imel v vsakem pogledu enake lastnosti kot



osnovni mterial. Karakteristika 9%, Ni jekla je
odli¢na zilavost pri —196°C, tega pa v zvaru ne
moremo doseci z nobeno normalno elektrodo, ki
daje feritne zvare. Po drugi strani pa ima jeklo
povecano trdnost in mejo plasti¢nosti, temu je
tezko ustreci pri uporabi avstenitnih elektrod.

Raziskave, ki bi bile primerne za resitev tega
problema, so bile dokaj redke. V ZDA namre¢
skoraj ze od vsega zacetka z uspehom uporabljajo
za varjenje 994 Ni jekla elektrode tipa Inconel.
Za normalno oblotno varjenje je v rabi elektroda
Inco-Weld A, za druge vrste varjenja pa so
manj$e modifikacije v sestavi dodajalnega ma-
teriala.' 14

Inco-Weld A je oplas¢ena elektroda, namenjena
zlasti za varjenje Ni-Cr zlitin z drugimi avstenit-
nimi jekli. V plas¢u vsebuje malo vodika, zato
je uporabna za varjenje jekel z izrazito razliénimi
sestavami. Priblizna sestava elektrode je max.
0,15, Mn 2,5%,, Cr 159, Fe 8¢,y Mo 0,5—2,0%
Al 1,0—3,09,, ostalo Ni 70 %,. Stevilni poskusi po-
trjujejo dobre lastnosti, katere doseZzemo v zvar-
jenih spojih 99, Ni jekla uporabo te elektrode.
Predvsem velja to za Zilavost pri —196°C. Tudi
trdnost se priblizuje vrednostim osnovnega mate-
riala, medtem ko je meja plasti¢nosti precej nizja.

Tabela I — Mehanske vrednosti in razpokljivost elektrod, primernih za varjenje 9%, Ni jekla

———

Mehanske vrednosti 2ilavost kpm/cm? 1
Vrsta . Nagnjen
Sy Cu 3 pri —196'C .
elektrode kp/mm’ kp/mm’ % ‘T'o o " o
15 Cr/70 Ni  Zlitine 4247 67—72 30—34 30—40 7 9—-12 znatna
tipa
15Cr/60 Ni  Inconel 36 56 20 34 7.6 10 znatna
o Nizek C RS N o
normalen: Mn 37 59 37 35 — 51 znatna
25Cr/20 Ni  Nizek C
visok Mn 45 58 30 — 5.2 o znatna
Nizek C + Mo 40 63 26 32 — 0,5—3 znatna
Nizek C
. normalen Mn 3645 4361 1421 14 - 6,5—7,7 znatna
17 Cr/40 Ni Nizek C
iiacic: M 34 50 35 43 6,5 51 —
10—207/, ferita 57 73 30 43 37 2,0 brelz
18Cr/ 59/, ferita brez
10 Ni/ Mn 29 40—51 58—62 2336 28—54 4,6 3,747 razpok
2 Mo 59/, ferita brez
Mn 29/, 46—49 62—64 35 50 50—5,6 39456 razpok

Omenili smo ze, da so mogli izdelovati v ZDA
zaradi ameriSkih predpisov o obveznem napetost-
nem zarjenju varjenih posod samo konstrukcije
manjsih dimenzij. Zaradi tega tudi pomanjkljivosti
omenjene clektrode niso prisle prav do izraza.
Uporaba elektrod Inco-Weld A zahteva namrec
kontrolo termi¢nega rezima varjenja, da bi se pre-
pretile razpoke v zvaru. Pri manjsih konstrukci-
jah pa je moZno uporabiti tehnoloSke postopke
varjenja in ukrepe, ki zahtevajo delavnisko delo
in skrbnost, medtem ko so tak3$ni nacini dela teze
izvedljivi pri varjenju vec¢jih objektov neposredno
na gradbiséu. Pri manjiih dimenzijah konstrukcij
tudi cena uporabljenih elektrod ne pride toliko
do izraza, kakor postane pomembnejSa pri velikih
zvarjenih konstrukcijah, izdelanih iz 99/ Ni jekla,

pri katerih je poraba elektrod velika. Elektrode
Inconel so zaradi visoke vsebnosti Ni ob¢utno
drazje od drugih.

Za manj obremenjene dele so preskudali tudi
austenitni elektrodi tipa 25 Cr/20 Ni in 17 Cr/40 Ni.
Obe imata zelo nizko mejo plasti¢nosti, obenem
pa visok temperaturni razteznostni koeficient, kar
je neugodno za njihovo uporabnost. Kot vse auste-
nitne elektrode so ob&utljive tudi za razpoke v
zvaru. Bastien je s sodelavci® razvil dodajalni
material austenitnega tipa 18 Cr/8 Ni z dodatkom
29/ Mo. Ta prispeva zvaru navzocnost cca 109,
ferita delta, kar zmanjsuje obé¢utljivost za razpoke
v zvaru. Meja plastiénosti pa je $e vedno nizka
kot je razvidno iz tabele I. Elektroda Niloid 1, o
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kateri porota A. B. Fildhouse'® ima elektrodno
zico iz Cistega Ni, v oplas¢enju pa poleg Ni Se
139/, Cr in nekaj Mn, Mo in Nb.

Zacetni poskusi, da bi varili 99/ Ni jeklo z do-
dajalnim materialom, ki bi imel priblizno enako
sestavo kot osnovni material, niso bili zadovoljivi.
Sele Witherell in Peck'® porocata v novejsem
¢asu o prvih uspehih. Z dodajalnim materialom
z 12,59, Ni sta pri varjenju v za$¢itni atmosferi
dosegla zvare brez razpok, ki pa imajo tudi odli¢-
no Zilavost pri —196° C. Ugotovila sta, da elektrod-
na Zica ne sme vsebovati Si, pa¢ pa mora biti
skrbno dezoksidirana z Al. V tem primeru tudi
necistoce, predvsem Zveplo, ki pride v zvar iz raz-
taljene cone zvara, ni $kodljivo glede na razpoklji-
vost. Mehanske lastnosti in Zilavost zvara pri
—196 C so zelo dobre. Pri oblo¢nem varjenju pa
taksne elektrode niso dale zadovoljivih rezultatov.
Tezko je namrec prepreciti, da bi bilo ve¢ silicija
in kisika v zvaru. Vse kaze, da vpliva dodatek
titana v dodajalnem materialu ugodno na zmanj-
sanje oblutljivosti za razpokljivost in poveluje
hkrati zilavost. Problem primernega dodajalnega
materiala za varjenje 99/ Ni jekla ostaja vsekakor
Se vedno aktualen, ker ni pomembna samo cena
elektrod, ampak tudi enostavnost varilnega po-
stopka, katerega omogoci ta ali ona izbrana elek-
troda.

Pri primerjalni analizi ekonomiénosti uporabe
994 Ni jekla ali drugih kovinskih materialov za
konstrukcije, namenjene shranjevanju in trans-
portiranju utekocinjenih plinov moramo uposte-
vati $tevilne faktorje. Ce menimo, da imajo tako
994, Ni jeklo kot austenitna jekla, aluminijeve in
bakrove zlitine pri nizkih temperaturah zadovolji-
vo zilavost, se primerjava lahko izvrsi na podlagi
drugih mehanskih in tehnoloskih lastnosti.

Iz tabele II je razvidno, da prekasa 99/ Ni
jeklo druge materiale po trdnosti in meji plasti¢-
nosti ter po elasti¢nem modulu. Na podlagi podat-
kov, ki jih navaja Lejay® pokaze racun faktorja
vrednosti (f) po formuli:

¢ cena X spec. teia

trdnost

najugodnejSe razmerje za 99, Ni jeklo (f = 042),
Zelo blizu pa mu je tudi aluminijeva zlitina Al +
+ 5% Mg (f = 050). Ce pa vzamemo kot kvali-
tetni Kriterij mejo plasti¢nosti ali modul elasti¢-
nosti, je pa razmerje faktorjev 1:2 v korist 9%/ Ni
jekla. Vendar pri vsem nismo upostevali, da je
modul elasti¢nosti izredno pomemben faktor za
stabilnost konstrukcij in je zaradi tega mogoce
graditi iz 99, Ni jekla vitkej$e konstrukcije, kar
pomeni ponoven prihranek materiala in s tem Se
dodatne ekonomske prednosti pri uporabi tega
jekla v konstrukcijah, TeZje hladno oblikovanje
99/ Ni jekla pa je njegova resna pomanjkljivost;
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za kompliciranejSe oblike je treba uporabiti le
vroce oblikovanje. Zato ima 9 % Ni jeklo prednost
le pri gradnji velikih konstrukcij enostavnih oblik,
Omenili smo Ze, da ima 9%/ Ni jeklo tudi zadovo-
ljivo nizek temperaturni razteznostni koeficient
zaradi visoke meje plasti¢nosti, hkrati se ni bati,
da bi nastale trajne deformacije pri termicnem
Soku, kot ponavadi imenujemo ohladitev celotne
konstrukcije na nizko delovno temperaturo.

Tabela II — Mehanske vrednosti razlicnih kovin-
skih materialov, primernih za konstrukcije pri
nizkih temperaturah.

?lodul = % Nap;{o;:i
Material elastién. X = . pri ohladitvi
o E: kpmm: kamm?  kp/mm? S0 70 ¢
jekio 99/ Ni 20.000 50 65 30
jeklo 18/8 19.600 22 50 50

Al + 59/, Mg

zlitina 6.600 13 25 25
zlitina

baker-aluminij 11.000 40 21

Za manij$e konstrukcije kompliciranejsih oblik
po dosedanjih mnenjih ni bistvenih ekonomskih
razlik glede izbire materialov. Uporaba jekla
99/, Ni za gradnjo ve¢jih konstrukcijskih objektov
za transport in shranjevanje utekodinjenih plinov
pa je nesporno ekonomsko ugodnejsa.

Literatura

1. ARMSTRONG T. N. in A. P. GAGNEBIN
sImpact Properties of some low Alloy Nickel
Steel at Temperatures down to —200° C«
Transactions ASM, 28, (1940)

2. ARMSTRONG T.N. in G.R. BROPHY
»Some properties of low carbon 8 !/2 per cent
nickel steel«
National Conference on Petroleum Mechanical
Engineering ASME, Houston, Texas, 5—8 okt.
1947

3. BASTIEN P, C. ROQUES, J. DOLLET, H. RAP-
PENNE in J. PITAUD
sL'acier &4 99, de nickel pour le stockage du
gaz natural Liquéfié«
Revue de Métallurgie, 1963, str. 59—90

4, »Operation CRYOGENICS«
Revue du nickel (1961), str. 72—79

5. LEJAY H.
»L'acier & 99/ de nickel et le probleme du
stockage des gaz liquéfiés«
Métallurgie, 94 (1962), str. 1007—1017



6. PITAUD J.

»Possibilités d'emploi de 'acier a 99/, de nickel
pour la réalisation de réservoirs soudés de-
stinés au stockage et au transport des gaz
liquéfiése«.

Chaudronerie-Tolerie (1962), str. 11—19

7. HERBIET H.

»Propriétés de l'acier a 9%, de nickel au cours
de sa mise en oevree,

Revue de la Soudure (belge) 19 (1963), str.
17—23

8. »L'acier a 99, de nickel pour basses tem-
pératures«
Revue du nickel, 29 (1963), str. 105—109

9. ALLEN N.P. in C.C. EARLY
»The Transformation « —» v and vy - a in Iron
Rich Binary Iron - Nickel Alloys«

Journal of the Iron and Steel Institute, 166
(1950), str. 281—288

10. KRON M., A. CONSTANT, A. CLERC, J. PLA-
TEAU, G. HENRY, M. ROBERT in C. CRUS-
SARD
»Contributions a I'étude du mode d’action du
aickel (jusqu'a 99%,) sur les propriétés mécani-
ques des aciers a basse température«

Mémoires Scientifiques de la Revue de Métal-
lurgie 58 (1961), str. 901—914

11. BROPHY G.R. in A.J. MILLER
»The Metallography and Heat Treatment of 8

to 10 per cent Nickel Steel«
Transaction ASM (1949), str. 1185—1203

12. MARSCHALL C.W. R.F. HEHEMANN in
A.R. TROIANO
»The characteristies of 99/, Nickel low Carbon
Steel«
Transaction of the ASM 55 (1962), str. 135—
148

13. ARMSTRONG T. N,, J. H. GROSS in R. E.
BRIEN
»Properties Affecting Suitability of 9 per cent
Nickel Steel for low-Temperature Services«
Welding Journal Research Supplement, (1959),
str. 57s—70s

14. »Etude du soudage de l'acier a 99/ nickel au
moyen d'é¢lectrodes au de fil du type Inconel«
Revue du nickel, 28 (1962), str, 131—147

15. FILDHOUSE A. B.
»Niloid 1: a New Electrode for Welding 99/,
Nickel Steel«,
Welding and Metal Fabrication 32 (1964), str.
149—160

16. WITHERELL C.E. in J. V. PECH

»Progress in Welding 99/, Nickel Steel«
Welding Research Supplement, 43 (1964), str.
4735—4800.

ZUSAMMENFASSUNG

1. Teil.

Reservoire und Zisternen, die zur Lagerung und Trans-
port von fliissigem Erdgas bestimmt sind, werden jetzt
grosstenteils aus niedriggekohltem %/rigen Nickelstahl er-
zeugt. Es ist die Entwicklung dieses Stahls dargestellt.
Seine besonderen mechanischen Eigenschaften gewinnt der
9¥ige Nickelstahl erst durch die richtige thermische Be-
handlung. Nach Hirtung oder zweifacher Normalisierung
lassen wir den Stahl an im Temperaturbereich, der eigen-
tlich tiefer liegt als die Temperatur des Punktes AC:, die
durch konventionclle Methoden bestimmt ist, jedoch be-
kommen wir in der Struktur die teilweise Umwandlung in
Austenit schon wihrend der Dauer des Anlassens. Die
Anwesenheit des Austenits in der Struktur ist wichtig,

damit der Stahl bis zur Temperatur des flissigen Stick-
stoffes zidh bleibt, jedoch sind die Auslegungen Uber den
tatsachlichen Einfluss von Austenit auf die mechanischen
Eigenschaften des Stahls noch nicht einheitlich.

Neben der vorziglichen Kerbzihigkeit bei niedrigen
Temperaturen hat der 9%/rige Nickelstahl entsprechende
hohe Werte der Plastizitit und der Festigkeit. Da sich
der Stahl auch gut schweissen lisst, wenngleich noch nicht
alle Probleme des Zugabematerials gelost sind, ermogli-
chen diese Tatsachen den Bau grosser Objekte. Eben bei
diesen Bauten zeigen sich die Vorteile der Verwendung
von %/-igem Nickelstahl gegeniiber anderen Materialen,
die zwar auch fiir Konstruktionen, welche niedrigen Tem-
peraturen ausgesetzt sind, verwendet werden.

SUMMARY

Part 1.

Reservoars and tanks for storing and transportation
of liquified gas are now in most cases made out of low
carbon 97, Ni Steel. The development of this steel is shown,
Its special mechanical properties the 9/, Ni steel gets only
after proper heat treatment. After quenching or double
normalizing steel is tempered in temperature area which
is lower than temperature point Acl determined by con-
ventional methods. During the period when steel is being
tempered the partial change to austenit is being observed.
Presence of austenit in a structure is important since steel

remains to have good impact strength down to the tem-
peratures of liquefied nitrogen. Nevertheless the explana-
tions about real influence of austenit on mechanical pro-
perties are not yet uniform.

Besides excellent impact strength at low temperatures
9/ Ni steel has comparably high values for yield strength
and fracture strength. Since steel can be welded well,
inspite of unsolved problems of added material, described
facts make it possible to build big objects, Advantages
of 9/, Ni steel comparatively to other materials which are
also used for constructions desposed to low temperatures
are especially shown at such errections.
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NOVI PROIZVODI

OGLJIKOVO JEKLO ZA AVTOMATE NOVE KVALITETE
z visokim indexom obdelovalnosti nerjavetega ogljikovega jekla za avtomate:
C. 3990

KISLINO ODPORNO AVSTENITNO JEKLO
posebno primerno za obdelavo na

avtomatskih obdelovalnih strojih C 45
— 40/, boljsa obdelovalnost za izdelavo strojnih delov na avtomatih in
— brzina rezanja 60—70 m/min. C.4790

in za izdelavo serijskih delov
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Selektivno elektrolitsko jedkanje karbidov
Me,C in MeC v brzoreznem jeklu 6-5-2

Uvod

Srudij jedkanja posameznilt strukturnih faz
doseie pomembne kriterije, ¢e pripravimo te faze
sintetsko in dolo¢imo njihovo elektrokemijsko
stabilnost.

Preiskovali smo vzorce brzoreznega jekla 6-5-2.
V njem nastopajo karbidi strukturnega tipa MesC
in MeC, Z elektronsko mikrosondo smo doloéili
kemijsko analizo obeh tipov karbidov. Sintezo kar-
bidov smo izvrsili po poznani kemijski analizi. Po
kemijski sestavi in strukturi ustrezajo sintetski
karbidi karbidom MeiC in MeC v preiskovanem
brzoreznem jeklu. Na vzorcih brzoreznega jekla in
sinterskih karbidih smo izvrsili elektrokemijske
meritve v razli¢nih elektrolitih,

Nas namen je bil, da bi dosegli takine elektro-
litske razmere, ki dovoljujejo selektivno jedkanje
ene ali druge karbidne faze, ne da bi jedkali
OSHOVHO 1MAaso.

Eksperimentalni del

Poskuse smo izvrsili s slede¢imi materiali:

1. Brzorezno jeklo 6-5-2. Kemijska analiza:
0,8¢,C; 6,65% W; 5389, Mo; 4,59,Cr; 1,889, V.
Toplotna obdelava: kaljeno 1180°C, napusceno 2
uri pri 560° C. Vzorci z ekstremno grobimi in fini-
mi karbidi.

2. Elektrolitsko Zelezo

3. Sintetski karbid MesC, ki po kemijski sesta-
vi in strukturi ustreza karbidom MesC v preisko-
vanem brzoreznem jeklu. Kemijska analiza:
339/ Fe; 389% W, 18¢%,Mo; 59%Cr; 49,V in
2,39/, C (preratunano)

4. Sintetski karbid MeC, ki po kemijski sestavi
in strukturi ustreza karbidom MeC v preiskova-
nem brzoreznem jeklu. Kemijska analiza: 739/, V;
69/Mo; 59, W, 18,29/, C (preradunano).

Mozne so bile slede¢e kombinacije strukturnih
faz:

a) osnovna masa + karbid MesC + karbid MeC
(brzorezno jeklo 6-3-2)

b) osnovna masa (elektrolitsko Zelezo kot na-
domestilo)

¢) karbid MesC (sintetski)
d) karbid MeC (sintetski)

Elektrolitska celica je bila steklena posoda v
obliki U. V umetno maso stisnjeni in polirani vzor-
¢i (povrSina ca 1 cm®) so bili pritisnjeni z vzmetjo
na obro¢ iz stekla pleksi v razSirjenem kraku ce-
lice. V drugem kraku celice je bila platinska elek-
troda. Vzorci so bili vedno vezani kot anoda,
platinska elektroda pa kot katoda. Primerjalna
clektroda je bila nasi¢ena Kkalomelna elektroda.
Poskusi so bili izvr§eni pri 20" C,

Z opisanimi vzorci smo izvrdili potenciostatske
meritve (gostota toka proti napetosti). Uporabili
smo elektrolite razlicne sestave. Po dobljenih kri-
vuljah smo potem dolocili pogoje za galvanostat-
sko jedkanje karbidov v preiskovanem jeklu.

Elektrokemijske meritve metalografsko pri-
pravljenega obrusa nam dovoljujejo kontrolo po-
vriine pred poskusom in direktno primerjavo
na¢ina jedkanja z rezultati elektrokemijskih me-
ritev v nekem e¢lektrolitu.

V raztopini 3 %/, KBr in 19/, askorbinske kisline?
se elektrolitsko jedka osnovna masa, karbidi MesC
in MeC ostanejo nenapadeni. Ce pa izberemo raz-
topino NaOH?, se jedkajo karbidi in ostane ne-
napadena osnovna masa. Pri naSih poskusih smo
ugotovili, da koncentracija NaOH bistveno vpliva
na elektrokemijsko stabilnost karbidov. Po teh
ugotovitvah smo dolo¢ili pogoje selektivnega jed-
kanja karbidov MesC in MeC v brzoreznem jeklu
6-5-2.

Rezultati in diskusija

Slika 1 prikazuje rezultate elektrokemijskih
meritev v elektrolitu: 39 KBr z dodatkom 1%,
askorbinske kisline. Dobili smo sledece zaporedje
elektrokemijske stabilnosti: elektrolitsko Zelezo
(najmanj stabilno) — brzorezno jeklo — karbid
MesC — karbid MeC,

V 0,1 molarnem NaOH se raztopi najprej kar-

bid Mec¢C, nato MeC. Sledita brzorezno jeklo in
elektrolitsko Zelezo (slika 2).

Narobe pa opazimo, da je karbid MesC v 0,01
molarnem NaOH stabilnejsi kot karbid MeC (sli-
ka 3).
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Elektrokemijske meritve se dobro reproduci-
rajo. Izjemno je samo obnaSanje karbida MesC v
0,1 molarnem NaOH, kar pa prisojamo plasti re-
akcijskih produktov na povrsini obrusa.

Po primerjavi slik 2 in 3 lahko sklepamo,
da se karbidu MeC ustrezna lega Krivulj s spre-
membo koncentracije NaOH ne spremeni veliko.
Pa¢ pa se bistveno spremeni lega krivulj s spre-
membo koncentracije NaOH pri sintetskem Kkar-
bidu Me:C.

Lega potenciostatskih krivulj in mikroskopski
pregled vzorcev brzoreznega jekla po izvr$enih
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Slika 1
Potenciostatske krivulje (gostota toka proti napetosti)
Elektrolit: 3% KBr + 1% askorbinske kisline o brzorezno
jeklo 65-2, + elektrolitsko Zelezo, X sintetski karbid Me:C,
sintetski karbid MeC
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Slika 2

Potenciostatske krivulje (gostota toka proti napetosti)

Elektrolit: 0,1 m raztopina NaOH o brzorezno jeklo 652, +

+ elektrolitsko Zelezo, X sintetski karbid MeC,  sintetski
karbid MeC
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meritvah sta nam bila izhodis¢e za izbiro galvano-
statskih pogojev selektivnega jedkanja karbidov v
preiskovanem brzoreznem jeklu.

Pri galvanostatskem jedkanju v 0,1 molarnem
NaOH in pri gostoti toka 1 m A/cm? so se karbidi
MesC najprej rahlo obarvali. Po daljSem ¢asu jed-
kanja, posebno ¢¢ smo uporabili bolj koncentrira-
ne raztopine NaOH, pa je hidroksidna koZica na
povrSini kKarbidnih zrn razpokala in se véasih celo
odluscila (slika 4). V pravilno izbranih razmerah
(30 m Cb/cm*) se karbidi Me;C obarvajo rahlo mo-
dro do rjavo.

Pri galvanostatskem jedkanju v 0,01 molarnem
NaOH in gostoti toka 1 mA/cm® se karbidi MeC
po KrajSem casu obarvajo sivo, po daljSem ¢asu
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Slika 3
Potenciostatske krivulje (gostota toka proti napetosti)
Elektrolit: 001 m raztopina NaOH o brzorezno jeklo
6-3-2, + elektrolitsko Zelezo, X sintetski karbid Me.C,  sin
tetski karbid MeC

Slika 4

Selektivno jedkanje karbidov MeC v brzoreznem jeklu
6-5-2. Elektrolit: 01m raztopina NaOH; gostota toka
1 mA/em?; povecava 500 %
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Slika 5
Selektivno jedkanje karbidov Me.C in MeC v brzoreznem
jeklu 6-3-2. Jedkanje karbidov MeC: elektrolit 0,01 m NaOH;
gostota 1 mA/em’, Jedkanje karbidov MeC: elektrolit
0.1 m NaOH; gostota toka | mA/cm?, povecava 500 .
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Slika 6
Jedkanje osnovne mase v broreznem jeklu 6-5-2. Elektrolit:
39 KBr -+ 1% askorbinska kislina; gostota toka 1 mA/cm®;

povecava 300 X
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Slika 7

Isto¢asno selektivno jedkanje karbidov MeC in Med v
brzoreznem jeklu 65-2. Elektrolit: 0,03 m NaOH; gostota
toka 1 mA/em?, pov. 300 X

jedkanja pa pocrnijo (300 m Cb/cm?). Karbidi MeC
se brez ozira na velikost zrn enako dobro izjed-
kajo.

Na istem metalografskem obrusu lahko jedka-
mo brez vmesnega poliranja najprej eno, potem pa
drugo vrsto karbidov. Pri vzorcih brzoreznega je-
kla z zelo finimi karbidi pa je priporocljivo loteno
jedkanje karbidov MeC.

Slika 5 je primer selektivnega jedkanja karbi-
dov MeC v 0,01 molarnem NaOH in karbidov Me.C
v 0,1 molarnem NaOH. Temna zrna ustrezajo izjed-
kanim karbidom MeC, svetlejsa pa rahlo obarva-
nim karbidom Me;C. Osnovna masa je nejedkana.

Slika 6 velja za primerjavo in kaze rezultat gal-
vanostatskega jedkanja v raztopini 3 ¢/ KBr in 1%,
askorbinske kisline. Karbidi MeC in MesC so ne-
jedkani, jedkana je osnovna masa.

V koncentracijskem obmo¢ju med 0,1 in 0,01
molarnem NaOH mora sovpadati elektrokemijska
stabilnost obeh karbidnih faz pri neki koncentra-
ciji. To bi metalografsko pomenilo, da se morata
pri dolo¢eni koncentraciji NaOH hkrati jedkati
obe karbidni fazi.

Slika 7 nam to potrjuje in kaZe hkrati galvano-
statsko jedkanje karbidov MeC in MesC v 0,03 mo-
larnem NaOH pri gostoti toka 1 mA‘cm®.

Z uporabo sintetskih karbidov in dolocitvijo
njihove elektrokemijske stabilnosti v razli¢nih
elektrolitih dobimo vsaj kvalitativen pokazatelj
elektrokemijske stabilnosti posameznih karbidnih
faz v jeklu, ki nam omogoca njihovo mikroskopsko
identifikacijo po manj empiri¢nem nacinu.

Zakljucki

Z uporabo sintetskih karbidov nam je mogoce
dolo¢iti elektrokemijske razmere v katerih lahko
selektivno jedkamo posamezno vrsto karbidov v
preiskovanem jeklu.

Ugotovili smo, da se v vzorcu brzoreznega jekla
6-52 v 0,01 molarnem NaOH selektivno jedkajo
karbidi MeC, da se v 0,1 molarnem NaOH selek-
tivno jedkajo karbidi MesC ter da se v 0,03 molar-
nem NaOH hkrati selektivno jedkata obe vrsti kar-
bidov. NajugodnejSa gostota toka je 1 mA/cm?.

Na metalografskem obrusu brzoreznega jekla
6-5-2 lahko jedkamo torej brez vmesnega polira-
nja najprej eno, potem pa drugo vrsto karbidov.
Lahko tudi hkrati selektivho jedkamo obe vrsti
karbidov. Pri vzorcih jekla z zelo finimi karbidi je
priporocljivo, da se karbidi MeC lo¢eno jedkajo.

Zahvaljujemo se Zelezarni Ravne in Skladu
»Borisa Kidri¢a« za finansiranje teh preiskav ter
ing. J. Rodi¢u za tehnoloske nasvete in vzorce brzo-
reznega jekla.
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ju za idejo in izvrsitev sinteze karbidov na Insti-
tutu fiir Chemische Technologie Anorganischer
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ZUSAMMENFASSUNG

Das Studium des Atzens der einzelnen Strukturphasen
gewinnt Kriterien damit, dass wir diese Phasen synthetisch
vorbereiten und ihre elektrochemische Stabilitit be-
stimmen.

Die Untersuchungen unternahmen wir auf Proben des
Schnelldrehstahles 6—5—2. Hier treten die Karbide der
strukturellen Type Me:.C und MeC auf, Mittels der elek-
tronischen Mikrosonde wurde die chemische Analyse beider
Karbidtypen bestimmt. Auf Grund der bekannten chemi-
schen Analyse wurde die Synthese der Karbide durchge-
fithrt, Die synthetischen Karbide entsprechen nach der
chemischen Zusammensetzung und der Struktur den Kar-
biden Me:C und MeC im untersuchten Schnelldrehstahl.

Auf Proben des Schnelldrehstahles und den synthetischen
Karbiden wurden in verschiedenen Elektrolyten elektro-
chemische Messungen durchgefiihrt.

Unser Bestreben war solche elektrolytische Bedingun-
gen zu erreichen, die selektives Atzen der einen oder der
anderen Karbidphase erlauben wiirden, ohne dabei die
Grundmasse zu itzen.

Wir stellten fest, dass das geeignete Elektrolyt

NaOH ist:

Fur das selektive Atzen der Karbide MC verwendeten
wir 0,01 NaOH, fiir das selektive Atzen der Karbide M.C
aber 0,1 NaOH.

SUMMARY

Study of etching of single phases attains important
criterions by synthetical preparation of the phase and by
its electrochemical stability determination.

Research was made on samples of high speed tool
steel 652, Here carbides of structural type MeC and
MeC are found. Chemical analvsis of both types of car-
bides was established by electronic microsearcher. Syn-
thesis of carbides was made on the basis of known
chemical analysis. Synthetical carbides correspond upon
chemical analysis to carbides Me:.C and MeC which were
found in above mentioned high speed tool steel. Electro-
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chemical measurements were carried out in different
electrolyts for samples of high speed tool steel and for
svinthetical carbides.

Our goal was to find such electrolytic terms which
would allow selective etching one or another carbide phase
without etching of matrix.

We established NaOH to be suitable electrolyt. For
selective etching of carbides MeC we used 0,0l m NaOH
solution and for selective etching of carbides Me.C 0,1
NaOH solution.
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Visokotemperaturna cementacija

I1. del: MEHANSKE PREISKAVE

V prvem delu tega ¢clanka smo opisali osnovie
parametre cementacije pri razlicnih temperaturah
in prikazali nekaj rezultatov metalografskih pre-
iskav. V drugem delu, ki sledi, opisujemo vpliv
razlicnil temperatur cementiranja na nekatere me-
hanske lastnosti jekla. Preiskali smo trdote jekel
po cementaciji in kaljenju in izvrsili nekaj upo-
gibnih preiskusov, preiskusov udarne vzvojne Zi-
lavosti in trajne trdnosti.

Preiskave trdot: Za jekli C€.4320, talina 1 in
C. 7420 smo radialno izmerili trdote za vse nacine
standardne cementacije in kaljenja. Krivulje trdot
kaze diagram na sliki 11. Iz teh krivulj lahko
sklepamo:

900 T
¢ 4320, talina?
Cementirano

80T gp0°C, 6h |

950°C, 3h’ 1000°C, th

& “"E 7420
; } i Cementrano
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Glckira v mm

Slika 11: Krivulje radialnih enot

— Jeklo €. 7420 daje nekoliko vedjo globino ka-
ljenja in ve¢jo trdoto nekaljenega jedra.

— Temperatura kaljenja ne vpliva dosti na glo-
bino kaljenja; opaznejse razlike so le pri vzorcih
cementiranith na 900° C pri katerih je globina ka-
ljenja vecja, ¢e je visja temperatura kaljenja.

— Nizko trdoto tik pod povriino povzrota za-
ostali avstenit. Ce vzamemo kot merilo za nagnje-
nost k zaostajanju avstenita maksimalno dosezeno
trdoto in globino, v kateri je ta doseZena, lahko
ugotovimo, da ima jeklo C. 4320 mnogo slabso ka-
lilnost kot jeklo €. 7420. Predvsem pa jeklo C. 4320
ni primerno za direktno kaljenje iz temperatur
nad 900° C. Jeklo €. 7420 sicer tudi obdrZi zaostali
avstenit tik pod povrsino, vendar ne toliko, da bi
nekaj pod povrsino ne doseglli zadovoljive trdote.
Direktno kaljenje celo izbolj$a kalilnost tega jekla.
Nekoliko slabSo kalilnost kaze to jeklo le po ce-
mentaciji na 950° C, kar je verjetno posledica malo
visje povriinske kolic¢ine ogljika.

* * ®

Za nadaljnje mehanske preiskave smo izbrali le

jeklo €.7420, in sicer dve talini: talino 1 smo Ze

preiskusali, talina 2 je pa nova. Na tabeli 4 vidimo,
da sta kemicni sestavi obeh talin zelo podobni.

Tabela 4: Kemicna sestava talin C. 7420

Rt t?xl;’:aml tgii‘:l‘g
C 0,19 0,20
si 027 0,30
Mn 0,73 0,70
P 0,02 0,027
S 0,016 0,014
Cr 0,43 0,50
Ni 0,15 0,12
Mo 045 0,48
Al 0,004 0,004

iy 0,003 0,018
Vel.zrn ASTM 8 8

Mimo tega smo poenostavili na¢ine cementi-
ranja in kaljenja. Odlo¢ili smo se le za dve tempe-
raturi cementacije in sicer 920 in 980°C. NiZja
velja za normalno temperaturo cementiranja v pli-
nih, do¢im je cementiranje na 980° C visokotempe-
raturno. Namen nadaljnjih preiskav je bil torej
primerjati lastnosti jekla po cementaciji na teh
dveh temperaturah. Pri tem je seveda vazno, da
vzorce na obeh temperaturah enako globoko ce-
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Slika 12: Koli¢ina ogljika v cementirani plasti po razli¢nih
temperaturah in ¢asih cementiranja in globina cementacije
v odvisnosti od ¢asa cementiranja za jeklo €. 7420, talina 2
in kaljenih preizkusancev jekla €. 7420
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Slika 13: Cas standardnega cementiranja v odvisnosti
od temperature

mentiramo, to je toliko ¢asa, da na obeh tempera-
turah dosezemo standardno cementacijo z 03/, C
v globini 0,8 mm. Za talino 1 ze imamo podatke
(glej I. del), do¢im smo morali za talino 2 dodatno
napravit preiskuse za dolocitev standardne cemen-
tacije. Valjaste vzorce premera 20 mm smo na
obeh temperaturah cementirali razli¢ne case in s
kemi¢no analizo odstruzenih plasti ugotavljali ko-
licine ogljika iz povrsine v notranjost. Rezultate
kaze slika 12. Krivulje kaZejo, da dosezemo stan-
dardno cementacijo pri 9200 C po 5 urah, pri 980° C
pa po eni uri cementiranja. Iz diagrama na sliki 13
pa vidimo, da poteka cementiranje jekla C.7420,
taline 2 zelo podobno kot cementiranje taline 1 in
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los cementacie v urah 1800

obeh talin jekla €. 4320, katere smo ze preiskovali
(glej 1. del). Vse preiskusance, ki smo jih potre-
bovali za nadaljne mehanske preiskave smo torej
cementirali

— pri 920°C 5 ur in

— pri 980°C 1 uro.

Preiskusance smo Kkalili na razli¢ne nacine (po-
datke navajamo pri posameznih preizkusih), do-
¢im smo jih enako popuséali na 200° C, 1 uro.

Stati¢ni upogibni preizkusi: Upogibali smo pre-
izkusance premera 12 mm in dolzine 200 mm med
podporama z razmakom 134 mm. Preizkuse smo
vréili s hitrostjo obremenjevanja 4 kp/s. Po dva
preizku$anca vsake taline smo cementirali na 920
in 980°C, vse pa po cementaciji direktno kalili v

AC_l&ZQ, tabe 1 ¢ 2, stondardno cementrane
na 920 n 980°C =
direkind kaljemnd v oju
Popustone 200°C, 2ur

wnor
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Slika 14: Upogibne krivulje

olju. Na tabeli 5 so podatki vseh teh preizkusov,
do¢im kaze slika 14 upogibne krivulje v koordina-
tah upogibna sila — poves. Vse vrednosti so po-
vprecje obeh paralelnih preizkusov.

Tabela 5: Rezultati staticnihh upogibnih

preizkusov.
Temperatura Vicaibog
standardne ce- Poves t':(:l;"nost
Jeklo mentacije in f &
direktnega mm s P
kal;cnja v G kp/mm
C¢,7420,talinal 920 285 324
980 3,15 355
¢.7420, talina2 920 3,80 385
980 443 401

Podatki na tabeli 5 in upogibne krivulje na sliki
14 kazejo, da daje cementacija pri viji tempera-
turi boljse upogibne vrednosti kot cementacija pri
920° C, ki je sicer v navadi.

Preizkusi udarne vzvojne zilavosti: Ta preizkus
uporabljamo za dolo¢evanje zilavostit rdih materi-
alov. Preizkus udarne Zilavosti ob zarezi, ki je v
navadi za konstrukcijske materiale (Charpy), daje
pri trdih materialih zelo nizke vrednosti in majhne
razlike, tako da ne moremo lo¢iti razli¢no zilavih
jekel.



Preizkuse smo vrsili na stroju »Carpenterc.
Obliko in mere preizkusancev za ta stroj kaze sli-
ka 15. Po navodilu za ta stroj izracunamo udarno
vzvojno zilavost takole:

p. = K. (n4® — n2?)

o. = udarna vzvojna zilavost v kpm

K = konstanta stroja (0,000498)

n; = zacetno Stevilo obratov v minuti

n: = §tevilo obratov v minuti po lomu.
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Slika 13: PreizkuSanec za preizkus udarne vzvojne zilavosti

Vsi rezultati udarne vzvojne zilavosti, ki jih na-
vajamo so povprecje Stirih preizkusov. Omenimo
naj le, da rezultati paralelk niso bistveno razli¢ni.
PreizkuSance smo standardno cementirali na 920
in 980°C in jih direktno kalili. Rezultate vsebuje
tabela 6.

Tabela 6: Rezultati preizkusov udarne vzvojne

Zilavosti
Standard_r!a
cementacija Naéin Udarna vzvojna Zilavost v kpm
na s
temperaturi kaljenja €. 7420, talina 1 €. 7320, talina 2
°C
920 direktno 98 8 96,0
980 972 101,2

direktno

Rezultati kaZejo, da temperatura cementacije
ne vpliva na udarno vzvojno Zilavost. Tudi med
obmea talinama ni bistvenih razlik.

Preizkusi trajne nihajne trdnosti: Trajne niha-
nje trdnosti smo ugotavljali z vrtilno upogibnimi
trajnimi preizkusi. Odlo¢ili smo se za kratki pre-
izkuSanec (slika 16), ki je enostransko vpet in ima
spremenljiv upogibni moment, ki linearno nara-
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Na ¢8 mm zareza globine 0,2 mm
in polmerom zaokroZitve 0,1 mm

Slika 16: Preizkusanec za preizkus trajne nihajne trdnosti

$¢a od tocke vpetja do prijemali¥¢a upogibne sile.
Vse preizkuSance smo v sredini zarezali do globi-
ne 0,2 mm s polmerom zaokrozZitve zareze 0,1 mm.
Dno zareze je pri okoli 0,859/ C.

Za vsako od obeha talin smo dolodili Wohlerje-
ve krivulje za sledece variante cementiranja in ka-
ljenja:

— standardno cementirano na 920° € in direkt-
no kaljeno,

— standardno cementirano na 980° C in direkt-
no kaljeno,

— standardno cementirano na 980° C, ohlajeno
in nato kaljeno iz 880°C.
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Stevilo nihajev N-log
Slika 17: Wohlerjeve krivulje razlitno cementiranih

Wohlerjeve krivulje kaze slika 17, trajne trd-
nosti pa so navedne v tabeli 7.

Tabela 7: Trajno nihanje trdnosti

Oznaka Talina Cementacija Trajna

v diagramu jekla natemperaturi Kaljenje trdnost

(slika 17) C.7420 *C kp/mm?
1A 1 980 direktno 52,8
1B 1 920 direktno 59,5
16 1 980-ohlajeno  880°C 66,0
2A 2 980 direktno 54,8
2B 2 920 direktno 62,0
2C 2 980-ohlajeno  880°C 64,5

Razlika med talinama 1 in 2 ni bistvena — pri
direktnih kaljenjih ima talina 2 nekoliko vi§jo
trajno trdnost, pri kaljenju iz 880° C pa talina 1.

Pri obeh talinah pa opazimo zelo jasno razliko
pri razliénih reZimih cementiranja in kaljenja. Naj-
nizjo trajno trdnost ima jeklo, cementirano na
980° C in direktno kaljeno, ob&utno visjo pa jeklo,
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cementirano na 920° C in direktno kaljeno. Vsiljuje
se vprasanje, ali se z vi§jo temperaturo slabsa
trajna trdnost zaradi visokotemperaturnega ce-
mentiranja ali zaradi direktnega kaljena. Wéhler-
jevi krivulji 1C in 2C, za kateri so bili preizku-
Sanci standardno cementirani na 980°C, nato pa
ohlajeni in kaljeni iz 880° C kaZeta namre¢ najvisjo
trajno trdnost. Zelo je torej verjetno, da cemen-
tiranje pri visoki temperaturi ne poslabsa trajne
trdnosti ¢e nato jeklo ohladimo in kalimo iz nizje
temperature in da jeklu poslabsa trajno trdnost
direktno kaljenje iz visoke temperature.

Sklepi: Iz rezultatov, ki smo jih dobili pri
raziskovanju vpliva visokotemperaturne cementa-
cije na mehanske lastnosti jekla lahko sklepamo
sledece:

— Krivulje radialnih trdot kazejo, da je kalil-
nost jekla C€.7420 boljsa kot jekla €.4320 in da
je jeklo C€.7420 primernejse za visokotemperatur-
no cementacijo in direktno kaljenje.

— Stati¢ni upogibni preizkus jekla, cementira-
nega pri visoki temperaturi (980°C) daje boljse
upogibne karakteristike (poves, upogibna trdnost)
kot preizkus jekla, cementiranega pri normalni
temperaturi (920°C).

— Temperatura cementacije (920°C odnosno
9807 C) ne vpliva na udarno vzvojno Zilavost.

— Iz rezultatov trajnih trdnosti lahko sklepa-
mo, da temperatura cementiranja ne vpliva na
trajno trdnost, do¢im direktno kaljenje, posebno
iz visoke cementacijske temperature ob¢utno zni-
za trajno trdnost.

ZUSAMMENFASSUNG

Im ersten Teil dieses Artikels (2.Z., 1967, 1, Nr.1)
beschrieben wir die Grundparameter der Hochtemperatur-
zementierung. Die Zementierung titigten wir mit Stadtgas
bei Temperaturen von 900, 950 und 1000" C und verschieden
lang: 2, 4, 6 und 8 Stunden (die Apparatur fiir die Zemen-
tierung zeigt Bild 1, die Gaszusammensetzung die Ta-
belle 1). Wir untersuchten zwei Stahlsorten, deren che-
mische Zusammensetzung die Tabelle 2 zeigt. Die Gradien-
ten der Kohlenstoffkonzentration fiir die verschiedenen
Temperaturen und Zementierungsdauer zeigen die Dia-
gramme auf den Abbildungen 3, 4 und 5. Wir stellten fest,
dass wir die Standardzementierung (039, C in der Tiefe
von 08 mm) erreichten:

~ bei 900°C nach 6 Stunden Zementierung,

— bei 900°C nach 6 Studnen Zementierung,

— bei 950°C nach 3 Stunden Zementierung und
— bei 1000’ C nach 1 Stunde Zementierung.

Die Oberflichenmenge an Kohlenstoff ist die grosste
bei der Zementierung auf 95(° C, besonders bei Chrom-

stahl C 4320 (Bild 7). Jedoch auch bei dieser Temperatur
iibersteigt die Standardzementierung nicht 1259, C.

Wir untersuchten metallographisch den Stahl C 7420
und stellten fest, dass nach Lingerer Zementierungszeit
auf 930 und 1000° C die Kristallkorner schwellen, Jedoch
nach den Zeiten fiir die Standardzementierung ist diese
Erscheinung noch nicht ausgeprigt (Abbildungen 8, 9
und 10).

Im II. Teil beschreiben wir den Einfluss der Hoch-
temperaturzementierung auf einige mechanische Eigen-
schaften des Stahles. Die Versuchsstiicke wurden stan-
dardzementiert auf 920 und 980° C. Die Resultate des Bie-
geversuches sind besser, wenn wir den Stahl bei hoherer
Temperatur zementieren (Bild 14). Die mittels des Schlag-
drehversuches bestimmte Zihigkeit des Stahls ist schr
gut und hingt nicht von der Zementierungstemperatur ab.
Die Dauerfestigkeit bestimmten wir mit dem Umlaufbiege-
versuch. Aus den Resultaten schliessen wir, dass die Ze-
mentierungstemperatur keinen Einfluss aus die Dauer-
festigkeit hat, wihrend direktes Harten, besonders aus
hoher Zementierungstemperatur empfindlich die Dauer-
festigkeit reduziert. (Bild 17 und Tabelle 7).

SUMMARY

In the first part of this article (2. Z., 1967, 1, No. 1)
the basic parameters of high temperature cementation
were described. Cementation was carried out in city gas
at temperatures 900°, 950° and 1000° centigrades for different
periods: 2, 4, 6 and 8 hour (Fig. 1 is showing the arrange-
ment for cementation and table 1 gas analysis). Two grades
of steel were examined. Chemical analysis is shown in
table 2, Carbon concentration gradients for different tem-
peratures and time of cementation are shown in graphs
of figure 3, 4 and 5. It was found out that standard cemen-
tation (0,67, C case depth 08 mm) was attained

at 900° C after 6 hour cementation period
950" C after 3 hour cementation period
1000° C after 1 hour cementation period
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The highest surface carbon concentration is shown
at 950°C cementation, particularly for chromium steel
C 4320 (Fig. 7). Nevertheless if standard cementation is
emploved it never exceeds 125 C.

Under microscope steel € 7420 was examined and found
that after longer periods of cementation at 950 and 1000° C
the grain size is increasing. Nevertheless after periods of
standard cementation this phenomenon is not severe (Fig,
8, 9 and 10).

In part two the high temperature cementation influ-
ence on some mechanical properties is described. Standard
cementation for the samples was carried out at 920 and
980° C. Bend test results are better if cementation is car-
ried out at higher temperatures (Fig. 14). Impact strength
determined by torsional impact test is very good and does
not depend upon cementation temperature.
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Dolo&anje Al v jeklu pri vsebnosti od 0,005-0,080 °/,

Metoda, po kateri odstranjujemo Zelezo in dru-
ge motece elemente z lugom, oziroma metoda, po
kateri Zelezo le reduciramo, da ne moti obarvanega
komplexa aluminija, ne dajeta sprejemljivih re-
zultarov.

Z merjenjem oplicne gostole z eriokromciani-
nom obarvanega komplexa aluminija iz ciste raz-
topine po odsiranitvi motecih elementov s pomoc-
jo Hg-katode, dobimo dobre rezultate.

Metoda je razmeroma enostavna in hitra in
primerna za kontrolne laboratorije.

Pri ocenjevanju tehnoloskih lastnosti jekla igra
aluminij vazno vlogo. Ce ga dodajajo jeklu samo
za pomirjenje in dezoksidacijo, pospesuje tudi fino
zrnatost jekla.

Iz vsebnosti Al v jeklu moremo sklepati na
stopnjo desoksidacije jekla, obenem pa moremo
oceniti $¢ mechanske lastnosti jekla, kot so: veli-
kost avstenitnega zrna, kalivost, stopnjo grafiti-
zacije, zarezno zilavost, odpornost proti oksidaciji
legiranega jekla. Z vsebnostjo Al v jeklu moremo
tudi predvideti njegovo denitrirno sposobnost.

Aluminij za pomirjenje uporabljajo v obliki
Cistega aluminija ali kot leguro s silicijem ali
manganom in ga zaradi velike afinitete do kisika
in dusika dodajajo pri fabrikaciji jekla takoj po
preddesoksidaciji z manganom ali silicijem. Legu-
ro dodajajo jeklu v peci ali v ponovci, ¢ist Al pa
vedno v ponovco ali celo v kokilo med ulivanjem.

Ce ima jeklo Al preko 0,19/, Ze bolj gosto tece.
Tako jeklo ima sicer vkljutke Al:Os, vendar le-ti
stremijo za tem, da se naberejo na povrsini ali na
robovih ingota. Pri dodajanju aluminija, enako kot
pri dodajanju silicija, se razvija toplota, ki po-
vzro¢i redukcijo Zlindre in teoretitno tudi raz-
Zveplanje jekla.

Aluminij desoksidira in denitrira jeklo, kar
ima za posledico vpliv na velikost zrna in na
stopnjo grafitizacije.

Svojetasno so mislili, da je grafitizacija funk-
cija ¢asa, v katerem je bilo jeklo podvrieno zvi-
dani temperaturi. Zadnje case pa dokazujejo, da
je Al tisti, ki zaradi povezave z Nz, ki je raztopljen
v jeklu, zmanjSa stabilnost Zelezovega karbida,
posebno pri zvisani temperaturi, Posebno vaino
je to tedaj, ¢e je Al vec in ne samo toliko, da bi
se vezal samo na Na.

Grafitizacije pri vsebnosti Al od 0,01—0,04 9/
niso opazovali.

Vezava Al na N: vpliva na trdnost jekla. Fino
zrno pri primerni vsebnosti Al ostane tudi pri

zvisanih temperaturah (do 1000° C) neizpremenje-
no. Ce pa manjka v jeklu Nz, pa se Alnitrid v
avstenitu raztaplja. Prisotnost Al-nitrida znizuje
torej oblutljivost jekla napram vrotini in zvisuje
prekalivost jekla. Prekalivost je sicer pri vedjem.
zrnu veca, vendar jeklo poka pri kalenju, kar po-
vzroca veliko zrno in ima tudi sicer nizje mehan-
ske lastnosti.

Vsebnost Al od 0,02—0,04 */y povzro¢i fino zrna-
tost, le-ta pa povisa zarezno zilavost pri sobni
temperaturi. Ce ima normalizirano jeklo aluminij,
je boljSa njegova zarezna trdnost, kar je posle-
dica fine zrnatosti jekla zaradi vsebnosti Al.

Optimalno vsebnost Al v jeklu sodijo na 0,02 do
0,059, v kombinaciji z 0,150,309/, Si. Vendar
moramo, ¢e Zelimo vplivati na fino zrnatost jekla,
tako jeklo prej preddesoksidirati, ker bi se sicer
prisoten Al vezal najprej na O: do katerega ima
vecjo afiniteto kot do No.

Vodika v jeklu Al ne veze, le-ta se adsorbira na
pri desoksidaciji nastali Al:Os in H: ostane v jeklu
v obliki mehurckov.

Konkretno pri nas v jeklarni obstaja Se vedno
problem zrnatosti predvsem vzmetnega in oglji-
kovega jekla. Pri enakem doziranju silicija (ki
tudi vsebuje Al) 150 kg/32 ton za preddesoksida-
cijo in 15—30 kg aluminija/32 ton za pomirjenje
dobivajo pri enakih ostalih pogojih enkrat grobo,
drugi¢ pa fino avstenitno zrno.

Iz tako ozkega podro¢ja, kako v naprej vpli-
vati na to, pri nas nismo delali preiskav in se na-
slanjamo veC ali manj na poprecne podatke osta-
lih jeklarn v Jugoslaviji.

Zaradi vseh tej dejstev je poznavanje vsebnosti
aluminija v jeklu zelo vaZno in kemijska analiza
jekla na vsebnost Al v njem more Zze vnaprej na-
kazati, kakSne lastnosti od jekla lahko pritaku-
jemo in v kakSne svrhe ga bomo uporabili.

Pripominjamo, da je dolo¢itev metode doloca-
nja aluminija v jeklu prva faza raziskav na po-
dro¢ju vpliva vsebnosti aluminija v jeklu na nje-
gove lastnosti.

IZ LITERATURE posnemamo veé¢ pojmov, s
katerimi oznacujemo Al v jeklu. Vsa imena kot so:
celokupni (totalni), kislinotopni, kislinonetopni,
kovinski, oksidni in nitridni niso nasla postopkov
dolo¢aja v kemiji. Zato sreCujemo poenostavljeno
razdelitev aluminija v jeklu, kot je: v trdni kovin-
ski raztopini Zeleza nastopajoci Al, na kisik vezan
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Al v obliki meSanih oksidov in na dusik vezan Al
v obliki mes$anih oksidov in na du$ik vezan
v obliki razli¢nih nitridov.

Kemijska analitika pa je locila:
1. kislinotopni Al
2. kislinonetopni Al

3. celokupni (totalni) Al,
ki ga predstavljata vsota 1. in 2.

Pri vseh avtorjih, ki so nastopali in se 3e po-
javljajo, sreCujemo klasi¢ne gravimetri¢ne in mo-
dernejie fotometri¢ne metode dolo¢anja prej na-
vedenih vrst aluminija v jeklu. Prednjacijo foto-
metri¢ne metode, kjer merimo intenzivnost obar-
vanega kompleksa aluminija s tako ali drugaéno
organsko substanco. Gravimetri¢ne metode pred-
vsem za majhne koli¢ine Al zaradi nenatanénosti
niso zazelene. Mednje spada metoda, ki jo navaja
za visje kolic¢ine Al (ve&ji od 0,59) Handbuch fiir
das Eisenhiittenwesen Band 2 z 8-hvdroxichinoli-
nom (oxinom) s predhodnim odlo¢anjem zeleza in
drugih mote¢ih elementov z elektrolizo s Hg-
katodo.

Ostale metode pa, ki jih nekateri avtorji nava-
jajo (Werz. Neuberger) kot alternativne in po
katerih doloc¢ajo aluminij v prisotnosti Zeleza in
mangana in drugih, oziroma le-te maskirajo ali
kako drugale odstranijo, so nenatanéne, saj do-
pustajo do 25%¢-ne izgube oz. napake. Neuberger
in sodelavci so Ze 1. 1955 uporabili metodo za do-
locanje Al s predhodnim odstranjevanjem zeleza
in drugih motecih elementov s pomoéjo ekstrak-
cije z etiletrom, vendar so v poznejsih letih ugo-
tavljali celo 11 %/p-ne izgube pri takem nacinu dela.

Eksperimenti

Britanski standardi navajajo metodo doloanja
kislinotopnega in kislinonetopnega Al in mi smo
metodo prikrojili nasdim prilikam in pogojem tako,
da dolo¢amo celokupni aluminij. Netopni del po
raztapljanju jekla smo po odstranjevanju silicija
razkrojili, in ga dodali v kislini raztopljenemu
delu jekla. Tako smo mogli doloéiti kovinski Al,
oksidni in nitridni Al skupaj.

Neuberger-Werz »lug metodo« smo preizkusili,
ker je hitrejSa. Ta metoda pa zanemarja kislino-
netopni del aluminija (to so le tisoinke procen-
ta). Vendar napake niso mozne le zaradi tega. Z
lugom oborjeno Zelezo in ostali elementi poteg-
nejo s seboj $e nekaj aluminija, ker se le-ta adsor-
bira na feri-hidroksidu.

Metoda nam ni dajala jasnih barvnih prehodov,
ocitno zaradi ostajanja sledov Zeleza v filtratu po
obarjanju Zeleza z natrijevim lugom. Kompleksi
so bili izredno mo¢no obarvani, saj smo ze pri
vsebnosti Al = 0,037¢/, dobili ekstinkcije > 1,500
in popolnoma raznolika neuporabna paralelna od-
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Citanja. Tudi topljenje jekla (1 g v 20 ml HCI 1:4)
ni $lo brez tezav, trajalo je predolgo (tudi preko
nodi).

Neubergerjev ¢lanek v Stahl und Eisen 22 iz
leta 1965 navaja metodo dolo¢anja aluminija brez
odlotanja Zeleza idr. elementov z elektrolizo ali z
ckstrakcijo, temve¢ le z metanolom in askorbinsko
kislino reducira Zelezo, da le-ta ne tvori obarva-
nega kompleksa, ki bi pri fotometri¢nem doloca-
nju motil obarvani kompleks aluminija. S to me-
todo nismo dobili dobrih rezultatov. Barva kom-
pleksa ni bila obstojna, krivulja ni bila ravna,
vrednosti, ki smo jih v paralelkah dobivali, niso
bile enake, saj je bilo Ze na oko opaziti razliéno
obarvanje Al-kompleksa. Ekstinkcije so se gibale
pri paralelkah od 0,502—0,553, oz. od 0,653—0,745
pri vi§jih vsebnostih Al. Ce smo se za obarva-
nje aluminija namesto eriokromcianina posluzili
chromazurola S, so ekstinkcijske vrednosti pri
nizkih vsebnostih Al variirale (za visje % Al je
bilo bolje) kljub domnevni vecji stabilnosti barve,
ki jo avtor chromazurolu pripisuje.

Po vseh poskusih dobiti metodo, ki bi bila raz-
meroma hitra in natan¢na, smo se odlo¢ili za me-
todo z elektrolitskim odstranjevanjem Zeleza in
drugih motecih tezkih kovin s Hg-elektrodo.

Hg-elektroliza

Elektrolitsko lo¢enje elementov s Hg-elektrodo
smo izvedli v elektrolitski celici. Izdelana je iz
Pyrex steklene cevi in jo sestavljajo Hg-elektroda
in Pt-anoda. PovrSina katode zna3a pri nas cca
66,4 cm® in je s srebrno zico, zataljeno v steklo
zvezana z izvorom elektricnega toka preko usmer-
nika (0—6 A; 0—60 V). Anodo predstavlja Spiralno
zvit platinski trak, premera cca 0,8 cm in je prav
tako z izvorom toka zvezan s srebrno Zico in zata-
ljenim kontaktom preko usmernika. Med anodo
in Katodo je 1,5 cm razdalje. Elektrolitska celica
je hlajena s tekoco vodo, ki cirkulira tako, da je
temperatura enaka sobni (v nobenem primeru ne
sme presegati 40°C, ker bi se sicer reakcija odvi-
jala prepocasi).

Elektrolizer nima vdelanega mesalca, kar pri
manjsih zatehtah vzorca niti ni potrebno, ker se
nabira amalgam zaradi pritrjenega magneta ob
stene elektrolizerja. Tako ostaja povriina katode
vedno cista in aktivna za nadaljnjo tvorbo Zelezo-
vega in drugih amalgamov. Elektroliza je pri nele-
giranih jeklih kondana v 30—45 minutah, dalj pa
traja, ¢e sta prisotna tudi Cr- in Mo-jona.

Zivo srebro in destilirana voda, kot vse ostale
kemikalije (kisline) morajo biti cistoée »pro
analysi«. Za zaletno, tj. prvo elektrolizo uporabi-
mo Hg, ki je ze 2 X sprejel amalgam, nato ga pa
uporabimo $e za 6 dolotitev, pri zatehtah do 0,5g
jekla.



Z clektrolizo odlo¢imo iz raztopine poleg vsega
111. val. Fe &e Cr-, Ni-, Co-, Cu-, Mn-, Ti-, V-, Zr- in Se
Mo-jone, kar pa elektrolizo znatno podaljSa. Odlaga-
nje Zeleza in ostalih elementov je funkcija tokove
gostote in stopnje Kkislosti elektrolita in casa
trajanja procesa. Maksimalno odlaganje dosezemo
z vetjo tokovo gostoto in minimalno prosto ki-
slino.

Nekaj teh elementov sicer §e ostane v elektro-
litu, posebno joni Ti, V, Zr, Mn, Pb in II val. Fe.

Pri eventuelni ve¢ji mnozini kroma v elektro-
litu prosto kislino nevtraliziramo z dodatkom
10 9/p-ne raztopine natrijevega karbonata Ze pred
elektrolizo ali med njo.

Ko po dolocenem ¢&asu odstranimo vse motece
clemente, elektrolizo prekinemo pod tokom in v
¢isti raztopini dolo¢imo Al ev. gravimetri¢no pri
vecjih vsebnostih aluminija ali fotometri¢no.

Reagenti za obarvanje

Za obarvanje aluminija se posluzimo lahko vec
vrst organskih barvil, ki aluminij vezejo v znacilno
obarvan kompleks. Najbolj znan od teh barvil je
eriokromcianin R, ki ga uporabljajo predvsem v
Nemc¢iji in Angliji (Amerika manj) in je na trziscu
znan pod razli¢nimi imeni kot so: eriokromcianin
R (3 : 3-dimetyl4-hydroxyfuchson-5 : 5" -dicarboxy-
lic kislina; frm. Geigy) ali Alysarolcyamin R,
Omega chromcyanin R, Solochromeyanin R, Chro-
moxancyanin RA.

Poznamo pa Se: chromazurol S in Aluminon.
Chromazurolu S dajejo nekateri prednost pred
eriokromcianinom R zaradi vecje obstojnosti
barve. .

Prav na barvo reagenta imajo pa mocan vpliv
pri vseh barvilih, posebno pa §e pri eriokromcia-
ninu stopnja Kislosti elektrolita, njegova koncen-
tracija, ¢as, ki je potreben za razvijanje barve in
temperatura, Optimalna stopnja Kkislosti je od
pH 59—6,1. Cas za razvijanje barve kompleksa so
merili (od 10 minut do 1 ure) in ugotovili, da je
opti¢na gostota najve¢ja po 15—30 minutah, pri
temperaturi 16—23°C merjeno pri valovni dol-
zini 530 pm.

Metode dolo¢anja aluminija po elektrolitskem
odlo¢anju moteéih elementov s pomoéjo foto-
metriénega merjenja vsebnosti so po razliéni
literaturi razli¢ne.

Preizkusili smo Kochovo metodo, po kateri
smo odstranjevali ostanke elementov po elektro-
lizi z obarjanjem z Zveplovodikom, Ker pa posto-
pek zahteva mnogo filtriranja, spiranja in izpare-
vanja na minimalen volumen, je metoda dolgo-
vezna. Z rezultati paralelnih dolo€itev, posebno
kar zadeva vsebnost Al < 0,029, nismo bili zado-
voljni in smatramo, da se pri paralelkah zaradi
tolikega spiranja in izparevanja spreminja stopnja

kislosti, ki pa je bistveni vpliven faktor na razvi-
janje barve kompleksa in njegove obstojnosti.
Izvrsili smo mnoga merjenja, ekstinkcijske vred-
nosti so se za 0,048 v/, Al gibale od 0,412—0,475 ali
za 0,005 %, Al od 0,078—0,092 ali za 0,080/ Al od
0,790—0,850.

Zato smo se konéno odlodili za:

Metodo dolo¢anja celokupnega aluminija v ne-
legiranih in nizkolegiranih jeklih s pomoé¢jo
odlo¢anja zeleza in drugih tezkih kovin z elek-
trolizo in fotometriénim merjenjem z eriokrom-
cianinom R ustvarjenega aluminijevega
kompleksa.

Princip metode

Iz vzorca, raztopljenega v razred¢eni Zvepleni
kislini, odlo¢imo motefe elemente z elektrolizo s
Hg-katodo in iz ¢iste raztopine alikvotnemu delu
dodamo eriokromcianin R pri pH 6 in merimo op-
ti¢no gostoto obarvanega Al-kompleksa pri 530 pm
s spektralnim fotometrom.

Uporabnost metode
Za vsebnosti Al od 0,002—0,10%% je metoda
uporabna za nelegirano in nizkolegirano jeklo.

Dovoljena odstopanja med paralelka-
mi ax (0,004 + 0,049, Al) ¢ (po Stahl und Eisen

Kalender)

Stevilo paral.

dolocitev 2 3 4 S__6 7_‘ _9
a 10 1,1 12 13 14 14 15 15

Potrebne aparature

Standardna laboratorijska oprema, spektralni
fotometer.

Elektrolizer s Hg-katodo in Pt-anodo.

Usmernik 0—60V, 0—6 A.

Potrebne kemikalije

Zveplena kislina H2SO4 p.a. (sp.t.1,84)

Zveplena kislina H2SOs p.a. (razredéena 1:9)

Zveplena kislina H:SOs p.a. (razred&ena 1:2)

Zveplena Kislina H:SOs p.a. (sp.t. 1,037: 35 ml
H.SO0; (1:9) v 100 ml bu¢ko in z vodo dopolniti
do marke).

Solna kislina HCI1 (0,1 N)

Fluorovodikova kislina HF p.a.

Kalijev pirosulfat K2S:07 p.a.

Tioglikolna kislina 80/

Natrijev hidroksid NaOH p.a. 309, ut.

Zivo srebro Hg p.a.

Vodikov peroksid Ha0: p.a. 309%

Eriokromcianin R 0,1 9/na raztopina (0,1 g
raztopimo v malo vode v 100 ml merilno bucko,
dolijemo 6ml 0,1 N HCI, dopolnimo z vodo do
marke in dobro premesamo, Barva je obstojna eno
uro)

Amonacetat p.a. CHsCOONH;

Natrijev acetat p.a. CHiCOONa

Ocetna kislina p.a. CH:COOH 100 ¢/q
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Puffer raztopina: 274 g CH:COONH: + 109g
CH3sCOONa + 6 ml CHsCOOH razredé¢imo z vodo
na 6 lit,, pH puffra naj bo 59—6,1

Kovinski Al p.a. 99,9959,

Standardna raztopina Al (0,2000 g Al 99,9959/
raztopimo v 20 ml H=SO, (1:2) in dodamo nekaj
kapljic H20: p.a. 30%. Prelijemo v 1000 ml mer.
bué¢ko, dopolnimo do marke, odpipetiramo 100 ml
v 1000 ml mer. bu¢ko in dopolnimo do marke.

1ml te raztopine je 0,02 mg Al)
Indikator papir pH 0,5—5

Postopek

Odtehtamo 0,5g vzorca v 150 ml ¢aso in do-
damo 33 ml H:SOy4 1:9. Pokrito z urnim steklom
raztopimo na vro¢em. Filtriramo skozi bel trak,
speremo z vro¢o vodo in filtrat ujamemo v 100 m!
merilno bucko. Oborino sezgemo, odstranimo sili-
cij s H280: in HF, iz ostanka napravimo talino
s K:S$:0; in izluzeno dodamo filtratu v bucki.
(Opomba 1). Raztopino v bucki dopolnimo do
marke z vodo, odpipetiramo alikvotni del. 20 ml
prenesemo v elektrolitsko celico, dodamo 30 ml
destilirane vode in elektroliziramo 30—45 minut,
da je elektrolit ¢ist, oziroma brezbarven. Pod
tokom ga spustimo iz celice, speremo celico z
vodo, elektrolit prefiltriramo skozi bel trak v
100 ml bucko, dodamo 3 kapljice tioglikolne Kisli-
ne, dopolnimo z vodo do marke, odpipetiramo
alikvot 50 ml (opomba 2). Raztopini dodamo
30 9/p-nega NaOH do pH 3 (kontroliramo z indika-
tor papirjem) in prelijemo v 100 ml merilno bucko.
Dodamo 5 ml eriokromcianin raztopine in 10 ml
puffer raztopine pH 6, dopolnimo do marke, dobro
premedamo in po 15—20 minutah izmerimo optic-
no gostoto napram slepi probi pri 530 um na spek-
tralnem fotometru v Kkiveti 1 ¢m. Z izdelane Kri-
vulje od¢itamo rezultat.

Slepa proba

Za slepo probo vzamemo ferrum reductum ali
standardno jeklo, ki je zanesljivo brez aluminija

‘ /‘.'
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in postopamo to¢no tako kot z vzorcem. Z vred-
nostjo slepe probe postavimo niclis¢e in odéita-
vamo na fotometru ¢&iste ckstinkcije.

Umeritvena krivulja

Krivuljo izdelamo s pomocjo standardnih jekel
(normala) z znanimi razli¢nimi vsebnostmi alumi-
nija in pod enakimi pogoji kot je ze pri postopku
opisano.

Krivuljo izdelamo tudi s pomocjo standardne
raztopine z razlicno vsebnostjo aluminija, ki jo iz
birete dodajamo raztopljenemu ¢istemu Zelezu
(ferrum reductum) v koli¢ini od 2,5—12,5ml in
postopamo enako kot smo Zze v postopku opisali.
Dobljene vrednosti ekstinkcij nanesemo na ordi-
nato koordinatnega sistema, na Kkaterega abscisi
so nanesene Koli¢ine Al v %/, ali pg. Krivulja mora
biti ravna in ima izhodisce v 0-tocki sistema.

Za umeritveno krivuljo izdelana raztopina je
dala rezultate, Ki so prikazani v tabeli I in po
Kateri smo krivuljo izdelali.

Tabela 1

Dodani Al Opt, gostota E Opt. gostota
% Iem Kiv, 530 um sred. vrednost E
0,010 0,102; 0,125; 0,113
0,095; 0,130
0,020 0,228; 0,222; 0,227
0,230; 0,230
0,030 0,350; 0,350; 0,360; 0,353
0,340; 0,365
0,040 0,470; 0470; 0471; 0470
0,470; 0,480; 0462
0,050 0,587; 0,385; 0,590, 0,588
0,587; 0,390; 0,588
Opombe

Kislinotopnemu delu aluminija smo pridruzili
kislinonetopni del, ki se giblje obi¢ajno v redu ve-
likosti tiso¢inke procenta. Ce je silicija, ki je v
jeklu raztopljen v obliki metasilicijeve kisline, vec
kot en procent, uparimo zveplenokisli filtrat do
zveplenih par, netopno pa odfiltriramo kot opi-
sano.

2. Ce je procent aluminija vecji od 0,15, vzame-
mo manjsi alikvot, razliko do 50 pa nadomestimo
z dodatkom H:SO04 sp.t. 1,037,

Da dokaZzemo ponovljivost in natan¢nost me-
tode, smo izbrali §tiri razlicne standardne vzorce
jekla z znanim 9/, Al. Iz rezultatov, ki so prikazani
v tabeli II, je razvidno, da koeficient nihanja S
pada z narascajoco vsebnostjo aluminija, kar po-
meni, da je metoda vse bolj toéna, ce je
vsebnost Al vec¢ja od 0,00509%. Smemo pa trditi,
da je tudi za 0,0050°/ Al metoda dobra, ker je
koeficient nihanja izpod 1594 in je toleranca po



A% £ - . - x.;'x l.lg—s 1.13—4 S% blIo\’r S.t%l.x.
0,0050 0,050 0,0535 0,0048 0,0048  0,0000 0 592 12 + 0,0018 =+ 0,0029
0,048 0,0050 0,0002 4
0,046 0,0040 0,0008 64
0,053 0,0049 0,0001 1
0,065 0,0058 0,0010 100
0,049 0,0045 0,0003 9
0,020 0,230 0,228 0,0197 0,0197  0,0000 0 6,0 3 = 0,0018 =+ 0,0036
0,232 0,0201 0,0004 16
0,236 0,0210 0,0013 169
0,225 0,0195 0,0002 4
0,220 0,0190 0,0007 49
0,225 0,0195 0,0002 4
0,230 0,0197 0,0000 0
0,220 0,0190 0,0007 49
0,229 0,0197 0,0000 0
0,033 0,389 0,386 0,0331 0,0329  0,0002 4 30 091 = 0,0009 =+ 0,0039
0,385 0,0330 0,0001 1
0,390 0,0334 0,0005 25
0,386 0,0330 0,0001 1
0,390 0,0334 0,0005 25
0,385 0,0330 0,0001 1
0,380 0,0325 0,0004 16
0,388 0,0330 0,0001 i
0,382 0,0328 0,0001 1
0,048 0,545 0,551 0,0465 0,0472  0,0007 49 34 0,72 = 0,0010 + 0,0049
0,548 0,0465 0,0007 49
0,545 0,0465 0,0007 49
0,544 0,0465 0,0007 49
0,540 0,0460 0,0012 144
0,577 0,0490 0,0018 324
0,550 0,0470 0,0002 B
0,565 0,0485 0,0013 169
0,560 0,0480 0,0008 64
0,559 0,0480

0,0008 64

Stahl und Eisen Kalender (S. E. K. tol.) nizja od
vsebnosti aluminija in vi$ja od naravne tolerance
(Nar. tol.). Koeficient nihanja smo izratunali po
formuli:

o . 100
X

9o

kjer pomeni:

o — standardna deviacija

X — popre¢na dobljena vrednost Al (matem.
sredina)

> g2
=l/ =4 4=x—x

=1

kjer pomeni:

A — razlika med posameznimi dolocitvami in
srednjo vrednostjo

X, — posamezna doloditev za vsebnost Al
n — §tevilo doloditev

Naravno toleranco smo izra¢unali tako, da smo
po Gaussovi teoriji (krivulji) srednji poprecni
vrednosti pristeli, oz. odsteli 3 a.

Iz tabele $e razberemo, da nam po statisti¢ni
obdelavi rezultatov, oziroma po naravni toleranci
izpadeta za vsebnost aluminija = 0,048 9 od de-
setih dva rezultata (pod¢rtana v tabeli), ki sta pa
po S.E.K. v mejah toleranc.

Vsi ostali rezultati za razli¢ne vsebnosti alumi-
nija so v mejah naravnih toleranc in so ¢ in S
izredno nizki.

Metoda je torej natan¢na in jo moremo upora-
biti za vsebnosti celokupnega aluminija od 0,0050
do 0,080/, kar je bil na$ namen,
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ZUSAMMENFASSUNG

Das Aluminium, wenn es im Stahl in minimalen
Mengen fast alss Unreinlichkeit auftritt, wirkt wesentlich
auf seine Eigenschaften ein. Eine gut ausgesuchte und
richtige Bestimmungsmethode dieser minimalen Mengen
ist ausserordentlich wichtig. Das Probieren mehrer Me-
thoden hat gezeigt, dass die genaueste Methode jene ist,
bei welcher wir in der elektrolytischen Zelle mit Hg: bzw.
Pt-Elektrode die Ionen der stérenden Elemente ausschei-

den und aus der reinen Losung die optische Dichte des
mit Eriochromcyanin gefirbten Aluminiumkomplexes bei
der Wellenlange von 530 um bei 16—=23"C 15-30 Minuten
nach der Einfarbung in der | cm Kiivette messen.

Die statistische Bearbeitung der Untersuchungsresul-
tate von vier englischen Standardproben mit bekanntem
Aluminiumgehalt hat gezeigt, wie gross die Richtigkeit
bzw, die Genauigkeit der beschreibenen Methode ist.

SUMMARY

When Al appears in steel in very small quantities
closely as trace, it influences the properties of the steel
strongly. It is of great importance to select proper method
for these small quantities determination. Testing different
methods it was found out that the most exact method
is the one using Hg or Pt electrode to separate ions of
interfering elements. Out of pure solution optic density
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is measured photometriclyv by eriochromcianin coloured
aluminium at wave lentgh 530 um, 16" — 23°C after 15 —
30 minutes of colouring in 1cm absorption cell.

Statistical traetment of results made on four samples
of english steel with known Ac content showed the
exactness and properness of the method.
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Penetracija na jeklenih ulitkih

Clanek obravnava ugotovitve nekateriht tujih
avtorjev o pojavilt penetracije na jeklenih ulitkih.
Predvsem se naslanja na Porocilo st. 24 odbora
VDG za formarske in pomoZne livarske materiale«
in na ¢lanek »Pojav penetracije na jekleni litini
pri razlicnih formarskih mesanicah«. Podanih je
tudi nekaj domacih izkuSenj pri opazovanju pene-
tracije na ulitkih iz nelegiranega, malolegiranega in
manganskega jekla.

Uvod

Ce plast peska okrog ulitka po litju ne odpade
sama od sebe, govorimo o napaki, ki jo livarji ime-
nujejo spripecen pesek«, »pritaljen pesek«, spesce-
na skorja«, »krastas in podobno. Mednarodna kla-
sifikacija napak loc¢i tri oblike te napake:

S kodo 4221 je oznac¢ena napaka, ki jo nas Atlas
napak'! imenuje »pripecen pesek«. To je tenka
plast peska, ki se lahno drzi ulitka.

S kodo 4221 je oznafena napaka »pritaljen pe-
sck«. To je plast nataljenega peska, ki se trdno
drzi ulitka.

S kodo 1210 je oznaCena napaka »pripelenje«.
To je debela plast peska, prepojenega s kovino iz
ulitka. Ta plast se ne more odstraniti s peskanjem.
Navadno se pojavi na tistih povriinah masivnih
ulitkov, kjer se toplota slabo odvaja. Nastane za-
radi penetracije jekla v material forme ali jedra.

Zadnja od naStetih livarskih napak povzroca
mnogo izmecka ali zamudnega C¢is¢enja ulitkov.
Izgleda, da je problem tudi v tujih livarnah perec,
saj se z njim ukvarjajo mnogi avtorji po strokov-
nih ¢asopisih. Nedavno sta izSla v reviji Giesserei
dva ¢lanka® ®, ki opisujeta sistemati¢ne raziskave,
izvriene v zadnjem ¢asu na tem podroc¢ju. Tu ho-
¢emo podati nekaj ugotovitev tujih raziskav in
nekaj lastnih izkusenj.

POROCILO ST.24 ODBORA VDG
ZA FORMARSKE IN POMOzZNE
LIVARSKE MATERIALE (izvleéek)*

Namen raziskav

Porocilo opisuje rezultate raziskav, katerih na-
men je bil ugotoviti vpliv zrnatosti peska, dela
za nabijanje, ferostati¢nega pritiska, livne tempe-
rature in visine litja na penetracijo pri nelegiranih
jeklih.

Zrnatost peska

Za poizkuse so uporabljali pesek Haltern raz-
litnih zrnatosti z oznakami H 35, H 34, H 33, H 32,
H 31 in H 30.

Delo za nabijanje

To spremenljivko so spreminjali z nastavitvijo
razli¢nih ¢asov nabijanja — 5, 10, 15 in 20 sekund.
Tako so dobili razli¢ne stopnje dela za nabijanje,
ki je bilo v mejah od 16 do 82 kpm.

Ferostati¢ni pritisk

Spreminjali so ga z razli¢éno visino nalitka. Vi-
Sina je bila 200, 300, 400 in 500 mm.

Temperatura litja

Temperaturo litja so spreminjali od 1580° C do
1660° C,

Visina litja

Merili so jo od dna forme do nivoja taline

v ponovci. Spreminjala se je od 1350 mm do
1900 mm.

Proba za merjenje penetracije

Prerez probe kaze slika 1. Kot 60° na ulitku
je najbolj obcutljiv za penetracijo. Volumen pene-
tracije se lahko izra¢una iz viSine, $irine in debe-
line penetriranega sloja.

Slika 1
Presek probe za penetracijo’

To je dokaj neprikladen na¢in merjenja. Obstaja
zakoniti odnos med volumnom in dolzino penetra-
cije in so zaradi prikladnosti penetracijo izrazali
kar z dolzino.
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Rezultati raziskav

Na sliki 2 vidimo vpliv nabijanja na stopnjo
penetracije. Srednje vrednosti lezijo na krivulji,
ki je pri krajsih ¢asih nabijanja bolj strma, pri
vec¢jih ¢asih pa bolj polozna. To pomeni, da z iz-
redno dolgim ¢asom nabijanja ne pridobimo mno-
go, pni kratkih Casih pa je vpliv ¢asa vedji.

L00 |
i 300 — 4 —
i E
g
v 200 f— — ———+ — —
g \
= 00———p— o (N
8 F

Oo 5 10 1A5 20 25
Nabitje (éas stresonp ) [Sck]
Slika 2
Sprememba dolZine penetracije v odvisnosti od dela na-
bijanja’

Cas 5 sekund ustreza priblizno delu 20 kpm. Tro-
senje rezultatov je izredno veliko, posebno pri
krajsih ¢asih nabijanja.

Slika 3 prikazuje odvisnost penetracije od
srednje velikosti zrna. Debela ¢&rta predstavlja
srednje vrednosti 16 meritev in je dokaj zanesljiva.
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Srednpo velikost Irmo [mm]
Slika 3
Sprememba dolZine penetracije s srednjo velikostjo zrna
peska?

Trosenje je tudi tu zelo veliko. Za boljSo orien-
tacijo so dodatno navedene tudi oznake uporab-
ljenih peskov. Na sliki 5 vidimo tudi, da je pene-
tracija pri krajSem ¢asu nabijanja veéja kot pri
daljSem. Velikost zrna peska se navadno definira
tudi s Stevilom zrnatosti po AFS. Odvisnost pene-
tracije od Stevila zrnatosti je podana na sliki 4.
Vidimo, da je to pravzaprav obratna slika diagra-
ma na sliki 3.
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Slika 4
Sprememba dolZine penetracije s Stevilom zrnatosti peska’

To je popolnoma razumljivo, saj je Stevilo zrna-
tosti po AFS samo drug izraz za velikost zrn.

Z velikostjo zrna in stopnjo nabijanja je dolo-
Cena propustnost za pline. Ta je za penetracijo
jekla zelo pomembna, ker predstavija merilo za
srednji premer por med zrni. Cim manjsi je sred-
nji premer por, tem manjsa je penetracija. Od-
visnost penetracije od propustnosti kaZe slika 5.

{vnm‘,

Dolling penetracije

50 100 150 200 250 300
Propustnost
Slika 5

Sprememba dolZine penetracije s propustnostjo’

Pri istem pesku je penetracija odvisna od gostote
nabijanja in trdote forme.

Vpliv ferostati¢nega pritiska na penetracijo je
zelo ociten. Odnose prikazuje slika 6.
Srednja vrednost poteka krivulje je potrjena s
16 meritvami. Trosenje tu ni tolik$no kot pri prej
opisanih parametrih, Visina vlivanja na penetra-
cijo ni imela vidnega vpliva. Tudi vpliv livne tem-
perature ni oditen.

POJAV PENETRACIJIE NA JEKLENI
LITINI PRI RAZLICNIH MESANICAH?

Namen raziskav

Glavni namen te raziskave je bil ugotoviti vpliv
dodatka cirkonitnega, kromitnega in olivinskega
peska meSanicam iz kremendevega peska, Te do-
datke so dodajali sveZim meSanicam, ki se v zad-
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Slika 6
Sprememba dolzine penetracije s ferostatinim pritiskom
(pesek H 35)°

njem ¢asu vse bolj uporabljajo za litje tudi vecjih
ulitkov. Pri tem pa seveda naletimo na problem
penetracije.

Prva vrsta poizkusov

Pri konstantnih vrednostih dodatkov bentonita,

skroba in vode so opazovali vpliv ferostati¢nega
pritiska in nabijanja na penetracijo ¢istih kremen-
¢evih peskov H 32 in H 34 ter cirkonitnega, kro-
mitnega in olivinskega peska.

Druga vrsta poizkusov

Raziskovali so vpliv dodatkov cirkonitnega,
kromitnega in olivinskega peska kremencevemu
pesku, pri tem pa so bili konstantni dodatki ben-
tonita, Skroba in vode.

Tretja vrsta poizkusov

Raziskovali so vpliv povetanega dodatka Skro-
ba pri konstantnih vrednostih nabijanja, bentonita
in vode.

Proba za merjenje penetracije

Pri vseh treh serijah poizkusov je bila upo-
rabljena proba, ki jo kaZe slika 7.
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Probni ulitek za merjenje volumna penetracije

V valj premera 320 mm so wvstavljali jedra iz pre-
izkusnih mesanic. Jedra imajo dimenzije stan-
dardnih vzorcev za preiskavo meSanic. Tak nacin
ima to prednost, da so lastnosti vsakega jedra
toéno poznane. Volumen penetracije se meri po
peskanju ulitka. V odprtino, ki je nastala zaradi
odpadlega peska po peskanju, se nalije izmerjene
koli¢ine vode.

Rezultati raziskav

Prva vrsta poizkusov je pokazala, da se pri
kremencéevih peskih H 32 in H34 ter pri cirko-
nitnem pesku volumen penetracije pri dolocenem
ferostaticnem pritisku naenkrat zelo poveta. Ta
pritisk imenujemo kriti¢ni ferostati¢ni pritisk.
Kromitni in olivinski pesek nista pokazala takega
skoka penetracije. Odvisnost kriti¢nega ferostati¢-
nega pritiska od vrste peska kaze slika 8.
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Srednjo velikost 2rna
Slika 8

Kritiéni ferostatiéni pritisk v odvisnosti od velikosti zma
razlitnih peskov pri 6 udarcih’

)

Pri tej wrsti poizkusov se je tudi pokazalo, da
penetracija skoraj pri vseh preizkusanih vrstah
peskov pada s Stevilom udarcev nabijanja, v istem
smislu pa kriti¢ni ferostatiéni pritisk raste.

Vpliv dodajanja cirkonitnega, kromitnega in
olivinskega peska na penetracijo in propustnost
kazejo slike 9, 10 in 11.

Zanimivo je, da penetracija pada skoraj v istem
smislu kot propustnost. Iz tega bi skoraj lahko
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Slika 9
Volumen penetracije in propustnost v odvisnosti od do-
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Slika 10
Volumen penetracije in propustnost v odvisnosti od do-
dajanja kromitnega peska kremenéevemu pesku H 34 pri
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Slika 11

Vo_lun_len penetracije in propustnost v odvisnosti od do-
dajanja olivinskega pesléa kremendevemu pesku H 34 pri
udarcih’
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sklepali, da vpliva na penetracijo bolj propustnost,
kot pa kemijska sestava zrna.
Dodatek kromitnega in olivinskega peska kre-

mencevemu pesku znizuje zmehdisée meSanice. To
dokazuje slika 12.
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Vpliv dodatkov cirkonitnega, kromitnega in olivinskega pe-
ska na taliSCe kremencevega peska H 34

Zato dodajanje teh dveh peskov ne pride v poStev.
Jedra iz teh meSanic so imela sicer majhno pene-
tracijo, zato pa so se znatno deformirala pod
vplivom visokih temperatur,

Pri priblizno enakih dodatkih veziv in vode je
penetracija padala z zmanjSano propustnostjo.
Odnose kaze slika 13.
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Slika 13

Odvisnost volumna penetracije ob propustnosti pri raz-
licnih mesSanicah s priblizno enako vsebnostjo Skrobnega
veziva’

Trosenje je sicer znatno, vendar je jasno vidna
tendenca zmanjsanja penetracije s padajo¢o pro-
pustnostjo.

Povecan dodatek $kroba je sicer zmanjsal pro-
pustnost, vendar je kljub temu vplival na pove-
¢anje penetracije in zmanjSanje kritiénega pritiska.



Zakljucki

Kriti¢ni fero
ra biti poznan,
racili.

stati¢ni pritisk mo-
da ga ne bi preko-

PesekzmanjSimzrnom lahko zve-
¢a kriti¢ni ferostatic¢ni pritisk.

Zaradi pocenitve meSanice se lah-
kocirkonitnemupeskudodajaokrog
40 ut. "% kremencevega peska H 34
Priporoc¢a se tudi uporaba peska s
§irSim obmoc¢jem porazdelitve zrn.

Uporaba c¢istih kromitnih olivin-

skih peskov je omejena zaradi pre-
nizkega zmehc¢is¢a. Morda bi bila
mozna ob uporabi drugih veziv, To
se Se raziskuje

MesSanice kremencevega peska s
kromitnim in olivinski niso upo-
rabne

Dodatek Skroba je treba omejiti.

Formarski material je treba ¢im-
bolj tesno nabiti, ce hotemo zmanj-
§ati penetracijo. Pri tem je treba

poudariti, da nabijanje, ki bi pre-
seglo 9 udarcev nabijalnega apara-
ta, ne poveca gostoto skoraj nic¢ ve¢c

NEKAJ LASTNIH IZKUSENJ PRI OPAZOVA-
NJU PENETRACIJE

Penetracija na ulitkih iz ogljikovega nelegirane-
ga in malo legiranega jekla

V praksi smo cesto naleteli na problem pene-
tracije, posebno pri majhnih jedrih v masivnih
ulitkih in po kotih na masivnih ulitkih. Posebno
jedra so delala velike tezave, ker so tezko dostopna
pri ¢iS¢enju. Problem smo najprej skusali resiti
z uporabo cirkonitnega peska. Penetracija ni bila
pri tem ni¢ manjsa. Slike 14, 15 in 16 kaZejo mi-

S

Slika 14
Mikroskopski posnetek penetracije jekla v cirkonitni pesek
(pow. 50 X)

A

Slika 15

Mikroskopski posneteX penetracije jekla v cirkonitni pesek
(pov. 100 X)

Slika 16

Mikroskopski posnetek penetracije jekla v cirkonitni pesek
(pov. 400 X))

kroskopske slike obrusov penetrirane mase iz cir-
konitne mesaince in jekla pri razli¢nih povecavah.

Svetlo polje predstavlja jeklo, ki je prodrlo
med zrna cirkonita, temno polje pa so zrna cirko-
nita in veziva, ki jih je oblila masa jekla.

Seveda bi kazalo poizkusiti z razli¢énimi granu-
lacijami cirkonita, vendar teh ob teZzkih uvoznih
pogojih ni na voljo.

Poizkusili smo s spreminjanjem granulacije
kremencevega peska in z uporabo razli¢nih veziv.
Ze leta 1965 smo objavili nekaj rezultatov,* ki smo
jih dobili z orientacijskimi poizkusi.

Te poizkuse smo izvedli v redni proizvodnji ta-
ko, da smo vzorce preizkuSanih meSanic vstavljali
v nalitke. En tak primer kaZe slika 17.

Penetracijo smo ocenjevali tako, da smo nali-
tek odrezali po sredini preizkusnih jeder in nato
merili globino penetrirane mase na &elnj strani je-
dra. Sestave mesanic s slike 17 so sledece.
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Slika 17
Prerez skozi jedra za preizkusanje penetracije

Mesanica I:
50¢/y peska Va/II, 509/ peska MPP; + 89/, ben-
tonita V6 + 8 % vode

Propustnost v susenem stanju: 45 cm®/cm? min.

Mesanica 2:
Pesek G5 489 bentonita V6 + 8¢/, vode
Propustnost v suSenem stanju: 90 cm?®*/cm?® min.

Mesanica 3:

Presejana masa K+ (zrmna pod Imm) + 89,

bentonita V 6 + 8 9/, vode.

Propustnost v suSenem stanju: 32 cm?/cm?® min.

Mesanica 4:
Presejana masa K + 39/ lanenega olja
Propustnost v suSenem stanju: 30 cm?®/cm? min,

* masa K se uporablja za kisle obloge indukcij-
skih pedi.

Iz teh prvih poizkusov smo lahko zakljucili sle-
dece:

1. Penetracija pada s propustnostjo. Ta ugoto-
vitev se dobro sklada z ugotovitvami prej in kas-
sneje objavljenih tujih del.

2. Pri skoraj enaki propustnosti mesanic 3 in 4
je penetracija manjsa, ¢e smo uporabili za vezivo
organsko snov namesto anorganske. To ugotavlja
tudi tuja litertura.®

Ta dva zakljucka sta se potrdila tudi s kasnejsi-
mi poizkusi. V teh je bila osnovna masa neprese-
jana masa K, ki se uporablja za nabijanje induk-
cijskih talilnih pe¢i. Masa ima zelo $iroko razpore-
ditev zrn po sitih. Ko smo to maso vezali z 8%,
bentonita, smo dobili zelo modno penetracijo, ce-
prav je bila propustnost pod 10. Mikroskopske
posnetke penetrirane mase kaZejo slike 18, a, b;
19 a, b in 20.
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Slika 18
a) nejedkano
Mikroskopski posnetek penetracije jekla v maso K + ben-
tonit

Slika 19

a) nejedkano
Mikroskopski posnetek penetracije jekla v maso K + ben-
tonit, V masi jekla so ostali otofki ognjestalnega materiala
(pov. 100 x)



b) jedkano

Slika 20
Mikroskopski posnetek penetracije v maso K -+ bentonit
Svetlo polje predstavlja z jedkanjem odkrito strukturo
jokla. Temno polje je ognjestalni material (pov, 100 X)

Na posnetkih a ni bilo uporabljeno jedkalo in
se zato kaze jeklo kot svetlo polje med zrni peska,
na posnetkih b pa je bilo uporabljeno jedkalo, ki
je odkrilo strukturo penetriranega jekla. Na po-
snetku 18 b je dobro viden lamelarni perlit.

Slika 21

Makroskopski posneotek obrusa penetrirane mase (masa
K + bentonit (pov. 100 X)

Makroskopski izgled brousa penelrirane mase
kaze slika 21.

Ko smo pri isti masi K uporabili za vezivo sa-
mo 39/, samostrjevalnega olja, smo dobili jedro,
ki se je odli¢no upiralo penetraciji. Propustnost je
bila 7. Razlika med uporabo bentonita in vezilne-
ga olja pri isti osnovni masi je ofitna.

Postopek s samostrjevalnim oljem zahteva pre-
cej ¢asa za strjevanje, zato delamo poizkuse z dru-
gimi vezivi, ki hitreje reagirajo, ali pa z lanenim
oljem, ki smo mu dodali nekaj bentonita. Tako do-
bimo jedro s tako trdnostjo v svezem stanju, Ki
omogoca, da se jedro vzame iz jedrnika.

Mislimo, da anorganska veziva delujejo Skod-
ljivo iz ve¢ vzrokov:

1. Zbirajo fina zrna peska v skupke in onemo-
gotajo pravilno razporeditev finih zrn okrog veli-
kih.

2. Znizuje talisée osnovne mase, ki z oksidi jek-
la lahko tvori evtektidéne spojine. Tako se ustvar-
ja prosta pot za penetracijo jekla.

Organska veziva (predvsem olja in smole) pa
delujejo ugodno, ker:

1. omogocajo pravilno razporeditev finih zmn
okrog velikih in tako omogotajo maksimalno go-
stoto. Ta gostota pa ni dosezena z nekim manj od-
pornim polnilom, ampak s Cistimi kremencevimi
zrmi.

2. preprecujejo oksidacijsko atmosfero, ki je v
veliki meri odgovorna za penetracijo.

Za primerjavo odpornosti proti penetraciji sta
bili v isti masivni ulitek wvstavljeni dve jedri, ki
sta obremenjeni popolnoma enako.

Jedro 1 je bilo izdelano iz meSanice peska
MPP-1 + 59 kremenceve moke + samostrjevalno
vezivo, jedro 2 pa je bilo izdelano iz mase K +
39/, samostrjevalnega veziva. Jedro 1 je bilo pene-
trirano po vsem volumnu, jedro 2 pa je odpadlo iz
ulitka skoraj brez ¢iS¢enja.

Penetracija na ulitkih iz litine 12 °/; Mn

Ceprav ob za¢etku uvajanja sintermagnezita v

proces formanja ni bilo teZav in se je ta material
pokazal kot odli¢en, je v zadnjem ¢asu opaziti vse
ve¢ ulitkov z moénim slojem penetriranega ma-
teriala. Normalno sintermagnezit odpade po iztre-
sanju sam od sebe in je ulitek popolnoma gladek
s tanko plastjo oksidne $kaje. V primeru penetra-
cije pa so posamezni deli ali ves ulitek zaviti v
plast penetrirane mase, ki se sicer ne drzi ulitka,
se pa zelo tezko odstrani, ker je neprekinjena in
zelo zilava. Mikroskopske posnetke obrusa penetri-
rane mase kaze slika 22 a, b, c.
Pri penetraciji na ulitkih 129/, Mn s¢ opazita dve
plasti: plast na ulitku je Zilava in sestavljena iz
jekla in formarskega materiala, za njo pa sledi
plast popolnoma staljenega formarskega materia-
la, ki polagoma prehaja v sintrano in nato v neve-
zano stanje. Obe plasti sta lo¢eni med seboj in od
ulitka.
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Slika 22
Mikroskopski posnetki penetracije v sintermagnezitu.
Svetla polja so jeklo 1295, Mn, temna polja pa ognjestalni
material

a, b, ¢ predstavljajo razliéne predele penetrirane vone.
(pov. 100 x)

il

Vzroki za to vrsto penetracije %e niso natand-
no raziskani. Zato tudi zanesljiva pomoé $e ni zna-
no raziskani. Zato tudi zanesljiva pomoé $e ni po-
znana. Vsekakor gre za necko odstopanje od nor-
malnega postopka pri procesu izdelave ali pri su-
rovinah. Iskanje pravega vzroka pe je predmet na-
daljnjih raziskav.

Avtor se zahvaljuje za sodelovanje sodelavcem
iz obrata livarne Zelezame Ravne, metalografske-
ga laboratorija in laboratorija za preiskavo livar-
skih materialov.
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ZUSAMMENFASSUNG

Der Artikel behandelt die Feststellungen einiger frem-
der Autoren iiber das Auftreten von Penetration auf Stahl-
abgiissen. Besonders lehnt er sich auf den »Bericht Nr. 24
dgs Ausschusses VDG fiir Former- und Hilfsmateriale fiir
die Giessereix und den Artikel »Auftreten von Penetration

auf Stahlguss bei verschiedenen Formermischungen«. Es
sind auch einige heimische Erfahrungen bei Beobachtung
der Penetration auf Abgiissen aus nichtlegierten, schwach-
legierten und Manganstihlen angefiihrt,

SUMMARY

Article is dealing with establishments of some foreign
authors about penctration on steel castings. Mainly it is
leaning on =Report No.24 of VDG committee for pattern
and auxiliary foundry materials« and article »Penetration
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phenomenon on steel castings at different pattern mix-
tures«. Some domestic experiences are given, which were
made by penetration observations on plain, low alloyed
and manganese steel. e
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Izdelava rekristalizacijskih diagramov

Strukturne spremembe pri popravi (rekreaciji)
kristalov in rekristalizaciji so v neposredni zvezi
$ stopnjo deformacije in temperaturo farjenja za
rekristalizacijo, zato je izdelava rekristalizacijskih
diagramov izrednega pomena predvsem za hladno
predelavo posameznih vrst jekel, ker nazorno po-
kaiejo medsebojno odvisnost stopnje deformacije,
temperature rekristalizacije in velikosti rekristali-
ziranega zrna; istoéasno s strukturnimi spremem-
bami pa nastopijo tudi spremembe lastnosti jekel.

uvoD

PoslabSanje mehanskih in fizikalnih lastnosti
ter strukture, ki nastane zaradi hladne deforma-
cije, lahko odstranimo delno ali popolnoma, kar
je odvisno od temperature zarjenja oziroma rekri-
stalizacije. Ce pri taksni toplotni obdelavi dobimo
samo Zeljene mehanske lastnosti, govorimo o po-
pravi Kkristalov, ¢e pa se spremeni Se struktura, pa
imamo rekristalizacijo. Poprava kristalov in rekri-
stalizacija sta termodinami¢na procesa in sicer se
pri teh dveh procesih odstrani nakopi¢ena energi-
ja, ki jo je kovina dobila pri hladni predelavi.

Ce segrevamo kovino, ki je hladno deformira-
na, na temperaturo, ki je nizja od rekristalizacij-
ske, dobimo druge mehanske in fizikalne lastnosti.
Zniza se trdnost, naraste raztezek, zmanjsa se elek-
tri¢ni upor itd. Ne spremeni se pa struktura, torej
imamo proces poprave ali rekreacije kristalov, pri
katerem vrnemo kovini njene tehnoloske, mehan-
ske in deloma fizikalne lastnosti brez spremembe
kristalne strukture. Samo popravili smo kristale,
nismo jih pa spremenili.

Pri segrevanju hladno deformirane kovine do
dovolj visoke temperature, za¢no po dolotenem
Casu nastajati kali z nepoSkodovano resetko in se
vra$¢ajo v deformirano strukturo ter jo postopo-
ma unicujejo. Tako nastali novi kristali rastejo in
ko pride do stika med njimi, se lahko zelo pove-
¢ajo (sekundarna rekristalizacija). Zato rekrista-
lizacijo lahko razdelimo na: primarno rekristaliza-
cijo (nastanek kali in rast jedra), rast zrna in
sekundarno rekristalizacijo, ki je Skodljiva, ker
nastanejo zelo grobi kristali. Sekundarni rekrista-
lizaciji se izognemo s skraj$anjem c¢asa segrevanja.

REKRISTALIZACIJSKI DIAGRAMI

Za rekristalizacijo je potrebna dolofena Kritic-
na stopnja predelave, ki jo je dobila kovina pred
primarno rekristalizacijo. Za razli¢ne stopnje pre-
delave pa je potrebno ugotoviti tudi primerno

temperaturo Zarjenja, zato lahko re¢emo, da ima-
mo za vsako stopnjo deformacije dolo¢eno kri-
ticno temperaturo rekristalizacije. Ce je stopnja
deformacije premajhna, pod kritiéno stopnjo, na-
stanejo pri rekristalizaciji zelo groba zrna; prav-
stanejo pri rekristalizaciji zelo groba zrna; prav
tako pa nastane tudi grobo zrnata struktura, ¢e je
temperatura zarjenja vis§ja od Krititne tempera-
ture rekristalizacije. Zelo je treba paziti na rezim
segrevanja. Ce se ogreva pocasi, nastanejo vedja
zrna, kot e se ogreva hitreje na isto temperaturo.

Rekristalizacijski diagrami zdruzijo oba proce-
sa — primarno rekristalizacijo in rast zrna. Na
teh diagramih je pokazana odvisnost velikosti zrna
od stopnje deformacije in rekristalizacijske tem-
perature. V glavnem je zrno vecje pri manjsi stop-
nji deformacije, ¢e je bila temperatura Zzarenja
dovolj visoka, da je sploh lahko nastopila rekri-
stalizacija.

Potrebna rekristalizacijska temperatura je niz-
ja pri vecji stopnji deformacije. Z drugimi bese-
dami receno, aktivacijska energija, ki je potrebna
za zaCetek rekristalizacije, je lahko manj3a, ¢e se
je nakopicilo ve¢ notranje energije pri hladni de-
formaciji. Omeniti je treba, da pri zelo majhnih
stopnjah deformacije sploh ne pride do rekrista-
lizacije zaradi neznatne notranje energije, ker
prakti¢no ni nobenega padca energije.

Rekristalizacijski diagrami se izdelajo tako, da
se z razlitnimi stopnjami deformacije predelana
kovina, ogreje na razlicne temperature in se po
koncani rekristalizaciji izmeri velikost zrna.

Rekristalizacijski diagram za jeklo C-4961

Iz rekristalizacijskega diagrama (slika 1) se
vidi, da je najugodnej$a temperatura rekristaliza-
cije 675°C. Pod to temperaturo sicer Ze nastopi
izboljsanje lastnosti, vendar pa zrno $e ostane gro-
bo, zato lahko re¢emo, da imamo pri temperatu-
rah, ki so nizje od 675 C popravo Kristalov in Ze
delno rekristalizacijo. Torej nekako v temperatur-
nem obmodju 625—675° C nastane prepletanje obeh
procesov: poprave kristalov in rekristalizacije. Pri
temperaturah nad 675°C pa nastanejo Ze vedja
zrna in iz diagrama se vidi, da je kriti¢na tempe-
ratura rekristalizacije 700° C. Pravtako se iz dia-
grama razbere, da nastanejo po rekristalizaciji fi-
nejsa zrna pri predhodni veéji stopnji deformacije.
Za jeklo C€-4961 je krititna stopnja deformacije
259, pod to velikostjo nastanejo Ze zelo groba
zrna.
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Slika 1
rekristalizacijski diagram za jeklo ¢-4961 (23 % Cr; 5,5 % Al)

Zelo vazen je tudi ¢as Zarjenja. Pri predolgem
¢asu rekristalizacije, kot sem Ze omenil, nastopi
sekundarna rekristalizacija ter dobimo zelo groba
zrna. Izbrati je minimalno potreben cas, ki pa je
v glavnem odvisen od vrste materiala. Za jeklo
C-4961 je najugodnejdi ¢as drzanja na rekristali-
zacijski temperaturi 675° C pri 309/, stopnji defor-
macije priblizno 30 minut.

1z tabele 1 se vidi, kak$ne so mehanske lastno-
sti pri hladno deformiranem jeklu, potem po po-
pravi kristalov pri 600°C in po rekristalizaciji pri
675° C. Vzeta je povpreéna vrednost 25 vzorcev.

Tabela 1

Stanje jekla

Hladno deformi-
rano (309/, stop-
nja deformacije

Pop:vz; Akrista-
lov pri 600° C
(30 min.)

o, kp/mm? o, kp/mm* & % W%

91,5 1023 154 49,2

630 774 239 577

Rekristalizacija

pri 675 C (30 min.) 540 701 29,5 66,4

Iz rezultatov, ki so v tabeli 1, se vidi, da ima
jeklo, ki je hladno deformirano visoko trdnost in
nizek raztezek. S pravilno termi¢no obdelavo se
zniza trdnost na Zeleno vrednost, hkrati pa se po-
veta raztezek in razpotegnjena trakasta struktura
jekla se spremeni v enakomerne drobnozrnate kri-
stale.

Rekristalizacijski diagram za jeklo C-4561

Na sliki 2 je rekristalizacijski diagram za jeklo
C-4561. Iz diagrama se vidi, da je kriti¢na tempe-
ratura rekristalizacije 1070°C in kriti¢na stopnja
deformacije 209/, stopnjo deformacije in termiéne
obdelave, ki mora biti v mejah od 900°C do 1050° C.
Pod to temperaturo (poiskus je bil narejen pri
850°C) dobimo $e rapotegnjeno vleceno strukturo.
Cas Zarjenja je tudi pri tem jeklu priblizno 30 mi-
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nut, po zarjenju pa je jeklo potrebno ohladiti v
vodi. V tabeli 2 so vrednosti za mehanske lastnosti
hladno predelanega in rekristaliziranega jekla

(povprec¢na vrednost za 25 vzorcev).

Slika 2
rekristalizacijski diagram za jeklo ¢-4561 (21% Cr; 30 % Ni)

Tabela 2

o, kp/mm? =, kp/mm® &% Y%

Stanje jekla

Hladno deformi-
rano (40 9/, stop-

nja deformacije) 51,2

4 95 193
Poprava krista-
lov pri 8500 C

(30 minut) 394 71,3

400 646

Rekristalizacija
pri 10000 C

(30 minut) 46,5

342 70,1

66,8

Vpliv temperature valjanja na velikost zrna
pri jeklu C-4561

Na velikost zrna pri jeklu ¢-4561 ima odloCilni
vpliv tudi temperatura valjanja. Pri tem jeklu se
grobega zrna, ki nastane zaradi nepravilne tem-
perature valjanja, ne da popraviti z nobeno ter-
mi¢no obdelavo. Tak$no jeklo je potrebno ponov-
no predelati v vroéem, kar pa najveckrat ni teh-
ni¢no izvedljivo (zica). Da se izognemo grob.emu
zrnu, je treba izbrati pravilen rezim ogrevania in
valjanja. Ce so zaetne temperature valiania viso-
ke, postaja z nara$¢anjem konéne temperature
valjanja struktura pri termi¢ni obdelavi vse boli
grobozrnata in nehomogena. Ce znizamo konéno
temperaturo valjanja, se zmanja stopnia nchomo-
genosti in velikost zrna. Cim visja je zaletna tem-
peratura valjanja, tem niZja mora biti kon&na
temperatura valjanja, da dobimo drobno zrno in
homogeno strukturo po termiéni obdelavi. Poiz-
kusi so pokazali da mora biti pri zacetni tempe-



raturi valjanja 1150°C Kon¢na temperatura valja-
nja 960° C; pri zacetni temperaturi valjanja 1100° C
pa konéna temperatura valjanja 10000 C.

Ce valjamo pri zelo nizki zacetni temperaturi
(1000° C) postane zrno pri termi¢ni obdelavi pri
vi§jih temperaturah kot je temperatura valjanja,
npr. 1050 C zelo nechomogeno po malih stiskih ter
¢ezmerno drobno po srednjih in velikih stiskih.

Ce je zacetna in konéna temperatura valjanja
znatno vi§ja kot temperatura termicne obdelave, je
struktura po termicni obdelavi grobo zrnata in ne-
homogena. Ugodno je, ¢e je zaletna temperatura
valjanja znatno vi$ja in kon¢na temperatura znat-
no nizja od temperature termi¢ne obdelave, ker
tedaj dobimo pri pravilni termiéni obdelavi drob-
no zrno. Najbolj homogeno strukturo se dobi te-
daj, kadar lezita zaCetna in Kon¢na temperatura
valjanja blizu temperature termicne obdelave.

Pri valjanju z neckoliko prevleki je struktura
odvisna v glavnem od rezima ogrevanja in valja-
nja. Stevilo prevlekov in razdelitev stiskov na po-
samezne previeke bistveno ne vpliva na strukturo.
Cim vecji je stisk pri valjanju, tem bolj drobno
zrno dobimo. Nehomogenost strukture, ki nasta-

ne pri termiéni obdelavi moéno deformiranega
jekla, gre na ra¢un povecanja koli¢ine zelo drob-
nih zrn. Nasprotno nastanejo pri sorazmerno
majhnih stiskih zelo groba zrna. Cim vedji je stisk,
tem vecii so tudi kontrasti med veiikost{o zrna na
povrsini in v sredini.

ZAKLJUCEK

Izdelava rekristalizacijskih diagramov je izredne-
ga pomena predvsem za posebne vrste jekel, ki ima-
ja specifi¢no uporabo. V naSem primeru sta bili ob-
ravnavani dve vrsti ognjeodpornih jekel, ki se po
valjanju predelujeta $e z vleCenjem v hladnem. Iz
izdelanih diagramov se vidi, v katerem obmoclju
naj poteka hladna predelava in kaks$na naj bo pri
temn rekristalizacijska temperatura. V primeru, da
pri pravilni hladni deformaciji in rekristalizaciji
ne doseZzemo Zelene strukture in lastnosti, je po-
trebno poiskati vzrok pri predelavi v vrocem ali
pa celo pri izdelavi $arze. Torej, rekristalizacijski
diagrami ne predpisujejo samo tehnologije prede-
lave, ampak so lahko tudi signalizatorji za odpravo
pomanjkljivosti pri izdelavi jekla,

ZUSAMMENFASSUNG

Die Strukturiinderungen bei Rekreation der Kristalle
und Rekristallisierung sind in unmitteltbarer Verbindung
mit dem Grade der Deformation und der Glithtemperatur
fur die Rekristallisation, deswegen ist die Ausarbeitung
von Rekristallisationsdiagrammen von ausserordentlicher
Bedeutung vor allem fur die kalte Verarbeitung der em-
zelnen Stahlsorten, da sie anschaulich die gegenseitige

Abhangigkeit des Deformationsgrades, die Temperatur der
Rekristallisation und die Grosse des rekristallisierten
Kornes zeigen.

Gleichzeitig mit den strukturellen Anderungen treten
aber auch die Anderungen der Eigenschaften des Stahles
auf.

SUMMARY

Structural changes at recrystallization are connected
with degree of deformation and annealling temperature
directly. Drawing of recrystallization diagrams is therefore
very important especially for cold worked steels, These

diagrams shown clearly interrelation among degree of
deformation, recrystallization temperature and size of
recrystalled grain. With the structural changes also pro-
perties of steel are changed.
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ZELEZARNA
RAVNE

Tovarna plemenitih jekel
Ravne na Koroskem
IZDELKI:

JEKLENI ULITKI

VALJANI PROFILI

ODKOVKI IN KOVANE PALICE

iz ogljikovega, legiranega in visoko legiranega jekla

krozne Zage za hladno rezanje kovin, strugarski no#,
— BRZOREZNO ORODJE

spiralni svedri, lito brzorezno orodje.

— PNEVMATSKI STROJI
vrtalna in odklopna kladiva, kladiva za &istenje, dle-
tenje in zakoviCenje, roéni brusilni stroji itd. z re-
zervnimi deli.

— INDUSTRIJSKI NOzI
za kovinsko, leseno, tobaéno, tekstilno in usnjarsko
industrijo.

— KOLESNE DVOJICE
za jamske in gradbene vagonete

— VALJI ZA HLADNO VALJANJE KOVIN

— VZMETI — listnate in $piralne za avtomobile in vo-
zove

— GRELNA ZICA (Ravnin in Ravnal)

USLUGE:

— MEHANSKA OBDELAVA — groba in fina za naro-
Cene ulitke in odkovke

— POLNJENJE JEKLENK S KISIKOM

GLEJTE NA FIRMO IN ZNAK KVALITETE:

Z NAD 300-LETNIMI IZKUSNJAMI IZDELAVE ZLAHT-
NIH JEKEL.
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Zelezarna Jesenice

DK 669.15—194 : 669.75

Vpliv antimona in ogljika
na fizikalne lastnosti jekla pri staticnih
in dinamicnih preizkusih

Kvaliteta izdelanega jekla postaja vedno bolj
problematriéna zaradi nenehnega narasanja neza-
Zelenih oligoelementov v jeklu. Poleg koncentracij
bakra, kroma in kositra stalno naraséa v jeklu
tudi koncentracija antimona. Vpliv antimona na
fizikalne lastnosti jekla ni poznan. V llanku so
nanizani rezultati tozadevnega raziskovalnega dela
v Zelezarni Jesenice.

Zelezarna Jesenice ima kot kvalitetna zelezarna
Sirok proizvodni program od konstrukcijskih je-
kel z garantirano Zilavostjo tudi pri nizkih tempe-
raturah, do elektro plo¢evin in visoko legiranih
kromnikljevih jekel. Zahteve na kvaliteto jekla in
s tem na fizikalne lastnosti, z napredkom tehnike
nenehno naraséajo.

Proizvodnja visoko kvalitetnih jekel z doloce-
nimi fizikalnimi lastnostmi pa je mogoca le, koli-
kor lahko jeklar vodi proces izdelave jekla po v
naprej predvidenem programu. Pri tem odlo¢ilno
vplivajo na lastnosti jekla tudi prisotni nezaZeleni
oligoelementi kot As, Sb, Sn, Cu in Cr, ki pridejo
v jeklo v glavnem iz nekvalitetnega vlozka, to je
starega Zeleza.

Metalurski institut v Ljubljani' redno spremlja
prisotnost oligoelementov v jeklih Zelezarne Jese-
nice, kakor tudi ostalih jugoslovanskih Zelezarn.
Iz teh podatkov je razvidno, da dosega koncen-
tracija oligoelementov v jeklu Ze relativno visoke
vrednosti in sicer:

0,28 °/’0 Cu

0,23 %/ Cr
0,061/ As
0,048 %/4 Sb
0,119, As + Sb
0,047 %/, Sn

To so sicer povprecne vrednosti ugotovljenih
oligoelementov v jeklu. Pri elektro jeklu, kjer je
delez starega Zeleza v vlozku najveéji pa zasledimo
od SarZze do Sarze tudi vidje vrednosti teh elemen-
tov v jeklu.

Iz poroc¢il Metalur$kega inStituta lahko ugoto-
vimo nenehno naras¢anje omenjenih elementov v
jeklu, kar zastavlja metalurgom resno vprasanje:
kaksna koncentracija omenjenih oligoelementov v
jeklu je $e dopustna, da se bistveno ne poslab-
$ajo fizikalne lastnosti izdelanega jekla?

Vpliv Cu in Cr v jeklu je Ze precej raziskan,
C¢eprav vsa vprasanja o vplivu teh elementov na
varljivost jekla $e niso povsem razjasnjena.

Smatramo, da predstavljajo posebno poglavje
v fiziki kovin vplivi elementov As, Sb in Sn, kate-
rim do nedavnega v metalurgiji niso posvecali vec-
je pozornosti.

Skodljiv vpliv kositra v kotlovski plolevini je
dokazal M. Gabrovsek®. Obsezne preiskave vpliva
kositra v jeklih odpornih na staranje in sam meha-
nizem $kodljivega vpliva kositra v jeklu so doka-
zali M. Gabrovsek, J. Philibert, C. Crussard”. Pre-
iskave so bile izvrSene na IRSID St. Germain en
Laye.

Vpliv antimona v jeklu je za metalurga Se ved-
no neznanka in bo zaradi narasc¢ajoce vsebine tega
clementa v jeklu, potrebno vplivu Sb na fizikalne
lastnosti jekla posvetiti $e¢ dosti raziskovalnega
dela.

G. W. Austin, A. R. Entswisle in G. C. Smith* so
dokazali vpliv Sb na napus¢no krhkost krom in
kromnikljevih jekel. V jeklih za poboljsanje pa
prisotnost antimona pomakne prehodno tempera-
turo zilavosti k vi§jim temperaturam.

Z ozirom na to, da so v proizvodnem progra-
mu Zelezarne Jesenice konstrukcijska jekla z ga-
rantirano zilavostjo tudi pri nizkih temperaturah,
smo v raziskovalnem oddelku Zelezarne pristopili
k sistematskim preiskavam vpliva antimona na
lastnosti konstrukcijskih jekel.

Program dela

Raziskovalno delo je bilo usmerjeno v preiska-
ve vpliva antimona od 0,059/, do 0,25%, v jeklih z
razli¢cno koncentracijo ogljika in to od 0,02 do
0,6 9/p. Medsebojne vplive teh elementov smo raz-
iskovali pri staticnih in dinami¢nih preizkusih,
posebej pa moramo poudariti preiskave pri izme-
ni¢nih torzijskih obremenitvah.

* T. Lavri¢ — C.Rekar: Analiti¢no statistiéna 3tudija oligo-
elementov v jeklu. Metalur$ki institut Ljubljana

* M. Gabroviek — Comptes Rendus Zelezarna Jesenice —
OTK 1936.

* M. Gabroviek, J. Plateau, J. Philibert, C. Crussard — Me-
moires Scientifiques de la Revue de Metallurgic 1961
No 6.

¢ G. W. Austin, A.R. Entswisle, G. C, Smith-J. Iron Steel In-
stitute 1953
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Preiskave so bile opravljene na 3arZah, izdela-
nih v visokofrekven¢ni pe¢i RO pod normalnimi
pogoji. Kot vloZzek za izdelavo jekla smo izbrali
mehko Zelezo. Zaradi tega so v preizkusnih Sarzah
prisotni tudi ostali elementi kot Si, Mn, P in S,
kar lahko na eni strani moti pri razlagi dosezenih
rezultatov. Na drugi strani pa se s preiskavo takih
$arz najbolj priblizamo pogojem v praksi in rezul-
tate uporabimo tudi pri vsakdanjem delu v meta-
lurski praksi.

Z ozirom na to, da je Kkapaciteta visokofre-
kvenc¢ne peci le 6 kg jekla, smo stati¢ne preizkuse
trdnosti in dinami¢ne mikrotorzijske preizkuse iz-
delali na istih Sarzah, za preizkusanje Zilavosti pa
smo izdelali posebne Sarze.

Kakor bo iz kemi¢nih analiz razvidno, je pri
vsaki skupini Sarz prisoten Ze antimon v razliénih
koncentracijah, ker nismo uspeli za primerjalne
preiskave pripraviti vlozka in $arZ brez prisotnosti
antimona. Tako nam dajejo tudi prve $arZe iz vsa-
ke skupine odgovor o vplivu Sb na fizikalne last-
nosti jekla pri nizkih koncentracijah tega ele-
menta.

Izdelane Sarze smo prekovali v palice (kvadrat
12 mm) za izdelavo mikrotrgalnih, mikrotorzijskih
in normalnih Zilavostnih prob.

Osnovne fizikalne lastnosti jekla smo dolocili
na mikrotrgalnih epruvetah dolzine 40 mm in pre-
mera 4 mm. Trgalne preizkuse smo opravili na tr-
galnem stroju tipa SADAMEL, na jeklu v norma-
liziranem stanju. Normalizacijo smo izvedli pri
temperaturah 860 do 920°C, odvisno od sestave
jekla.

Zilavost smo preizkudali na normalnih epruve-
tah DVM. Jeklo za te preizkuse je bilo toplotno
obdelano in sicer:

— normalizirano,

— normalizirano in zarjeno na 650° 3 ure, ohla-
jeno v peci,

— normalizirano in zarjeno na 650° 3 ure, ohla-
jeno v peci, nato starano pri 250° C po predhodni
109/ deformaciji.

Torzijske preizkuse smo opravili na mikroepru-
vetah dolZine 24 mm in premera 1,5mm, na jeklu
v normaliziranem stanju. Za odstranjevanje notra-
njih napetosti nastalih pri mehanski izdelavi
epruvet, so bile vse epruvete napetostno odZarjene

pri temperaturi 550° 4 ure, v vakuumu 1,5. 10—
Torra,

Mikrotorzijski preizkusi

Mikrotorzijski preizkusi so za raziskovanje vpli-
va antimona na fizikalne lastnosti posebno po-
membni, ker je naprava izredno precizna in
omogo¢a ugotavljanje manj znanih fizikalnih last-
nosti jekla, ki so moéno odvisne od kristalnega
stanja jekla, napetosti v mrezi itd. Mikrotorzijski
stroj smo za raziskovalno delo uporabili tudi zato,
ker nas je zanimalo, koliko lahko mikrotorzijski
stroj sluZi za raziskovanje vpliva rezidualnih ele-
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mentov na fizikalne lastnosti jekla in ¢e lahko fizi-
kalne lastnosti stati¢nih in dinamicnih preizkusov
med seboj primerjamo.

Mikrotorzijski stroj omogo¢a dolo¢evanje stri-
ne napetosti, dekrementa notranjega trenja in dolo-
Cevanje striznega ali Coulumbovega modula.

Ker so principi uporabljenih stati¢nih preizku-
sov poznani, bi na kratkem opisali le osnovni prin-
cip delovanja mikrotorzijskega stroja tipa SADA-
MEL.

Mikrotorzijski stroj proizvaja izmeni¢na niha-
nja torzijskega znataja z doloceno amplitudo in
frekvenco. Vrtilni moment se registrira opti¢no na
fotografsko plosco, tako da so meritve zelo pre-
cizne.

Slika 1
Princip delovanja mikrotorzijskega stroja

Preizkusna epruveta lezi med oscilirajoo gred-
jo (A) (slika 1) in dinamometrom (D). Ekscenter
poganja gonilno gred (B:) sem ter tja. S pomocjo
roi¢nega teCaja in vertikalne rocice nastavimo am-
plitudo. Frekvenca nihanja je 25 nihajev v sekundi.
V napravo je vgrajen sinhronski motor,

Trinoznik (Tr), ki je z vzmetjo pritrjen na
vzvoda b: in b: prena$a nihanje s pomocjo svet-
lobne totke na fotografsko plosco.

Svetlobna tocka omogoca torej risanje krivulje
deformacije v koordinatah: vrtilni moment C in
zasuk oziroma deformacijski kot probne epruvete.

C dynes ¢m

oo

Slika 2
Primer histerezne zanke



Slika 2 prikazuje primer histerezne zanke v od-
visnosti od vrtilnega momenta in deformacijskega
kota. S pomoéjo dobljenih oziroma izmerjenih ko-
ordinat ter racunskih operacij lahko dolo¢imo iz
vsake krivulje naslednje fizikalne lastnosti:

— strizno napetost,

— maksimalni, minimalni in srednji strizni mo-
dul ali Coulumbov modul,

— dekrement notranjega trenja.

Medsebojne vplive ogljika in antimona smo za-
sledovali pri razli¢énih deformacijskih kotih alfa.
Tako je bilo za vsako koncentracijo antimona in
ogljika posnetih po 10 histereznih zank, kot to pri-
kazuje za en primer slika 3.

Slika 3
Prikaz histereznih zank

Kakor smo ze omenili z merjenjem razli¢nih
parametrov na posameznih histereznih zankah in
s pomocjo ra¢unskih operacij izratunamo ze ome-
niene fizikalne lastnosti.

Diagram na sliki 4 prikazuje primer fizikalnih
lastnosti jekla z 0,0079,C in 0,079, Sb. Na abs-
cisi je oznacen deformacijski kot v radianih, na
ordinati pa vrednosti za notranja trenja, strizno
napetost in strizni modul.

Vsaka od omenjenih fizikalnih lastnosti prika-
zuje v principu dve vrednosti z ozirom na histe-
rezo. Diagram namre¢ posnamemo z naraséanjem
deformacijskega kota do maksimuma in nato pre-
hajamo od maksimuma zopet na minimum. V po-
teku krivulj posameznih fizikalnih lastnosti opazi-
mo torej neko remanenco, ki je podobna rema-
nenci pri magnetenju Zeleza. Vzroki za ta pojav so
v vedjem energijskem potencialu kristalne resetke
in preobrazbi same kristalne reSetke zaradi pla-
sticne deformacije. Ti pojavi remanence so pri na-
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Slika 4

Fizikalne lastnosti jekla: 0,007 % C, 0,07 % Sb

§ih preizkusih toliko bolj izraziti, ker so bile
histerezne zanke posnete v sorazmerno kratkem
¢asu in se v kristalni strukturi ni vzpostavilo rav-
notezno stanje.
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Slika 5

Fizikalne lastnosti jekla 0,02 % C, 0,16 % Sb
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Za primerjavo k predhodnemu diagramu (sli-
ka 4) poglejmo $e diagram istih fizikalnih lastnosti
jekla z 0,029, C in 0,169, Sb (slika 5). Opazimo
lahko obéutno zmanjSanje dekrementa notranjega
trenja, kakor tudi striznih modulov ter povedanje
strizne napetosti.

Bolj podrobno se ne bi spusc¢ali v posamezne
fizikalne parametre kakor tudi naéin izratunava-
nja fizikalnih konstant ter tozadevne teorije. Vse
to smo prevzeli iz literature z ozirom na to, da ni
bil na$ namen $tudij absolutnih vrednosti omenje-
nih fizikalnih konstant kakor tudi ocena pravilno-
sti omenjenih fizikalnih konstant kakor tudi ocena
pravilnosti meritev le-teh, ampak smo Zeleli iz
dobljenih fizikalnih konstant dinami¢nih meritev
dokazati medsebojne vplive ogljika in antimona na
tehnoloske lastnosti jekla.

Kemic¢na sestava preizkusnih 3arz

Za staticne trgalne in dinami¢ne mikrotorzijske

preizkuse so bile izdelane $arZe z razli¢nimi kon-
centracijami ogljika in antimona in sicer:

Saria C% Si% Mn?% P9, S% Sb*,
VF 911-a 0,007 002 010 0013 0,033 0,07
VF 911 0,02 002 0,10 0,013 0,033 007
VF 916 002 001 011 0012 0,031 0,11
VF 915 002 002 011 0014 0013 016
VF 1039 001 001 007 0023 0039 0,18
VF 1047 0,02 003 008 0,021 0,032 0722
VF 1094 008 002 017 0004 0032 0012
VF 1095 009 002 018 0035 0032 0,11
VF 109 009 002 0,16 0020 0,029 0,15
VF 1099 0,09 002 0,17 0,024 0029 0,24
VF 1141 035 004 017 0012 0028 0,011
VF 1069 031 003 015 012 0015 0,12
VF 1108 029 002 0,17 0,008 0,028 0,16
VF 1142 032 004 021 0015 0,030 024
VF 1076 066 0,10 0,12 0014 0013 0,013
VF 1079 066 013 021 0011 0011 0,11
VF 1144 065 0,11 022 0015 0,021 0,18
VF 1145 066 010 019 0010 0021 022

Sarza C% Si% Mn®% P S99, Sb%

SarZa VF 911-a predstavlja $arzo z najnizjo kon-
centracijo ogljika. Le-to smo dosegli z naknadnim
razogli¢enjem jekla v atmosferi vodika.

Vse SarZe so bile pomirjene z minimalnim do-
datkom aluminija.
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Rezultati trgalnih preizkusov:
temperatura + 200C

sﬂré C% Sbe%, Al'::;?n ;{E:/rr:?n : R.:? Ko::rak.
VF 911 002 0,07 318 407 333 782
VF 916 002 011 385 41,8 233 692
VF 915 002 0,16 364 414 265 745
VF 1039 001 018 323 403 266 741
VF 1047 0,02 022 283 403 266 576
VF 1094 008 0012 270 374 367 715
VF 1095 0,09 o011 290 392 367 775
VF 1096 009 015 31,3 414 367 750
VF 1099 009 024 353 46,0 300 69,1
VF 1141 033 0011 410 536 300 632
VF 1069 031 0,12 389 534 266 60,0
VF 1108 029 0,16 40,7 578 200 61,0
VF 1142 032 024 421 578 200 429
VF 1076 066 0,13 441 76,2 16,7 445
VF 1079 066 011 490 760 200 425
VF 1144 065 0,18 519 815 100 155
VF 1145 0,66 022 536 851 80 121

Py ' . Mejaraz. Trdn. Raz. Kontrak.

SarZa C% Sb% kg/mm’ kg/mm* %

Stati¢ni preizkusi trdnostnih lastnosti dajejo prav-
zaprav presenetljive rezultate. Pri koncentraciji
ogljika do 0,099/, in nara$¢ajo¢ih koncentracijah
antimona do 0,24 9/, ni opaziti nobenega vpliva na
mejo raztezanja, trdnost kakor tudi raztezek in kon-
trakcijo. Ce primerjamo te rezultate z rezultati
preiskav normalno izdelanih jekel v SM ali elek-
tri¢éni peci, brez namernega dodatka Sb, lahko ugo-
tovimo, da pri nizki koncentraciji ogljika antimon
ne vpliva na osnovne staticne mehanske lastnosti
jekla.

Z narascajo¢im ogljikom naras$éata meja razte-
zanja in trdnost, raztezek je tudi pri 0,339/, ogljika
Se zadovoljiv. Sele pri koncentraciji ogljika 0,66 %/
zasledimo Ze pri nizkih koncentracijah Sb, vpliv
na zmanjsanje raztezka in kontrakcije, poleg ob-
Cutnega poviSanja meje raztezanja in trdnosti.

Nacelno lahko ugotovimo, da nam statiéni tr-
galni preizkus kljub rahli tendenci naras¢anja
meje raztezanja in trdnosti z naras¢ajo¢im antimo-
nom, ni pokazal nekega Skodljivega vpliva anti-
mona na lastnosti jekla, razen pri visokih koncen-
tracijah, kar pa brez dvoma dokazuje, da ta nacin
preiskave ni dovolj ob¢utljiv za raziskave vplivov
oligoelementov v jeklu.

Rezultati mikrotorzijskih preizkusov

Kakor smo Ze¢ omenili, smo za mikrotorzijske
preizkuse uporabili iste Sarze, kakor za stati¢ne
trgalne preizkuse. Delo bi bilo preobSirno, ¢e bi
na tem mestu navajali vse dobljene rezultate fizi-
kalnih lastnosti, to je dekrementa notranjega tre-
nja, strizne napetosti in Coulumbovih modulov.



Prav tako ne bi navajali vseh ostalih podatkov,
Stevilo dosezenih torzij v odvisnosti od sestave je-
kla, kakor tudi rezultatov preizkusov dobljenih
pri preiskavah vpliva Sb in C na fizikalne lastnosti,
v odvisnosti od Stevila nihajev vendar pri Kon-
stantnem deformacijskem kotu.

Omejili se bomo le na obdelavo rezultatov vpli-
va Sb in C na dekrement notranjega trenja in striz-
no napetost v odvisnosti od razlicnega deformacij-
skega kota ter aplikacijo teh parametrov na
prisotnost antimona v jeklu.
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Slika 6
Odvisnost strizne napetosti od vsebnosti Sb pri 0,02 % C

Diagram na sliki 6 nam prikazuje potek strizne
napetosti v odvisnosti od razlicne koncentracije
antimona pri razlicnih deformacijskih kotih in
konstantnem ogljiku 0,02 9/4. Pri tem sta karakte-
risti¢ni dve tocki in sicer: 0,11 9/, Sb, ki predstav-
lja padec strizne napetosti pri maksimalnem defor-
macijskem kotu. Pri 0,189/, Sb pa doseZe striZzna
napetost maksimalno vrednost 17,8 kp/mm?®. Ta
prelomnica v strizni napetosti se opazi Ze pri mi-
nimalnem deformacijskem kotu 0,0150 radiana.

Podoben potek kaZejo tudi krivulje notranjega
trenja, kakor to kaZze diagram na sliki 7. V odvis-
nosti od deformacijskega kota doseze pri 0,119/, Sb
dekrement notranjega trenja maksimum, nato pa-
da in doseze pri 0,189/, Sb minimum. Pri visjih
koncentracijah Sb dekrement notranjega trenja
ponovno narasca.

Pri koncentraciji ogljika 0,19/, se anomalije v
poteku krivulje striZne napetosti zabrisejo. Striz-
na napetost je neodvisna od koncentracije Sb am-
pak nara$¢a samo z deformacijskim kotom. Le pri
maksimalnem deformacijskem kotu zaznamo pri
0,11°/, Sb padec strizne napetosti, podobno, kot
smo to ugotovili tudi pri jeklu z 0,029/, C.

Podobno kakor pri strizni napetosti, lahko ugo-
tovimo tudi pri dekrementu notranjega trenja, da
doseze le-ta pri 0,119/ Sb maksimalno vrednost, ki
nato z naras¢ajo¢im antimonom konstantno pada
(slika 9).
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Slika 7
Odvisnost notranjega trenja od vsebnosti Sb pri 002% C
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Slika 8
Odvisnost strizne napetosti od vsebnosti Sb pri 0,1%C
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Slika 9
Odvisnost notranjega trenja od vsebnosti Sb pri 0,1% C
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Slika 10

Odvisnost striZne napetosti od vsebnosti Sb pri 03%C

Iz diagrama na sliki 11 pa vidimo potek dekre-
menta notranjega trenja v odvisnosti od koncen-
tracije antimona in pri konstantnem ogljiku 0,3 %/s.
Opazimo lahko, da predstavljata vrednosti 0,12,
Sb in 0,16 %/y Sb karakteristi¢ni to¢ki v poteku teh
lastnosti v odvisnosti od deformacijskega kota.
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Slika 11
Odvisnost notranjega trenja od vsebnosti Sb pri 03%C

Prelomnico v poteku strizne napetosti pri
0,119/o Sb lahko ugotovimo tudi pri viji koncen-
traciji ogljika 0,659/, (slika 12).

Diagram na sliki 13 pa prikazuje gibanje de-
krementa notranjega trenja v odvisnosti od Sb in
koncentraciji C 0,65%/. Ponovno je karakteristi¢na
prelomnica 0,119, Sb v poteku posameznih krivulj
v odvisnosti od deformacijskega kota.
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Slika 13
Odvisnost notranjega trenja od vsebnosti Sb pri 0,65% C

Ce rezimiramo medsebojni vpliv antimona in
ogljika na strizno napetost in dekrement notranje-
ga trenja lahko ugotovimo naslednje:

— pri majhnik deformacijskih kotih je strizna
napetost neodvisna od spreminjajote se koncen-
tracije ogljika in antimona, ampak samo od veli-
kosti deformacijskega kota;

— z narascajo¢im ogljikom pada dekrement
notranjega trenja. Sprememba dekrementa notra-
njega trenja je tesno povezana s spremembo kon-
centracije antimona v jeklu.

Zasledovanje dekrementa notranjega trenja in
strizne napetosti, v odvisnosti od deformacijskega
kota in sestave pri mikrotorzijskih preiskavah je
dokazalo, da je ta metoda preiskave vplivov Sb v
jeklu zelo obécutljiva in daje ve¢ji vpogled na spre-
membe fizikalnih lastnosti jekla, kot normalni sta-
ti¢ni trgalni preizkus.



Rezultati mikrotorzijskih preizkusov so pokazali,
da se posamezne f{izikalne lastnosti jekla bistveno
spremenijo pri koncentracijah antimona 0,119/ in
0,16—0,18 %/y, posebno pri nizkih koncentracijah
ogljika, kar pri stati¢nih preizkusih ni priSlo do
izraza. Zato smo v nadaljnjih raziskavah medse-
bojnega vpliva antimona in ogljika v jeklu poizku-
Sali ugotoviti morebitno povezavo dekrementa no-
tranjega trenja in torzijske napetosti z Zzilavostjo
jekla.

Vpliv C in Sb na zilavost jekla

Preizkuse Zilavosti smo opravili na normalnih
DVM probah, pri razli¢nih stanjih toplotne obde-
lave, kakor tudi staranem stanju. Uporabili smo
SarZe naslednje sestave:

Si% Mn?%

Sarza C% P9, S% SbY,
VF 1433 002 005 005 0011 0036 0,05
VF 1425 003 001 006 0012 0032 0,12
VF 1406 003 002 009 0007 0030 0,16
VF 1414 0,03 001 006 0008 0032 020
VF 1407 003 002 009 0007 0030 025
VF 1426 0,12 005 0,10 0,015 0,030 0,034
VF 1427 0,12 005 0,12 0,014 0032 0,12
VF 1428 0,12 005 0,16 0015 0032 0,16
VF 1415 0,11 001 0,12 0,009 0029 020
VF 1411 0,09 006 0,13 0,009 0031 0,19
VF 1416 0,10 001 0,13 0,009 0,029 025
VF 1434 020 006 0,14 0011 0034 0,052
VF 1429 028 008 0,16 0012 0,028 0,12
VF 1419 030 0,01 020 0013 0,026 0,15
VF 1431 029 0,12 020 0,013 0,030 020

008 020 0013 0,030 0,027

VF 1432 027

Vse Sarze so bile pomirjene z dodatkom alumi-
nija. Zilavost smo dolo¢ili na epruvetah DVM, pri
temperaturah + 20, 0, — 10, —20 in —40°C, na
jeklu v normaliziranem stanju.

Vpliv antimona na zilavost jekla
v normaliziranem stanju

Diagram na sliki 14 prikazuje potek krivulj Zi-
lavosti pri koncentraciji ogljika 0,02, v odvisnosti
od temperature in narasc¢ajo¢e koncentracije anti-
mona,

Z nara$éajoco koncentracijo antimona Zilavost
pada. V poteku krivulje Zilavosti zasledimo pri
0,16 9/o Sb prelomnico z majhnim narastkom Zila-
vosti, ki pri vi§jih koncentracijah Sb hitro pada k
minimalnim vrednostim.

Pri vi$ji koncentraciji ogljika 0,1 %/, je vpliv Sb
na zilavost v normaliziranem stanju ob¢utno manj-
§i (slika 15).
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Slika 14

Vpliv vsebnosti Sb an Zilavost pri 0,02 % C — normalizirano

Krivulje zilavosti pokazejo tudi pri tej koncen-
traciji ogljika, pri 0,16 9/, Sb prelomnico v poteku
zilavosti, ki nad 0,16 9/» Sb ponovno nekoliko nara-
ste. V tem je tudi bistvena razlika v primerjavi z
jeklom z 0,029/, C, kjer zilavost pri visjih koncen-
tracijah Sb hitro pada.

Podobno kakor jeklo z 0,19, C kaZe tudi jeklo
z 0,39/, C isti potek krivulj Zilavosti. Z narasdcajoco
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Slika 15

Vpliv vsebnosti Sb na Zilavost pri 0,02 % C — normalizirano
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koncentracijo antimona pada Zilavost do 0.16_ %/s Sb,
potem pa ponovno kaZe tendenco naras¢anja (sli-
ka 16).
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Slika 16

Vpliv vsebnosti Sb na Zilavost pri 0,1 % C — normalizirano

Razumljivo je, da je absolutna vrednost zilavo-
sti z ozirom na vi§jo koncentracijo ogljika nizja.

Ce primerjamo krivulje Zilavosti v odvisnosti
od ogljika in antimona lahko torej ugotovimo bi-
stveni vpliv Sb na Zilavost pri jeklu z nizko kon-
centracijo ogljika 0,02 9/,

Rezultati preiskave Zilavosti v toplotno
obdelanem in staranem stanju

Podobno kakor pri raziskavah vpliva kositra na
zilavost jekla se je tudi pri antimonu predpostav-
ljalo, da ima toplotna obdelava in s tem spremem-
ba strukture bistveni vpliv na potek zilavosti pri
razlicnih temperaturah. V ta namen so bile izvr-
Sene preiskave spodaj navedenih 3arZ z naslednjo
toplotno obdelavo:

— normalizacija pri 900°C
— Zarjenje pri 650° C 3 ure, ohlajevanje v peci

Kemi¢na sestava preizkusnih 3arz

C* B Si% Mn"% Sa, Sb Y,
VF 1378 029 0,07 023 0010 0028 0,05
VF 1379 030 007 0,18 0010 0,028 0,09
VF 1366 029 007 013 0,014 0028 0,13
VF 1367 028 007 0,15 0,015 0027 0,19
VF 1368 032 007 020 0,018 0030 0,26
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Slika 17

Vpliv vsebnosti Sb na Zilavost pri 0,02% C — Zarjeno

Kakor je iz diagrama na sliki 17 razvidno, Zila-
vost z naras$¢ajofim antimonom, pri ogljiku 0,02 9/,
konstantno pada do 0,159, Sb, se ponovno dvigne
in doseze drugi maksimum pri 0,18 ¢/, Sb.,

o T =
% | 1

1 01%C Fareno |
2 1 nestarano |

. #20°C i
— 0°C - 4

\ 7
- 77

14

Y

SarZa C% Si% Mn®% P9 S% SbY
VF 1373 0,02 001 013 0,010 0,030 0,05
VF 1374 002 001 008 0010 0,032 0,09
VF 1356 003 002 010 0015 0031 0,13
VF 1357 003 001 014 0013 0033 0,19
VF 1358 003 002 0,14 0014 0031 0725
VF 1375 0,12 002 014 0010 0029 005
VF 1376 011 001 013 0011 0031 0,10
VF 1361 0,09 001 015 0013 003 0,13
VF 1362 012 001 019 0014 0032 0,18
VF 1377 012 001 014 0011 0032 024
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Vpliv vsebnosti Sb na Zilavost pri 0,1 % C — Zarjeno



Pri vi$ji koncentraciji ogljika 0,19/ je padec
zilavosti pri + 20°C, zaradi prisotnega antimona
manjsi (slika 18). Karakteristi¢no je, da se tudi
pri tej koncentraciji ogljika pojavi pri 0,187/, Sb
ponovno naras¢anje Zilavosti.

Pri koncentraciji ogljika 0,309/, Zilavost enako-
merno pada do 0,13 ¢/, Sb. Pri temperaturi + 20°C
se prav tako pojavi, pri 0,18 %/, Sb, ponovno nara-
$¢anje vrednosti Zilavosti (slika 19).
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Slika 19

Ce primerjamo krivulje Zilavosti v normalizira-
nem in toplotno obdelanem stanju lahko ugotovi-
mo, da je vpliv Sb na Zilavost jekla predvsem pri
nizkih temperaturah zelo poudarjen, Zaradi struk-
turnih sprememb pri poc¢asnem ohlajanju, je jeklo
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Slika 20

Vpliv vsebnosti Sb na Zilavost pri 002 % C — zarjeno

ze pri nizkih koncentracijah Sb in ogljika, pri tem-
peraturi — 20° C Ze popolnoma krhko.

Zgoraj navedene Sarze so bile po opisani toplot-
ni obdelavi preizkus$ene tudi na zilavost v staranem
stanju, v odvisnosti od temperature.

Pri jeklu z nizkim ogljikom 0,02 %, lahko ugo-
tovimo popolno krhkost materiala (slika 20).

Zilavost jekla pri 0,19/, nekoliko naraste pred-
vsem pri visokih koncentracijah Sb (slika 21).
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Slika 21
Vpliv vsebnosti Sb na Zilavost pri 0,1 % C — starano

Pri visokem ogljiku 0,39/4 pa zasledimo tudi v
staranem stanju, pri navadni temperaturi in nizki
koncentraciji Sb zadovoljivo zilavost, ki pa z na-
ras¢ajoc¢im antimonom konstantno pada k mini-
malnim vrednostim (slika 22).
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Vpliv vsebnosti Sb na Zilavost pri 03 % C — starano
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Preizkusi Zilavosti pri razliénih temperaturah
so potrdili Ze navedene ugotovitve raziskovalcev
Austina, Entswisla in Smitha, da prisotnost Sb
pomakne krivulje premene Zzilavosti k vi$jih tem-
peraturam. Tako prikazuje slika 23 krivulje pre-
mene Zilavosti v odvisnosti od temperature za
jeklo z 0,19/, C.
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Slika 23

Temperatura prehoda Zilavosti v odvisnosti od vsebnosti Sb

Zanimivo je, da je zilavost jekla z 0,059/, Sb
enaka Zilavosti jekla z 0,259, Sb pri temperaturi
+ 200 C.

Krivulje Zilavosti jekla z razliénimi koncentra-
cijami antimona brez dvoma kazejo dolocene
karakteristicne oblike in sicer, da predstavljajo
koncentracije okoli 0,129 Sb in okoli 0,189, Sb
prelomnice v poteku krivulj Zilavosti. Pri teh kon-
centracijah opazimo tudi spremembe gibanja de-
krementa notranjega trenja. To se pravi, da te
koncentracije antimona, v odvisnosti od ogljika v
jeklu, bistveno vplivajo na fizikalne lastnosti jekla.

Metalografske in fraktografske preiskave

Metalografska preiskava jekla z razlicno kon-
centracijo antimona kaze vpliv antimona na abnor-
malno kristalizacijo perlita. Ta vpliv je posebno
izrazit pri nizkih koncentracijah ogljika.

Metalografska slika 24 (1000 x) kazZe strukturo
jekla z 0,039, C in 0,129/ Sb, v normaliziranem
stanju. Do¢im ima jeklo pri 0,059, Sb normalno
lamelarno strukturo perlita, lahko ugotovimo pri
0,129/, Sb po kristalnih mejah terciarni cementit.
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Slika 24 x 1000
003%C, 0,12% Sb

Podobno lahko ugotovimo tudi pri jeklu z
0,16 %/a Sb. Terciarni cementit obliva kristalne me-
je. Prav tako kaze tudi ponekod izloc¢eni lamelarni
perlit znake razkroja v terciarni cementit (slika
25 x 1000).

Slika 25 x 1000
0,03 % C, 0,16 % Sb

Pri visji koncentraciji ogljika 0,19y se pojavlja
v strukturi Ze pri 0,063 9/ Sb terciarni cementit
(slika 26 x 1000).

Z narasc¢ajo¢o koncentracijo Sb delez terciar-
nega cementita v strukturi naras¢a, vendar pocas-
neje kot je pri jeklu z 0,029/, C (slika 27).

Pri koncentraciji 0,25 9/ Sb ima jeklo zopet nor-
malno strukturo z lamelarnim perlitom (slika 28
x 1000).

Jeklo s koncentracijo ogljika 0,39/, kaZe pri
0,15%/o Sb v strukturi manjde izlo¢ke terciarnega
cementita (slika 29 x 500).



Slika 26 x 1000

0,10 % C, 0,063 % Sb

Slika 27 x 1000
0,129 C, 0,16 % Sb

Slika 28 x 1000
0,02% C, 0,25% Sb

Slika 29 x 500
03%C, 0,15% Sb
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Slika 30 x 500
03%C, 027 % Sb

Pri 5,27 ¢/, antimona ima jeklo zopet normalno
perlitno strukturo (slika 30 x 500).

Fraktografske preiskave so bile narejene na je-
klih v toplotno obdelanem stanju, to je po norma-
lizaciji in mehkem Zarjenju jekla. Frakture so
izdelane na prelomnih ploskvah.

V ta namen so bili vzorci lomljeni pri tempe-
raturi — 196° C. Replike so izdelane z naparjenjem
ogljika.

Jeklo z nizko koncentracijo ogljika 0,029, in
Sb 0,05 v/s kaZe intrakristalni lom (slika 31 x 8000).

Pri vi$ji koncentraciji Sb prehaja fraktura v
mesani intra in interkristalni lom, kar kaZeta sliki
32 in 33 pri 10.000 oziroma 12.000-kratni povecavi.
(0,039, C, 0,139, Sb).
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Slika 31 x 8000 Slika 34 x 8000
0,02% C, 005% Sb 0,03 % C, 0,19 % Sb

Slika 32 x 10.000 Slika 35 x 3000
0,03%C, 0,13 % Sb 0,12 % C, 0,05 % Sb

M/
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e

Slika 33 x 12.000 Slika 36 x 3000
0,03%C, 0,13% Sb 0,12%C, 0,13 % Sb
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Slika 37 x 3000
0,12% C, 0,18 % Sb

Slika 38 x 3000
03%C, 0,05% Sb

Slika 39 x 3000
03%C, 0,19% Sb

Poleg izlo¢kov cementitne narave opazimo na
povrsini kristalov tudi absorpcijske figure. Delez
teh z naras¢ajoco koncentracijo Sb narasc¢a. Slika
34 kaze, da je fraktura pri jeklu z 0,19 9/, Sb skoraj
povsem interkristalna. PovrSine kristalov kaZejo
mocan pojav absorpcijskih figur.

Pri jeklu z 0,129/, C in 0,059/, Sb lahko zasledi-
mo mesane intra in interkristalne frakture, Delez
interkristalnega loma naras¢a do koncentracije
Sb 0,18 9/,.

Slika 35 kaze frakturo jekla z 0,12 o, C in
0,05/ Sb.,

Lom je preteZzno intrakristalen, ponekod $e opa-
zimo znake duktilnega preloma.

Pri koncentraciji antimona 0,13 9/, pa zasledimo
v frakturi intra in interkristalni prelom (slika 36).
Na povrsinah interkristalnega preloma opazimo
fine izlo¢ke, ki imajo vpliv na heterogenost frak-
ture,

Pri 0,1295% C in 0,189, Sb opazimo prav tako
mesani inter in intrakristalni lom. Slika 37 x 3000.

Kakor pri koncentraciji Sb 0,05 lahko tudi pri
koncentraciji 0,189/, Sb zasledimo v frakturi po-
jav duktilnega preloma.

Pri visjem oglji¢nem jeklu z 0,39/, C pa zasle-
dimo tako pri nizki koncentraciji Sb 0,05 kakor
tudi pri 0,199, Sb interkristalne frakture z gosto
posejanimi cementnimi izlo¢ki (slika 38 x 3000,
slika 39 x 3000).

Interpretacija rezultatov

Rezultati mehanskih preiskav jekla predvsem
pa Zilavosti so dokazali medsebojni vpliv ogljika
in antimona v jeklu. Vpliv antimona je najbolj
izrazit pri nizkih koncentracijah ogljika ter je
modéno odvisen od stanja materiala oziroma toplot-
ne obdelave. Maksimalni vpliv antimona je ugotov-
ljen na zilavost v staranem stanju oziroma pri niz-
kih temperaturah.

Mikrotorzijski preizkusi so pokazali velik vpliv
antimona na striZzno papetost in notranje trenje.
Strizna napetost je odvisna od kota zasuka oziro-
ma deformacije jekla. Medtem ko pri koncentra-
ciji ogljika 0,02 v/, ugotavljamo bistveni vpliv pri
0,189/, Sb na povisanje strizne napetosti, se pri
koncentraciji ogljika 0,19/, in ve€ pomakne ta ka-
rakteristicna meja proti nizkim koncentracijam
antimona, to je okrog 0,119,. Tak potek krivulj
strizne napetosti, v odvisnosti od deformacije, Se
bolj precizira medsebojni vpliv ogljika in antimo-
na v jeklu.

Spremembe strizne napetosti v odvisnosti od
ogljika in antimona so povezane tudi s spremem-
bami dekrementa notranjega trenja. Maksimalni
strizni napetosti pri jeklu z 0,025 C in 0,189/, Sb
odgovarja tudi minimalna vrednost dekrementa
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notranjega trenja. Ta meja minimalne vrednosti
dekrementa notranjega trenja se z nara$¢ajo¢im
ogljikom pomika k niZjim koncentracijam anti-
mona ter doseZe pri 0,652/, C in 0,1 %5 Sb ostro pre-
lomnico v vrednosti dekrementa, Tudi vpliv
ogljika in antimona na dekrement notranjega tre-
nja je odvisen od kota zasuka oziroma deforma-
cije jekla. Povezava med strizno napetostjo in
dekrementom notranjega trenja je torej dokazana
za razliéne koncentracije antimona in to pri kon-
centracijah ogljika 0,02 9/, 0,4 %/ in 0,65?/. Odsto-
panja so le pri ogljiku 0,19%. Dosedanji preizkusi
niso dali pojasnila za abnormalno ponasanje je-
kla z 0,19, C.

Podobno kakor kazejo krivulje dekrementa no-
tranjega trenja dolo¢ene minimume v odvisnosti
od ogljika in antimona, zasledimo tudi pri krivu-
ljah zilavosti nihanja vrednosti v tem smislu, da
z naraS¢ajocim antimonom zilavost ne pada ena-
komerno, ampak doseze tudi pri vi§jih koncentra-
cijah ponovno zadovoljive vrednosti. Ta nihanja,
ki so posebno izrazita pri jeklih v zarjenem stanju,
so nekako analogna s potekom dekrementa notra-
njega trenja. Minimalni vrednosti notranjega tre-
nja odgovarja tudi minimum Zilavosti pri + 200 C.

Kakor smo Ze omenili, so bili mikrotorzijski
preizkusi in preizkusi zilavosti izdelani na razlic-

nih Sarzah, zato je razlitna tudi koncentracija an-
timona in deloma ogljika. Z ozirom na (o mini-
mumi Zilavosti in dekrementi notranjega trenja ne
nastopajo vedno pri istih koncentracijah Sb. Vse-
kakor pa lahko ugotovimo povezanost obeh fizi-
kalnih lastnosti. Iz tega sledi, da lahko na osnovi
fizikalnih lastnosti, dobljenih pri mikrotorzijskem
preizkusu, sklepamo tudi na krhkost jekla pri na-
vadni temperaturi.

Odstopanja v navedenih zakljuckih so zopet
pri jeklu z 0,19, C, za kar do danes nismo mogli
dobiti pojasnila.

Mehanizem delovanja antimona v jeklu ni po-
jasnjen. Z ozirom na to, da opazamo najvecji vpliv
Sb na zilavost po zarjenju oziroma staranju, ka-
kor tudi na osnovi metalografskih ter fraktograf-
skih preiskav sklepamo, da antimon zmanjsuje
topnost ogljika v feritu. Izloceni ogljik se razporedi
v obliki terciarnega cementita po kristalnih mejah
in zniZzuje kohezijo kristalnih mej. Maksimalni
vpliv antimona na abnormalno kristalizacijo ce-
mentita zasledimo pri koncentracijah 0,12 do
0,18 v/y, v odvisnosti od prisotnega ogljika. Ta vpliv
dokazujejo metalografske preiskave kakor tudi
fraktografije prelomov, ki so pri teh koncentraci-
jah antimona heterogene, inter in intrakristalne po
razkolnih ploskvah Kristalov.

ZUSAMMENFASSUNG

Einfluss von Antimon und Kohlenstoff auf die physi-
kalischen Eigenschaften des Stahls bei statischen und
dynamischen Versuchen.

Mit Riicksicht auf di¢e dauernde Zunahme der Oligo-
clemente Zinn, Arsen und Antimon in den Konstruktions-
stdhlen, fithrten wir Versuche iiber die Einwirkung von
Antimon auf die physikalischen Eigenschaften des Stahls
durch.

Die Versuche fiihrten wir auf Stihlen mit Kohlenstoff-
konzentrationen von 0,029, 0,109, 0,30%, und 0,65 % und
bei Antimonkonzentrationen von 005 bis 0279, durch.
Wir untersuchten die Einwirkung der erwihnten Elemente
auf die physikalischen Eigenschaften des Stahls bei dyna-
mischen und statischen Versuchen: Festigkeitseigen-
schaften Zidhigkeit, Scherspannung und Dekrenent der
inneren Reibung. Eine besondere Beachtung war auf Ver-
suche auf der Mikrotorsionsmaschine gelegt mit der Ab-

sicht der Feststellung, inwiefern eine Verbindung zwischen
der inneren Reibung und der Zihigkeit des Stahles besteht.

Die ausgefithrten Versuche bewiesen die gegenseitigen
Einwirkungen des Kohlenstoffs und des Antimons auf
die physikalischen Eigenschaften des Stahls. Den grossten
Einfluss hat Antimon bei niedriggekohlten Stiihlen. Auf
Stahl im normalisierten Zustand hat Antimon nur mini-
malen Einfluss. In weichgegliihtem oder gealtertem Zu-
stand wirken aber schon geringere Konzentrationen von
Antimon wesentlich auf die Zihigkeit des Stahls, besonders
bei niedrigeren Temperaturen.

Auf Grund der metalgraphischen und fraktographi-
schen Versuche schliessen wir, dass Antimon die Loslich.
keit des Kohlenstoffs im Ferrit verringert und die Kri-
stallisation der Tertiirzementits nach den Kristallgrenzen
fordert. Dieses verringert wesentlich die Kohision der
kristallinischen Grenzen und damit auch die physikali-
schen Eigenschaften des Stahles.

SUMMARY

Regarding continuous increase of tramp elements
content (A, Sb) in structural steels the influence of Sb
on mechanical properties of steel was examined.

Steels with carbon content 0.029,, 0.10 %, 0.30%,, 065°%,
and with antimony content from 0059, to 027 9, were
examined. The influence of above mentioned elements on
physical properties of steel at static and dynamic tests
were examined: strength, impact strength, shear stress
and decrement of internal friction. Special attention was
paid to microtorsional machine tests to find out if any
copnecxion between internal friction and impact strength
exists,
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Influence of carbon and antimony on physical pro-
perties of steel were proven by carried out investigations.
The highest influence of antimony was observed at low
carbon steels. The lowest influence of antimony was
noted in normalized form of steel. When steel is fully
annealled or aged even small concentration of antimony
strongly influence impact strength especially at lower
temperatures.

Judging upon microstructure and fracture investi-
gations, antimony is decreasing carbon solubility in ferrite
and increasing crystallisation of cementite along grain
boudaries. It decreases coherence of grain boundaries
strongly and physical properties of steel with it.
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Dolocevanje vode, katrana
in prahu v generatorskem plinu

Na podlagi izkusenj z laboratorijskimi aparatu-
rami je bila konstruirana prirocna prenosna apa-
ratura za dolocevanje vode, katrana in prahu v
generatorskem plinu v celotnem potrebnem ob-
modju. Aparatura dela po metodi globokega zmr-
zovanja in naknadni postopni lo¢itvi. Vodo lo¢imo
s susenjem 1 uro pri 60°C, katran z organskimi
topili in prah s filiracijo raztopine katrana. Glede
na potrebno koli¢ino plina in pretok I—21/min
traja odvzemanje plina in zmrzovanje 30—60 mi-
nut, celokupna doloéitev posameznega vziorca pa
4—5 ur. Odstopanje se giblje v obmoéju med
+ 10—+ 20, srednje odstopanje srednje vred-
nosti pa med 0,06—0,65.

Voda, katran in prah so v generatorskem plinu
nezaZeleni predvsem zato, ker masijo plinovode,
ventile in gorilce. Voda pa poleg tega zmanjSuje
prakti¢no kalori¢no vrednost plina. Prav zaradi
tega Cistijo surovi generatorski plin v posebnih ¢i-
stilcih. Kontrola teh treh komponent v generator-
skem plinu nam da dvojne podatke, in sicer:

1. podatke o poteku generatorskega procesa,

2. podatke o pravilnem in zadostnem delova-
nju ¢istilnih naprav.

Voda pride v generatorski plin na tri nacine:

S podpihom, predvsem pri parnem podpihu,
majhen del lahko tudi kot vlaga v ostalih sredstvih
za podpih,

kot higroskopska vlaga z gorivom,

kot pirogenska voda, ki nastaja v generator-
skem procesu, predvsem v reakcijski coni.

Ce se omejimo na parozracni plin, koli¢ina vo-
de naprej dviga kalori¢no vrednost zaradi reak-
cije z zareé¢im ogljikom, prebitna voda pa naglo
zmanjs$uje kalori¢no vrednost, ker se veca koli¢ina
balastnega Co: in vodne pare. Isto¢asno prebitna
vodna para zniZzuje temperaturo v oksidacijski coni
in ob¢utno vpliva na celotni generatorski proces.
Prebitek vode zaznamo po poveéani koli¢ini vodi-
ka in zmanjsani koli¢ini CO v plinu pa tudi po
preveliki koli¢ini vodne pare v surovem plinu. Ta-
ko stanje je vedno dokaz, da je bodisi premokro
gorivo, bodisi premoc¢an parni podpih. Preve
vlazno gorivo imamo najpogosteje tam, kjer je iz-
postavljeno padavinam, to je pri nepokritih de-
pojih in bunkerjih. Premoé¢an parni podpih pa na-
stane zaradi slabe kontrole koli¢ine pare ali pa ga

delavci uporabljajo namenoma za udobno rahlja-
nje in izravnanje sloja, ki bi ga drugace morali
vriiti ro¢no. V surovem parozra¢nem plinu naj bi
ne bilo povpre¢no veé kot 35 gr. vode/N m® plina.
V ¢istilcih pa se mora ta koli¢ina zmanjsati vsaj
petkrat. Ce ne dosezemo tega efekta, je bodisi slab
ali prezasicen cistilec, bodisi previsoka tempera-
tura v kondenzatorju ali prehiter tok plina.

Katran, kot je znano, pride v generatorski plin
v coni suhe destilacije. V surovem parozranem
plinu ga je od 15 do 50 gr’/N m? v odvisnosti od
starosti uporabljenega goriva in rezima v genera-
torju. Mlajsi premogi dajo navadno vel katrana.
Pri danem gorivu je premajhna koli¢ina katrana v
surovem plinu lahko posledica previsoke tempera-
ture v coni destilacije, prevelika pa posledica ne-
primerne hitrosti toka skozi generator in ciklon.
Koli¢ina katrana lahko pade tudi pri primerni
temperaturi, ¢e se produkti destilacije predolgo
zadrzujejo v generatorju, torej pri prepocasnem
toku plinov skozi generator. V plinskih cistilcih
mora pasti koli¢ina katrana pod 0,5 gr/N m® plina.
V nasprotnem primeru so bodisi slabi bodisi pre-
zasiceni ¢istilci ali pa struji plin prehitro skozi
Cistilec.

Prah je sestavljen iz gorljivih in negorljivih
drobnih delcev, ki pridejo v generatorski plin z go-
rivom, ki ima preve¢ prahu ali sipke jalovine. Pre-
ve¢ prahu ima tudi gorivo, ki je lezalo dolgo ¢asa
izpostavljeno atmosferskim vplivom in je na po-
vréini deloma razpadlo. Razpadla plast se pri vsi-
panju obrusi, posebno ¢e je gorivo preve¢ suho.
En del prahu pride tudi od dima, zlasti pri nepra-
vilnem potekanju generatorskega procesa. Koli¢ine
prahu v surovem plinu se gibljejo med 05 in
2 gr/N m? plina. Cis¢en plin prakti¢no ne sme ime-
ti prahu. V ostalem velja za prah isto kot za ka-
tran.

Metode za doloéevanje vode, katrana
in prahu v plinu

Dolocevanje vsake posamezne komponente v
plinu ne bi predstavljalo kake vecje tezave, e ne
bi vse tri komponente nastopale skupno. Oglejmo
si na kratko do sedaj uporabljene metode za dolo-
tevanje posameznih komponent v generatorskem
plinu.

Vodo oziroma vlago v generatorskem, pa tudi
v drugih plinih, dolo¢imo na dva nalina:

z absorbcijsko metodo,

s psihometrijsko metodo.
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Pri absorbcijski metodi spus¢amo ali érpamo
plin skozi stekleno cevko z magnezijevim perklo-
ratom in merimo koli¢ino plina, ki je tekel skozi
cevko. Cevko ponovno tehtamo in iz razlike dolo-
¢imo vlago. Jasno je, da moramo predhodno od-
straniti iz plina katran in prah s posebnimi filtri.
Slaba stran metode je v tem, da sledovi katrana
in ogljikovodikov, ki pridejo v absorbcijsko cevko
kljub filtrom, obcutno vplivajo na absorbcijsko
sposobnost absorbensa in se tudi sami deloma ab-
sorbirajo.

Psihometrijska metoda dela po znanem princi-
pu z mokrim in suhim termometrom. Tudi tu ima-
mo tezave s katranom, ki onecisti termometre, in
z ogljikovodiki, ki lahko vplivajo na temperaturno
diferenco med mokrim in suhim termometrom.
Seveda moramo tudi tu prej odstraniti katran in
prah. Higrometrijski na¢in s higrometrom na las
je prakti¢no neuporaben, ker ogljikovodiki in sle-
dovi katrana hitro onesposobijo preparirani las.
Katran obi¢ajno dolotujemo tako, da ga izlo¢imo
iz plina s posebnim stehtanim filtrom iz razmasce-
ne vate, drobnega peska (0,2—0,4 mm) ali steklene
frite. Koli¢ino plina merimo s plinsko uro in po
doloceni koli¢ini tehtamo filter. Ti filtri delujejo
kot udarni locilci zaradi velike povrdine. Sama
steklena volna je manj uporabna. Pri majhnih ko-
licinah — nekako 10 gr/100 m* — lahko uporabimo
dvojno frito, ki jo priklju¢imo za filter iz vate, ki
zadrzi ve¢je delce katrana., Pri velikih koli¢inah
katrana je treba pred filter iz vate ali peska pri-
kljuciti locilec, hlajen z ledeno vodo. V predloZkah
in filtrih zbrani katran, ki je ve¢inoma one¢idcen s
poletino in vodo, speremo z enim obi¢ajnih topil.
Pri katranu iz ¢rnega premoga uporabljamo ben-
col, ksilol ali tezki bencol, pri lesnemu katran, npr.
mesanico dveh delov alkohola in enega dela ben-
cola ali tudi druge mesanice. V filtrih namre¢ uja-
memo skupno katran in prah in ju tudi skupaj
tehtamo. Katran lo¢imo nato z omenjenimi topili
in ponovno tehtamo sam prah. Katran dolo¢imo
iz razlike.

Ce pogledamo koli¢ine katrana in vode v gene-
ratorskem plinu, vidimo, da je koli¢insko obmotje
zelo Siroko. Zelo velika je zlasti razlika med &igée-
nim in surovim plinom. Zgoraj opisane obitajne
metode doloCevanja so, kot smo videli, uporabne
le za manjse koli¢ine vode in katrana v plinu. Pri
vecjih koli¢inah vode in zlasti katrana, moramo
imeti $¢ dodatni hlajen lo¢ilec, ki pobere vetino
katrana in precej vode. Aparatura in postopek sta
Vv tem primeru precej zamotana in neuporabna za
direktno kontrolo v obratu. Zaradi teh tezav smo
prisli na zamisel, da bi doloéili vodo, katran in
prah v eni sami operaciji, in sicer z metodo zmrzo-
vanja pri zelo nizki temperaturi.

Aparatura

: V'principu naj bi odvzeli surovi ali ¢i$¢eni plin
iz pl_mow_/oda po obitajnih metodah ter ga vodili
skozi primerno oblikovano past, hlajeno s teko&im
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dusikom. Vodna para bi pri tem kondenzirala in
zmrznila ter tako ostala v stehtani hlajeni pasti.
Zaradi nizke temperature bi se strdile tudi Katran-
ske kapljice ter se s prahom vred prilepile na
stene pasti. Past bi potem temperirali do sobne
temperature ter jo tehtali. Razlika bi dala vsoto
vode, katrana in prahu. Koli¢ino plina, ki je tekla
skozi past, bi merili s plinsko uro ali kako drugo
primerno napravo. Past bi nato su$ili v susilniku,
da bi izhlapela voda in bi ostala le katran in prah.
Ponovno tehtanje bi nam dalo razliko in s tem
koli¢ino vode. Pri tem je moZna dolo¢ena napaka,
ker skupno z vodo kondenzirajo in izhlape tudi
nekateri lazji ogljikovodiki. Katran in prah bi lo-
Cili z Ze znanim postopkom z organskimi topili.
Poizkusili bi napraviti prenosno aparaturo, ki bi
omogocila udobnejée dolo¢evanje na razliénih me-
stih v obratu. Metoda naj bi bila uporabna v ce-
lotnem potrebnem obmo¢ju koli¢in vode, katrana
in prahu v generatorskem plinu. Preden pa smo se
lotili konstrukcije take aparature, smo morali na-
praviti vrsto laboratorijskih aparatur, s katerimi
smo poskusili resiti posamezna aparativna in me-
todi¢na vprasanja. Prvo vprasanje se je nanasalo
na velikost in obliko zmrzovalne posodice. Taka
posodica ne sme biti prevelika in pretezka, mora
pa omogociti dobro hlajenje in kvantitativno za-
drzevanje vode, katrana in prahu. Zaradi prozor-
nosti, odpornosti proti ohlajevanju in lahkega ¢i-
S¢enja smo se odlocili za stekleno valjasto past,
premera 55 mm in viSine okrog 200 mm; shema po-
sodice je razvidna iz sheme prenosne aparature.
Zgoraj je posodica zaprta z brusenim zamaskom,
skozi katerega je speljan dovod in odvod plina ter
kapilarni nastavek s petelintkom za izravnavanje
pritiska. Dovod plina je v posodici moéno razsir-
jen, kar deloma izbolj$a hlajenje in zmanj$a pre-
tok skozi presck. Kvantitativnost izlofevanja, kot
bomo videli, moéno zavisi tudi od pretoka, ki mo-
ra dopuscati zadostno hlajenje in ne sme odnaSati
s seboj drobnih delcev vode, katrana in prahu. Za-
zelen bi bil torej ¢im manjsi pretok, kar pa mocno
zmanjSa kolic¢ino izlo¢enih snovi in s tem natanc-
nost doloCevanju ali pa zahteva nesprejemljive ¢ase
meritve. Poleg tega mora biti hitrost pretoka v
cevovodih zadostna, da ne dobimo prevelikega od-
sedanja Ze pred vstopom v hlajeni del posodice.
Posodico hladimo s teko¢im duSikom v Devarjevi
posodi s Sirokim grlom. Ker je v Zelezarnah obi-
cajno na razpolago le tekodi kisik, lahko uporab-
ljamo za hlajenje tudi teko¢i Kkisik, seveda ob
upostevanju vseh varnostnih ukrepov. Poizkusi so
pokazali, da moramo hladiti le spodnjo tretjino
posodice, ker drugace nastopi zmrzovanje Ze v do-
vodni cevi in s tem zamasitev cevi.

Pred zmrzovalno posodico smo morali vkijuditi
dodatno varnostno posodico, tako imenovani izlo-
¢evalec kapljic. To je pravzaprav navadna izpi-
ralka, katere vhodna cev pa ne sega do dna izpi-
ralke. Ta izloCevalec sluzi samo zato, da zadrzi
vecje ali manjSe koli¢ine vode in Katrana, ki se s
Ccasom nabere ali kondenzira v odvzemni cevi. Ko



odpremo ventil na odvzemni cevi, potisne namrec
pritisk generatorskega plina ta kondenzat v zmr-
zovalno posodico in dobimo izredno visoke napac-
ne vrednosti. Jasno je namreé, da takega konden-
zata ne moremo Steti k vodi, katranu in prahu, ki
naj ga dolotimo v generatorskem plinu; to je samo
onecis¢enje v cevovodu, ki se pocasi nabere in
zapre odvzemno cev. Posebno dosti je takega kon-
denzata v primeru, ko je ukrivljeni del odvzemne
cevi v plinovodu obrnjen proti toku generatorske-
ga plina. Izlo¢evalec prakti¢no ne zmanjsuje vlage,
katrana in prahu v generatorskem plinu, ki mora
iti skozi zmrzovalno posodico. Odvecni kondenzat
spuscamo iz izlo¢evalca skozi spodnji odtok s pe-
telinckom. Vsi nadaljnji aparativni deli spadajo
pravzaprav ze k merilcu pretoka oziroma volum-
na odvzetega plina. Vsaka taka merilna naprava
mora biti zai¢itena pred oneciS¢enjem z vodo, ka-
tranom in prahom, ki bi ga eventualno ne zadrzala
zmrzovalna posodica. To funkcijo opravlja kon-
trolni in zad¢itni filter. Filter je stehtan in z nje-
govo tezo Kontroliramo kvantitativno zadrZevanje
primesi v zmrzovalni posodici. Filter je naprav-
ljen iz steklene cevke premera priblizno 25 mm in
dolzine 150 mm, ki je napolnjena z razmasceno
vato in vstavljena v prekinjeni cevovod.

Volumen odvzetega plina merimo s plinsko uro,
z rotametrom in uro ali drugim pretoénim meril-
cem. Pri tem pa ne smemo pozabiti, da prihaja
plin iz zmrzovalne posodice moc¢no ohlajen in da
je treba njegovo temperaturo izenaciti s tempera-
turo okolice. Temu namenu sluzi temperirana spi-
rala, ki smo jo pri nas zaradi kompaktnosti navili
kar na zas¢itni filter. Temperatura spirala je iz
steklene cevi premera 8/ mm in dolZzine 1 m. S
poizkusi je bilo ugotovljeno, da pri mo¢nem hla-
jenju in hitrosti plina 2 I/'min. zadostuje Ze dolZina
spirale 60 cm, vendar smo zaradi sigurnosti podalj-
sali spiralo na 1 m. Zamenjali smo tudi vrstni red
in vkljucili v vod najprej spiralo, nato pa 3ele fil-
ter, kar nam omogoc¢a vizualno opazovati kvanti-
tativnost izlocanja v zmrzovalni posodici.

S temi elementi smo se lahko lotili konstrukcije
in izdelave prenosne aparature. Zaradi cene in
enostavnosti smo se odlo¢ili za preto¢ni merilec.
Prenosna aparatura je lesen kovéek 253530 cm.
Vzdolz daljde stranice je razdeljen v tri dele Sirine
4,12 in 9cm. Ti trije deli so med seboj povezani s
tecaji na desni strani kovcka in jih lahko odpremo,
prvega za 180°, tretjega pa za 90° Ti trije deli so
pravzaprav leseni okviri, v katerih je pritrjena ce-
lotna aparatura in pribor. Odprti prvi in drugi del
prikazuje shematsko slika 1. V drugem delu na
levi strani so pritrjeni trije glavni deli aparature:

lovilec kapljic 1, Devarjeva posoda 2 z zmrzo-
valno posodico 3, temperirana spirala 4 in filter 5,
ki sta zaradi manjSih dimenzij kar v enem kosu.
V prvem delu na desni je pritrjena naprava za
merjenje pretoka po Bernoullijevem principu, se-
stojeca iz igelnega ventila 6 za regulacijo pretoka,
vodnega manometra 7, kapilare 8, odvodne cevi 9,

ter pripadajocega termometra 10 in tabel 11. V
tretjem delu so spravljene $tiri zmrzovalne poso-
dice ter dva metra dovodne in odvodne gumijaste
cevi. Tu je tudi plo§¢ata baterija za napajanje
lastne osvetlitve. Z napravo napravimo lahko Stiri
meritve, ne da bi se nam bilo treba vrniti v labo-
ratorij. Tretji del, odprt za 90°, sluZi obenem za
stabilnost aparature pri delu. Dovodno cev natak-
nemo na kovinsko olivo, ki je pritrjena na ohisje;
ta oliva je z gumijasto cevko vezana z dovodno
cevjo lovilca kapljic. Lovilec kapljic ima spodaj
petelina, skozi katerega lahko spustimo odvedni
kondenzat, ¢e se ga preve¢ nabere v lovilcu. Lo-
vilec je z gumijasto cevko vezan z zmrzovalno po-
sodico, ta pa ima naprej vez s temperirano spiralo
oziroma filtrom. Vhodna in izhodna cevka zmrzo-
valne posodice imata moski obrus, ki ga pri tem-
periranju posodice zapremo z majhnim zabruSe-
nim zamaskom; pritisk se pri tem izravna skozi
kapilaro s petelinckom 15. Temperirana spirala je
navita kar na zaS¢itnem filtru ter dovaja plin v
filter od spodaj. Izstop iz filtra je zgoraj ter je z
gumijasto cevko vezan z igelnim ventilom.

Ker sta rotameter in plinska ura predraga in
imata, posebno plinska ura, prevelike dimenzije,
smo za meritev pretoka napravili majhno, eno-
stavno pripravo. Ta priprava meri pretok plina po
7e znanem enostavnem principu: v cev, po kateri
vodimo plin, vstavimo $obo in vzdrzujemo pred
Sobo konstanten pritisk. Ta metoda je zelo prak-
ti¢cna in enostavna, ima pa sledece hibe:

vsako aparaturo je treba posebej umeriti,

goba in igelni ventil za uravnavanje pritiska
pred 3obo lahko s¢asoma menjata svoje dimenzije,
bodisi da jih zamasijo neistoCe ali pa se obra-
bita,

da so rezultati odvisni od uporabljenega plina,
njegovega pritiska, temperature itd.

Kljub temu smo smatrali, da je za nase potrebe
taka meritev pretoka dovolj natan¢na, kar so po-
trdili tudi preizkusi. V nasem primeru predstavlja
sobo 30 mm dolga steklena kapilara 8, (slika 1),
ki je vpeta z gumijastimi cevkami med vodni ma-
nometer in odvodno cev. Preizkusili smo tri kapi-
lare z notranjim premerom 1, 1,5 in 2 mm. Odvis-
nost pretoka v litrih na uro od nastavljenega
pritiska prikazujejo slede¢i diagrami (slika 2).
Pretok smo merili s plinsko uro. Ce upostevamo, da
lahko odéitamo 4 p do 80 mm ter da je optimalna
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Slika 1
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Slika 2

hitrost za surovi plin 1l/min,, za o¢i$¢en plin pa
dva litra na minuto, vidimo, da bomo morali za
zadostno tofnost in hitrost uporabljati dve kapi-
lari. Za dovolj tocno meritev mora biti {1 veéji od
30mm VS. Ce hotemo, da ne traja meritev vel
kot 30 minut, moramo za surovi plin uporabljati
kapilaro z notranjim premerom 1 mm, za ocisc¢en
plin pa Kapilaro z notranjim premerom 1,5 mm.

Kot je bilo ze omenjeno, pa je ta nac¢in mer-
jenja pretoka odvisen od pritiska plina, vrste plina
in temperature. Napaka, ki nastane zaradi razli¢-
nih lastnosti plina, je neprimerno manjsa kakor
napaka same meritve in jo pri zaZeleni to¢nosti
meritev lahko zanemarimo. Tudi od pritiska plina
praktitno nismo odvisni, ker razliko v pritisku
A p nastavimo z igelnim ventilom in poleg tega se
v zelo majhnem obmocju. Pritisk generatorskega
plina se pri nas giblje v obmoc¢ju 80 do 160 mm
VS. Teoreticno bi morala biti toénost meritve od-
visna od razmerja p/4 p, kar pa pri konstantnem
p ni igralo nobene zaznavne vloge. Precej pa se je
to obcutilo pri nestabilnem p, torej pri nihanju
pritiska generatorskega plina.

Od sprememb zrac¢nega tlaka smo popolnoma
neodvisni, ker dobljeni volumen zreduciramo na
normalne pogoje in ga torej izrazamo v Nm?, Naj-
vecji vpliv na meritev ima temperatura. S tempe-
raturo se namre menjajo fizikalne lastnosti plina,
kot gostota in viskoznost ter aparativni pogoji, kot
dimenzije kapilare in dovoda plina ter gostota
vode v vodnem manometru. Vsi ti vplivi pa nimajo
istega predznaka in se med seboj deloma unicéu-
jejo. Ker pa se v obratu, kjer se vriijo meritve,
moéno spreminja temperatura, smo morali upo-
Stevati zelo Siroko temperaturno obmocje. Za
skrajne totke smo postavili + 10°C in + 30°C.
Razlike med volumni pri skrajnih temperaturah se
gibljejo med 5 in 69, kar je znatno manj, kot bi
bilo pri¢akovati. Ce pa pri teh temperaturah iz-
merjene volumne zreduciramo na normalne pogo-
Je, se ta razlika zmanjsa na slabo polovico in pa-
dejo tako dobljena odstopania skoraj ze v red
velikosti napake pri sami meritvi.
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Za redukcijo na normalne pogoje sluzijo ze
omenjene tabele 11 v shemi aparature. Celokupna
natancnost dolo¢evanja pretoka oziroma volumna
plina je boljSa od = 3¢/, kar je povsem dovolj za
nase namene.

Postopek doloc¢evanja

Pri nalogi, ki jo reSujemo, torej pri doloceva-
nju vode, katrana in prahu v generatorskem plinu,
je tezko lociti vprasanje same aparature in postop-
ka. Obe preblematiki sta tu tesno povezani in med-
sebojno odvisni. Vsa aparativna vprasanja smo
skusali prikazati ze v prejsnjih odstavkih in se bo-
mo tu omejili predvsem na vprasSanja postopka,
torej ravnanja z dano aparaturo. Vprasanja razde-
limo v §tiri dele:

kvantitativna loditev vode, katrana in prahu od
generatorskega plina,

locitev vode,

lo¢itev katrana in

lo¢itev prahu.

Kot smo Ze povedali, sloni princip naie metode
na tem, da z globoko hladitvijo zadrzimo vodo,
katran in prah v zmrzovalni posodici. Zmrzovalno
posodico prej stehtamo, nato lovimo vanjo ome-
njene necistoce, ter jo po temperiranju na sobno
temperaturo ponovno tehtamo. Razlika nam da
vsoto vode, Katrana in prahu. Prvi pogoj za dobro
dolocitev je, da posodica med postopkom ne spre-
meni svoje teze. Zmrzovalna posodica se namred
moc¢no ohladi in na njej kondenzirajo ali celo
zmrznejo vodne pare iz okoliske atmosfere. Ta
kondenzat na zunanjih stenah posodice je treba
takoj obrisati, da se celica med temperiranjem lah-
ko posusi. Kot prikazuje spodnja razpredelnica, je
ta postopek popolnoma zadovoljiv.

teza celice vgr

razlika

% zmrz%rv:f\ jem tempel:’?ranju v gramih
1 95.43 95.47 0.04
2 95.45 95.48 0.03
3 9543 95.45 0.02
4 95.46 95.46 0.00
5 95.45 9547 0.02

Razlike pri thetanju so v redu velikosti same
napake pri tehtanju in jih lahko zanemarimo. Ker
je zmrzovalna posodica precej velika in tezka in ker
ne rabimo izredno natanénega tehtanja, nismo upo-
rabljali za tehtanje analitske tehtnice, ampak av-
tomatsko tehtnico do 800 gr Mettler K 7 z natanc-
nostjo = 30 mg, kar za nase namene popolnoma
zadostuje. Ce spustimo skozi napravo samo 501
dobro o€is¢enega plina, se giblje maksimalna na-
paka zaradi tehtanja okrog = 3 9/.

Zaradi hitrosti meritve je zaZeleno, da bi bil
pretok skozi aparaturo ¢im vedji. Tej zahtevi pa
nasprotuje kvantitativnost lo¢itve vode, katrana in
prahu, ki je moZna le pri relativno nizkih preto-



kih. Pri vec¢jih pretokih, torej pri vecjih hitrostih,
je Kkriticno ohlajevanje, Se bolj pa zadrZevanje
drobnih kristal¢kov ledu, zmrznjenega katrana in
prahu v zmrzovalni posodici. Tok plina odnasa te
delce v temperirno spiralo in jo lahko celo za-
masi. Pri prevelikih pretokih in premoc¢nem hlaje-
nju lahko nastopi zmrzovanje ze v vhodni cevi in
s¢ ta, zlasti pri surovem plinu, zelo rada zamasi.

surovi plin oc¢iféeni plin

[l)rctok zmrzoval, temperirna zmrzoval. temperirna
(nm posod. spirala posod. spirala
0.5 2.12 0.06 0.79 0.04
1.0 2,18 0.02 0.77 0.01
1.5 2.20 0.01 0.80 0.04
20 2.19 0.07 0.77 0.00
25 2.04 0.10 0.72 0.06
3.0 1.93 0.29 0.63 0.14
35 1.67 0.43 0.51 0.27
4 1.38 0.73 0.50 0.27
4.5 zamasitev - 0,53 0.28
5 zamasitev — 0.47 0.31

Iz tabele je razvidno, da je mozno delati pri
surovem plinu do pretoka 21 na minuto, pri oci-
s¢enem pa do 2,51 na minuto. Pri nadaljnjem delu
pa smo zaradi sigurnosti uporabljali le pretoke
1,5 oziroma 2,011 na minuto. Pri ve¢jih pretokih
odnasa plin en del necisto¢ v temperirno spiralo,
ki bi jo morali v tem primeru tudi tehtati. To pa
je precej zamudno in povzroca tudi tezave pri tem-
periranju in sudenju. Poleg tega pa je tudi pri su-
rovem plinu vsota obeh razlik v tezi Se vedno
prenizka.

Pri odprtem tipu posodice je prislo pri tempe-
riranju na sobno temperaturo do izgub v tezi
zaradi izhlapevanja. Zapreti pa posodico ne sme-
mo, ker bi prislo do porasta pritiska. Zato smo za
izenadevanje pritiska napravili poseben kapilarni
nastavek s petelinékom. V tem primeru nismo ugo-
tovili pri temperiranju prakti¢no zaznavnih izgub.
Dovodna in odvodna cev je zamasena z zabruseno
Kapico.

Naslednja faza postopka je loitev vode iz ce-
lotne meSanice v zmrzovalni posodici. Spredaj
opisane metode s filtri uporabljajo za suSenje tem-
peraturi 60 do 105°C. Pri su$enju pa ne izpari
samo voda, ampak pride tudi do izgub lahko-hlap-
nega dela katrana kot kislin, alkoholov in drugih
lahkih ogljikovodikov. Pri naSem nacinu dela, torej
pri suSenju mesanice necistoc, izhlapijo tudi zgo-
raj omenjene snovi in so rezultati za vodo previ-
soki. Da bi ocenili koli¢ino teh primesi v katranu
in s tem tudi napako, ki jo zaradi tega napravimo
pri dolo¢evanju vode, smo v seriji razli¢nih katra-
nov dolo¢ili procent vode po destilacijski metodi
z bencinom. Pri tem moramo pripomniti, da smo
vzeli katrane iz zbiralcev, Kjer doteka katran, izlo-
¢en iz generatorskega plina, da bi bil njegov sestav
enak sestavu katrana, ki ga izloéimo v zmrzovalni
posodici. Dolo¢eno kolic¢ino tega katrana smo raz-

prsili v zmrzovalno posodico in jo susili pri 60 in
105" C. Su$enje oziroma izgubo na tezi smo kon-
trolirali in susSili do konstantne teze. Naslednja
tabela prikazuje dobljene rezultate:

Susenje pri 60° C Susenje pri 105°C

% H.0 grv® ‘:zfcl:f)fn % H.O grv% vlzrgclll.b:h
0.5 0.519 + 38 0.5 0.542 + 34
0.8 0.834 4.2 0.8 0.862 + 7.8
1.6 1.66 + 39 1.6 1.73 + 8.3
2.0 2.09 - 4.7 20 2.18 + 89
2.6 2.71 + 43 2.6 283 + 8.8
33 3.46 + 4.7 33 3.62 + 9.7
39 4.09 + 4.8 39 4.34 + 113
45 472 +49 4.5 5.09 + 13.0

Iz tabele je razvidno, da so iz razlike dolo¢ene
Koli¢ine vode vedno previsoke zaradi prevelikih
razlik v tezi. Pri suSenju pride torej tudi do izgub
lahkih frakcij katrana, To¢nost vrednosti v tabeli
ni zelo velika, vendar pa lahko zasledimo narasca-
nje pozitivne napake v smeri vecjega procenta vo-
de v katranu, Morda se lahke frakcije celo destili-
rajo z nastalo vodno paro. Pri 105C so izgube
skoraj trikrat tako velike kot pri 60" C. Za suSenje
je torej bolj priporoc¢ljiva temperatura 60°C, ce-
prav je pozitivha napaka pri 105°C Se vedno v
mejah prakti¢nih toleranc. Izgube pri 60°C pa so
Zze v obmocju napake pri sami meritvi.

V zvezi z dolotevanjem vode je treba resiti Se
eno vprasanje, in sicer vprasanje ¢asa suSenja. Pri
vsakem doloevanju namre¢ ne moremo napraviti
krivulje, ker bi bilo to prezamudno. Cas za suSe-
nje mora biti dovolj dolg, da sigurno dosezemo
konstantno teZo, ne sme pa biti predolg, ker pri
nadaljnjem dolgotrajnem susenju katran polago-
ma razpada in registriramo izgube na tezi. Krajsi
¢as su$enja zmanjSuje tudi ¢as celokupne dolo-
¢itve. Da bi dolodili ¢as sudenja, smo vzeli dva
primera surovega plina z vrednostmi, ki so blizu
maksimalnim oziroma minimalnim vrednostim; za
oba primera smo napravili krivuljo susenja, ki jo
prikazuje diagram na sliki §t. 3. Iz diagrama vidi-
mo, da v obeh precej skrajnih primerih dosezemo
konstantnost teze vsaj priblizno Ze po 60 min. su-
$enja. Preostali del krivulje jasno izraza polasno
izgubljanje teZe, ki gre po vsej verjetnosti na ra-
¢un razpadanja katrana. Na podlagi teh poizkusov
smo dolotili pogoje sudenja, in sicer 60 minut pri
60° C.

Zmrzovalna posodica mora biti odprta in po-
stavljena tako, da se para ne more nikjer zadrze-
vati in po ohlajenju ponovno kondenzirati.

Locitev katrana je sorazmerno enostavna. Upo-
rabljamo Ze znano metodo z organskimi topili. V
naSem primeru se je zelo dobro obnesel kar ace-
ton. Ostanek v zmrzovalni posodici stresemo tri-
krat s po 50ml acetona pri sobni temperaturi.
Katran se raztopi v acetonu, prah pa ostane ne-
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raztopljen in ga z acetonom speremo na stehtan
filter (beli trak @ 12,5) in ga temeljito speremo z
acetonom. Filter susimo v susilniku 1 uro pri 60°C
ter ga po ohladitvi stehtamo. Razlika nam da ko-
li¢ino prahu. Ce teZo tega prahu odstejemo od pre-
ostanka v zmrzovalni posodici po sudenju, dobimo
tezo katrana. Prah lahko tudi seZzgemo pri 800°C
ter dolo¢imo gorljivi in negorljivi del.

Yerperaturs wulsns 30 60 °C
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Slika 3

Natanc¢nost dolocevanja

Da bi dolocili reproducibilost celokupne meto-
de, smo napravili po pet paralelnih isto¢asnih me-
ritev s petimi napravami, priklju¢enimi na isti iz-
vor generatorskega plina. Meritve smo napravili za
surovi in za ocisceni plin. Naslednja tabela prika-
zuje dobljene rezultate:

Surovi plin

St gr vode/Nm* gr k;t—rana/Nm’ ;r prahn;/N;rr;
1 36,3 13,6 1,7

2 38,5 144 1.8

3 392 12,9 1,6

4 358 13,7 1,9

5 38,0 14,3 1,7
pov. 376 13,8 1,7

oX 0,65 0,27 0,06

ZUSAMMENFASSUNG

Auf Grund der Erfahrungen mit Laboratoriumsapparatu-
ren wurde eine handliche tragbare Apparatur zur Bestim-
mung von Wasser, Teer und Staub im Generatorgas im
gesammten notwendigen Bereich konstruiert. Die Appa-
ratur arbeitet nach der Methode von Tiefkithlung und
der nachtriglichen progressiven Trennung. Das Wasser
trennen wir mittels Trocknung 1 Stunde bei 60"C, Teer
mittels organischer Losungmittel und Staub durch Fil-
trierung der Teerlosung. Mit Riicksicht auf die notwen-
dige Gasmenge und Durchfluss von 1—2 1/Min. dauert die
Gasentnahme und Einfrierung 30 bis 60 Minuten, die Ge-
sammtbestimmung der einzelnen Probe aber 4—5 Stunden.

Die Abweichung bewegt sich im Bereich von = 10 bis
+ 20%, die mittlere Abweichung des Mittelwertes aber
zwischen 0,06 bis 0,65.
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Ociséeni plin

St gr vode/Nm’ gr katrana/Nm' gr prahu/Nm’
1 15,0 0,42 —

2 15,7 0,50 —

3 16,5 0,44 —

4 17,1 0,49 —

5 16,0 0,52 —
pov. 16,1 0,47 —

oX 0,35 0,19

Iz tabele je razvidno, da je povpreéno procent-
no odstopanje metode nekako okrog =+ 109, kar
je za potrebno kontrolo generatorskega plina veé
kot dovolj. Odstopanje nara$¢a od vode preko ka-
trana do prahu, kar je povsem razumljivo iz dveh
razlogov: v isti smeri se namre¢ zmanjsuje zatehta
in s tem natan¢nost, obenem pa se napake pri
predhodni doloCitvi prenesejo oziroma seitevajo
pri naslednji dolo¢itvi. Se bolje se vidijo te ugo-
tovitve pri srednjem odstopanju srednje vrednosti,
ki znasa povpretno ¢x = 0,30. Za popolno razu-
mevanje tabele moramo pojasniti, da so bile na-
vedene vrednosti dolotene v 1001 generatorskega
plina, kar pa traja pri tako nizkih pretokih zelo
dolgo. V praksi se bomo morali omejiti vsaj na
polovico manjsi ¢as, kar bo seveda zniZalo zatehto
in nekoliko povecalo napako dolo¢evanja, ne bo
pa bistveno vplivalo na uporabnost metode. V
principu je aparatura uporabna tudi za dolodeva-
nje vlage ter primesi olja in trdnih delcev v ostalih
tehni¢nih plinih.
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SUMMARY

On the basis of experiences with laboratory equipment
handy portable aparatus was designed for water, tar and
powder determination in producer gas. Aparatus is func-
tioning upon principle of deep freez and later fractional
separation. Water is separated by 1 hour drying at 60°C,
tar by organic solvents and powder by filtration of tar
solution.

Depending on needed gas, flow rates are between
1—21/min and freezing time between 30—&0 minute, time
for complete determination of one sample 4—5 hour.
Deviations are in the range of + 109, — = 209, and
average deviation of mean value from 0,06 to 065.
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in pri raziskovalnem delu

UvOoD

Konéni cilj vsakega industrijskega razvojnega
raziskovanja je splosno izboljSanje kvalitete in
povetanje ekonomi¢nosti proizvodnje. Uspeh pri
delu s takimi cilji zahteva precej$njo mero stro-
kovnosti, $e bolj pa sistemati¢nost teamskega
dela ter dosledno dokumentiranje poteka raziskav.
V prvi fazi se je treba najveckrat, kljub navidezno
izérpnim informacijam, Sele lotiti sistematitnega
ugotavljanja problemov in njihove podrobnejse
identifikacije. Ko probleme dovolj spoznamo, jih
moramo sortirati po vaznosti in po tehnoloskem
vrstnem redu. Zelo natanéno moramo logiti vzroke
od posledic in upostevati ali pa naértno iskati
medsebojne odvisnosti. Sele po vsem tem pride
na vrsto resevanje ali izboljSevanje kvalitete.

Izbolj$anje kvalitete je zelo Sirok pojem. Ce
ga ne razjasnimo, lahko napravimo usodno napako
in raziskavo Ze pri nadrtovanju obsodimo na ne-
uspeh. Natanéno moramo razjasniti, ali gre za ne-
enakomernost kvalitete ali za nezadovoljiv pov-
pre¢ni nivo kvalitete ali za obe tezavi istotasno.
Neenakomerno ali slabo kvaliteto »izboljsati v na-
skokue z uvedbo radikalnih sprememb v tehnolo-
§kem postopku je skoraj nemogoce in kdor svoje
razvojno raziskovanje tako pogumno planira, si
nabira bridke izkusnje.

Ce je kvaliteta proizvodov neenakomerna, tudi
dobra povpreéna kvaliteta nima nikakr3nega po-
mena. Ce pa v tehnoloskem procesu doseZemo ena-
komernost, se nekoliko nizjemu povpreénemu ni-
voju lahko prilagodimo, nihanja lahko garanti-
ramo in z njimi ra¢unamo. Celotni uspeh je v tem
primeru vedja zanesljivost in mnogo ve¢ji delovni
u¢inek. Pri izboljdevanju kvalitete se moramo vsaj
v zadetku najveckrat zadovoljiti s povpretnim kva-
litetnim nivojem, dokler ne doseZzemo na tem
nivoju zadovoljive enakomernosti. Skoraj vedno
nam Ze problem enakomernosti povzrofa precej
tezav. Izku$nje kazejo, da se smernice ukrepov za
dviganje kvalitetnega nivoja pokaZejo Ze¢ med
reSevanjem problema enakomernosti. Ce ne spo-
znavamo karakteristik procesa, ne moremo izbolj-
Zati enakomernosti. To pomeni, da takrat, ko dose-
Jemo enakomernost, tudi Ze temeljito poznamo
najvaZnejde lastnosti tehnolodkega postopka in
menjanje kvalitetnega nivoja ni ve¢ poseben pro-
blem.

Pri vseh teh problemih nam nudi uporaba
metod matemati¢ne statistike osnovo za objektiv-
no analizo stanja in za izbiro najucinkovitejiih
ukrepov. Oglejmo si prav na kratko nekaj prime-
rov prakti¢ne uporabe razli¢nih metod matema-
ticne statistike, kot so:

— analiza razporeditve,
— kontrolne karte,

- a_nal_i.ze trendov, regresij, korelacij in aso-
ciacij,

— analiza variance,

— planiranje raziskav po statisti¢nih metodabh,

— statisti¢ne metode vzoréenja.

ANALIZA RAZPOREDITEV
ALI DISTRIBUCLY

To je elementarna metoda matematitne stati-
stike, ki predstavlja osnovo vedine drugih metod.
Z njo ugotavljamo v pretekli dobi doseZeno pov-
pretje, razsipanje, ugotavljamo prirodne tolerance
in presojamo realne moZnosti analiziranega pro-
cesa v danih pogojih. Prav ta metoda nam omo-
gota, da si probleme objektivno ogledamo, anali-
ziramo z razumevanjem ter jih dokaj natancno
identificiramo. Poleg aritmeti¢ne srednje vredno-
sti, ki nam karakterizira nivo obravnavanega pro-
cesa, ugotavljamo S$irino razsipanja posameznih
vrednosti, kar nam omogoca postavitev nekih iz-
kustvenih mej — prirodnih toleranc, ki jih lahko
vsaj zaasno uporabljamo v kontroli enakomer-
nosti procesa. S pomo¢jo teh analiz lahko preso-
jamo in lo¢imo normalno od nenormalnega. Ne-
normalna odstopanja moramo posebej analizirati
in ugotavljati vzroke. Tako analizo razporeditev,
ki nam daje osnovne informacije, poveZemo z dru-
'gimi metodami matemati¢ne statistike, ki so pose-
bej namenjene ugotavljanju vplivnih faktorjev. Pri
potrebah kontrole kvalitete na tak nacin ugotav-
ljamo realne moznosti v dani situaciji ne glede na
obstojeti predpis. Sele nato lahko proces glede
na ugotovljene moZnosti primerjamo z Zelenimi
ali predpisanimi normami. Ce to storimo, se nam
odpro samo tri nadaljnje monZosti:

— Ce so dejansko ugotovljene moZnosti za iz-
polnjevanje predpisanih mej, moramo pri njih
brezpogojno vztrajati. Analiza razporeditve tudi v
primeru, da predpisanih mej proces ni izpolnjeval,
jasno pokaZe, kak$ne so njegove moZnosti, e pre-
prefimo nenormalna odstopanja.
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— Ce izpolnjevanje predpisa v danih pogojih
objektivno ni mogoce, moramo spremeniti predpis
vsaj zacasno, da nam bo lahko sluZil kot ocenje-
valni kriterij.

— Ce sprememba predpisa ni mogoca, ali je ne153
celo sploh neizvedljiva, moramo spremeniti posto- 40
pek, ali pa ga ob dolofeni meji izmeCka zaradi r
neekonomi¢nosti opustiti.

Z dosedanjimi statisti¢tnimi analizami smo 30-
ugotovili, da se da v mnogih primerih dose&i pri
urejenem delu tudi pri obstoje¢ih pogojih mnogo
boljse rezultate in ve¢jo enakomernost. Nasprotno
so rezultati pri nekaterih procesih pokazali, da so
predpisi v danih objektivnih pogojih zahtevali ne-
mogoce. Seveda v borbi za doseganje nemogocega
uhaja e tisto, kar je mogocte doseci. 10+

204

Poglejmo nekaj praktiénih primerov —l

Na slikah 1 do 4 so prikazane razporeditve v LS e BB B s o e e
obliki histogramov. To je najpreprostej$a in naj- 6 7 8 9 0N 2218 W 5 6 S6
bolj poznana oblika prikazovanja. Daje nam dober Slika 2
vtis o razporeditvi vrednosti in takoj lahko ugo- pistribucija indeksov velikosti avstenitnega zrna po
tovimo, da se razporeditev na sliki 1 dokaj pri- Snyder-Graffu v kaljenem stanju
blizuje normalni razporeditvi, medtem ko je raz-
poreditev na sliki 2 nenormalna — meS$ana. Na
slikah 3 in 4 so vértane Se predpisane meje, tako
da lahko razporeditev primerjamo s predpisi in 7 I
ugotavljamo, kaksne so moZnosti za njihovo izpol- :
njevanje. l |
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Zelo prakti¢en je prikaz analize razporditev s
premico v verjetnostni mrezi. V tej obliki se na
abscisi nanasajo vrednosti obravnavane karakteri-
stike, na ordinati pa kumulativne frekvence. Raz-
delitev ordinate je taka, da kumulativne frekcence
pri normalni Gaussovi razporeditvi leze na pre-
mici. Tako lahko po odstopanju tock od premice
ugotavljamo normalnost razporeditve, obenem pa
dobimo o razporeditvi vse podatke, ki nas v zvezi
s procesom zanimajo. Z zadovoljivo natan¢nostjo
lahko odc¢itamo aritmeti¢no srednjo vrednost X
in mero trosenja ali standardno deviacijo (sli-
ka 5). Tudi za vsako drugo abscisno vrednost lahko
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Velikost avstenitnega zrna v brzoreznem jeklu

Ik index velikosri karbidov

Slika 7
Primerjave distribucij indeksov velikosti karbidov Ik za
razlicne vrste najvaznejsSih brzoreznih jekel s komulan-
tami v verjetnostni mrezi

od¢itamo pripadajoco frekvenco, ki jo pri ugotov-
ljeni razporeditvi z dolo¢eno statisti¢no gotovostjo
pricakujemo. Tako si na primer lahko sestavimo
tudi za razrede neenakih Sirin klasifikacijo in ugo-
tavljamo procentualne deleze vrednosti posamez-
nih razredov. Tudi to podaja slika 5.

Za isti primer kaze slika 6 histogramski prikaz
in pa kumulativno krivuljo razporeditve pri line-
arni skali na ordinati. Vidimo, da iz teh dveh
na¢inov ne dobimo prej omenjenih informacij.

Tabela 1 in slika 7 prikazujeta primer precej
obsezne statisti¢ne analize razporeditev. Rezultati
v taki obliki celo pri zelo skromnem poznanju me-
tod matematicne statistike, dajejo ogromno infor-
macij in ne potrebujejo nobenega dodatnega ko-
mentarja. V tabeli 1 je za vsako posamezno sku-
pino, za ve¢ skupin ene klasifikacije in za vse
podatke skupno podana srednja vrednost X, $te-
vilo prob n in standardna deviacija s'. Tako ure-
jeni in podani rezultati analize razporeditev omo-
cofajo v naslednjih fazah $e analizo drugih vrst,
na primer analizo variance za ugotavljanje stati-
sticne pomembnosti medsebojnih razlik aritmetic-
nih sredin ali standardnih deviacij. Zelo izérpno
podobo teh razporeditev nam prikazuje slika 7,
iz katere lahko takoj vidimo, da se §irina trosenja
pri posameznih vrstah jekel ne razlikuje pomemb-
no (to kaZejo nagibi premic), pa¢ pa se razliku-
jejo posamezne skupine po srednjih vrednostih
(to kaZejo premaknitve v smeri abscisne osi). Z
analizo variance, ki jo bomo obravnavali kasneje,
samo preverimo pomembnost teh razlik.
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Tabela 1

Jeklo 18-0-1 12-1-2 B-1—2—5 ®-1-2=1 6-%-2 vee yrsre
Dmenizije BRW BRW2 BRC BRC 3 BRM2
X=6,87 X = 700 X = 6,45 X = 6,40 X=7,65 X=6,70
d220
hs13% =059 | n=79 s'=0,68| n=434 s=0,82 | nsn 50,66 n=91 st056 [|n=820 sio,72
d=21 X = 6,87 X =6,80 X=6,60 X=6,30 X=725 X=6,85
-50MM | n.4e %076 | 103 54080 | ne402  sto7 | nese 4056 | n=329  s%“079 [l n-1038 sio74
X =6,60 X=6,70 x=5,95 X=5,75 | X=6,95 X=6,58
d>50mmj J
n«B2  s:085 | n=40 §=0,52| =107  $%079 | n=9 520,62 n=188 5=0,81 || n=426 s=0,
+ X =6,70 X =6,67 X =6,60 x=5,95 X=720 X=6,62
n=62  $=050| n=15) s+082 | m242 =073 | n=32  $=080 | n=25 4087 |[ n:s12 s:075
Vse X=680 | X=6,75 X = 6,50 %= 6,30 X=7,25 X=6,72
dimenzi-
e n=434 §40,72| n=373 20,77 | n=1W5 5:0,76 n=178 $:0,66 | n=553  s-=0,825 [|[N=2723 S=0,75
. statistike je izdelava pasov garantirane kaljivosti
Roagoud—22 | s> ] wal PxT 5w T o ]  jekel. Pri razlicnih ohlajevalnih pogojih merimo
[055-070[125-180 | 0804 30)max. 0,050 max 0,050§max0, 50 dosezene trdote jekel. Z analizo razporeditev dolo¢i-
YY) [T mo na osnovi 95 9/ statisti¢ne gotovosti meje razsi-
PREMER! OKROGLIH PALIC Z ENAXO m"w';_ﬂj‘ "J:'I panja in srednjo vrednost teh trdot. Tako dobljene
715 42 98 Povrling e tocke povezemo in dobimo zgornjo in spodnjo mejo
5% 28 42 54 68 80 90 98 106 | sredina pasu Kaljivosti na osnovi enotnega Kkriterija stati-
70p-t-t L e St siténe gotovosti (slika 8). Pri taki analizi razporedi-
e | - ‘ || wormaiizacije: 880°C tev trdot se ¢esto odkrije marsikaj, kar bi sicer osta-
& I | Katjenje: 830 °C lo neznano. Prav na primeru slike 8 smo pri posa-
8 .. N L | Poputdanje: 540°C meznih ohlajevalnih pogojih ugotovili mesane di-
i N J Veliost zena stribucije, kakrne kaZe slika 9. Z razstavljanjem
SO ~oy o [ teh meSanih distribucij na dve komponenti smo
' F‘ p. N 3 Shephevd: 85-9 lahko zacetno obmocje pasu razdelili v obmodgji
==uBRANE D A in B, ki se v sredini prekrivata AB. S tem je
o | NG e N N ‘ dana moznost klasifikacije $arZz po kaljivosti v tri
i \ ‘\\; Possz SR ey grupe, kar daje velike prednosti v tehnologiji to-
= o S4o0 T plotne obdelave,
= === B I s = — ~— == ey g Tudi pri _razste_l.vljan-ju mesanih distribucjj je
4 o A28 1} elegantnejsi in laZji nacin z uporabo kumulativnih
g | A I frekvenc v verjetnosti mrezi (slika 10).
! | Analiza razporeditve na osnovi razpolozljivih
ST O ; | podatkov iz telfoée pronzvpdn;]e ali kontrole nam
" _J”’ 2 zelo dobro sluzi za ugotavljanje prirodnih toleranc
58:J5,*13 - 30mm | | ‘ : : % 53 A
: procesa ali za oceno realnih moznosti izpolnjeva-
o s 2 2 4 S & M ®© pj3porm ali kakrinihkoli tehnoloskih predpisov
Ouipinasi: 2 Wity ;v i v redni normalni proizvodnji.
Slika 8

Pas garantirane kaljivosti jekla ¢ 2330-K (KHS-olje) na
osnovi 270 preizkusenih 3arz. Celoten pas je razdeljen pod
vplivom kombinacij C — Mn — Cr v dva dela A in B

Zelo zanimiv primer prakti¢ne vrednosti in
uporabnosti teh elementarnih metod matematiéne
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STATISTICNE KONTROLNE KARTE
Kontrolne karte X-R in X

Analiza razporeditve nam daje zelo pregledne
podatke o povpre¢ju in tofnosti kvalitete opazo-
vanega procesa. Ne daje pa nam dovolj podatkov
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o enakomernosti kvalitete v toku ¢asa, saj nam ne
kaZe niti sprememb posameznih vrednosti oziroma
povprecij kvalitete vzorcev niti sprememb toénosti
posameznih kvalitetnih karakteristik v dolo¢enem
¢asovnem obdobju.

Za tekoce spremljanje proizvodnje in kvalitete
produktov nam odli¢no sluzZijo statisti¢tne kon-
trolne karte razli¢nih vrst, ki nas v primerni obliki
pravotasno opozarjajo na nenormalne spremembe
in dajejo moZnost pravotasnega ukrepanja za iz-
boljSanje stanja oziroma za ohranitev enakomer-
nosti v proizvodnji. S kontrolnimi mejami, ki jih
izratunamo na osnovi dolofene statisticne verjet-
nosti, lo¢imo normalna, slu¢ajna ali dovoljena ni-
hanja od nenormalnih, neslu¢ajnih ali nedovoljenih
nihanj. Tako ugotovljene prirodne meje nam slu-
Zijo za oceno procesa samega oziroma njegove
enakomernosti v danih pogojih. Lahko pa nihanje
kvalitete primerjamo s kakr$nimi koli predpisani-
mi mejami, ki jih dolofajo norme, prevzemni
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Slika 10
Distribucija silicija v verjetnostni mrezi

pogoji ali kaki drugi kriteriji. Za katero koli ca-
sovno obdobje si lahko izratunamo centralno
linijo kontrolne karte, ki predstavlja povprelje
cpazovane karakteristike v tem ¢asovnem obdobju
in s tem povpreéni kvalitetni nivo. Za isto ¢asovno

KROM 130 $ar} i
%-karta K-meje | it
014-053
" 0,15-044
ﬁ 0,23-0,48
M R
oL =H— — - — A — e
SpM
R-karra K-meje
M
QM-0,53
S
© 050,44
Pl 1l __oo23-08 |
Smh[ | n? T T TT. T”T )
' l 2 & v [ ' L] q‘ﬂ " 1’“'-'-‘ s?xa.smrnbnz"n

Slika 11 B
KHS olje — kontrolna karta x — R

141




obdobje si izraéunamo tudi kontrolne meje, ki
predstavljajo torej prirodne tolerance v danih po-
gojih. Te prirodne tolerance lahko primerjamo s
predpisanimi tolerancami in s tem ocenjujemo,
koliko kvalitetni nivo in toénost procesa ustrezata
zahtevam. V taki grafi¢ni obliki nam Kkontrolne
karte dajejo zelo nazorno sliko gibanja kvalitete
v toku ¢asa in nas opozarjajo na pravocasne ukre-
pe, ko se Ze pojavijo nenormalna nihanja, ali pa
ko se pojavi 3ele tendenca takih nenormalnih ni-
hanj izven kontrolnih mej. Vodenje statisti¢nih
kontrolnih kart in izracunavanje kontrolnih mej je
s pomocjo primernih tabel tako poenostavljeno,
da je popolnoma prilagojeno nivoju izobrazbe
obratnega kontrolorja. Kontrolnih kart je ve¢ vrst:
najve¢ se uporabljajo kontrolne karte X-R, Te se
uporabljajo za kakrSne koli merljive vrednosti,
kot so dimenzije, teZze, kemijske sestave ali druge
fizikalne merjene karakteristike.

V dolocenih ¢asovnih obdobjih jemljemo vzorce
in za vsak tak vzorec dolotamo srednjo vrednost
merjene karakteristike in $irino razsipanja. Prva
vrednost, ki jo ozna¢imo z X, nam predstavlja
povprecni kvalitetni nivo vzorca, druga vrednost,

ki pa predstavlja razliko med najvecjo in najmanj-
$o merjeno vrednostjo v vzorcu, pa predstavlja
razpon ali Sirino razsipanja merjenih vrednosti
v vzorcu, kar oznacujemo z R. Slika 11 kaZe primer
kontrolne karte X-R za vsebnost kroma v jeklu,
izrazeno v procentih za 130 $arz, pri katerih po
5 zaporedno izdelanih SarZ predstavlja vzorec. V
kontrolno karto so vrisane kontrolne meje, ki
ustrezajo zahtevam kvalitetnih predpisov. Ob des-
nem robu so oznalene prirodne meje, izratunane
iz karakteristik kontroliranega procesa. Iz kontrol-
ne karte vidimo, da »procesa ni v statisti¢ni kon-
troli«, ker posamezne tocke odstopajo od prirodnih
mej, obenem pa tudi opazamo posebno pri 14., 15.
in 18. vzorcu groba odstopanja od razmeroma S$i-
rokih predpisanih mej. To pomeni, da nihanje kva-
litete, ki jih registrira kontrolna karta, niso samo
posledica slu¢ajnih vplivov oziroma dovoljenih
vplivnih faktorjev, ampak posamezna odstopanja
vzorcev od normalnega nivoja povzroajo nedo-
voljeni — nesluc¢ajni vplivi. Statisticna kontrola
karta nas le opozori na take nenormalnosti, delo
strokovnjaka pa je podrobna identifikacija vzro-
kov, ki jih moramo odpraviti in prepreciti.

Tabela 2
stcfec = R stotrec - R Vzgrcc = R

1 1271 230 66 699 490 162 319 180
2 662 940 67 897 120 163 288 230
3 1003 550 68 501 320 164 341 170
4 945 620 69 515 230 165 298 10
5 621 980 70 411 270 166 355 200
6 1396 170 71 561 370 167 322 170
7 838 590 72 704 430 168 311 90
8 1118 380 73 1223 360 169 349 130
9 795 1150 74 677 260 170 34 90
10 1045 460 75 607 310 171 315 130
11 774 210 76 659 380 172 327 190
12 1209 440 77 674 280 173 330 40
13 1234 840 78 508 320 174 337 160
14 698 1170 79 391 30 175 310 80
15 1517 230 80 439 180 176 310 30
16 1105 660 81 395 90 177 307 40
17 1366 110 82 733 310 178 336 160
18 1016 400 83 516 330 179 200 30
19 1170 440 84 700 470 180 325 230

20 853 430 85 692 310 181 301 70

21 861 520 86 350 70

22 420 290 87 331 190

23 484 610 88 513 230

24 745 440

25 1055 260

26 749 490

27 644 320

28 610 110

z 26204 14040 13696 6450 6395 2430

¥y = =

-N— X =936 R = 501 X = 595 R = 280 X = 320 R = 122
PODATKI ZA KONTROLNO KARTO X—R
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Slika 12

Koatrolae karte x, R za kaloriéno vrednost pepela pri plinskih generatorjih

Ucinkovitost statistiéne kontrolne karte X-R ob
pravilni uporabi in pravocasnih ucinkovitih ukre-
pih za izboljsanje kvalitete kaze primer kontrole
kalori¢ne vrednosti pepela pri plinskih generator-
jih. Pri kontroli hoda plinskih generatorjev se
dnevno jemlje vzorec pepela in dolofa njegova
kalori¢na vrednost. Izvlecke iz kontrolnih kart za
tri ¢asovna obdobja prikazuje tabela 2 in slika 12.
Za prvih 28 vzorcev kazejo kontrolne meje, da je
proces popolnoma izven kontrole v kartah X in R
ter na zelo slabem nivoju, saj znasa srednja kalo-
ri¢cna vrednost pepela 936 kalorij na Kkilogram.
Tako stanje povzroda prav gotovo zelo neenakome-
ren hod generatorja in neenakomerno kvaliteto
plina z vsemi posledicami. Z natan¢no evidenco in
analizo nenormalno dobrih in nenormalno slabih
vzorcev, ki leZijo izven kontrolnih mej, pride stro-
kovnjak prav lahko do podatkov, ki mu omogoca-
jo uéinkovite ukrepe. Dobre ali slabe posledice teh
ukrepov in njihovo u¢inkovitost lahko prav na-
zorno kontroliramo s kontrolno karto v naslednjih
obdobjih. Tako kaze drugi izrez kontrolne karte
od 66. do 90. vzorca Ze pomemben napredek tako
v nivoju kvalitete kakor tudi glede enakomernosti.
Uvedba sistematiéne kontrole in vodenje kontrolne
karte v prvem obdobju navadno Ze na osnovi psi-
holoskih vplivov povzro¢i precejinje izboljsanje.
Nadaljevanje zacete akcije je v tretjem obdobju
od 162. do 181. vzorca ze privedlo celoten proces
v meje statisti¢ne kontrole in na popolnoma za-
dovoljiv ter enakomeren kvalitetni nivo. Bistveni
pomen pri tem imata sistemati¢no delo in potr-
pezljivost.

Ce je Stevilo meritev v vzorcu velje, kar je
primer predvsem pri veliko serijski in ostreje kon-
trolirani proizvodnji, moramo namesto razponov
racunati s standardnimi deviacijami sigma. Sicer
je postopek popolnoma enak.

V splosnem pa velja pravilo, da je kontrola
uc¢inkovitejsa, Ce pogosteje jemljemo vzorce manj-
Sega obsega, kakor pa v vetjih ¢asovnih obdobjih
posamezne vecje vzorce.

Modificirane kontrolne karte x-R,

Pri procesih, ki so zelo pocasni, bi z vetjimi
vzorci le pocasi prisli do kontrolne karte in kon-
trola ne bi bila ve¢ uéinkovita. Zato v takem
primeru namesto X-karte vnasamo posamezne
vrednosti, namesto R-karte pa vnasamo kot razpo-
ne razlike dveh sosednih vrednosti.

Kontrolne karte p

Ta vrsta kontrolne Kkarte sluzi predvsem v
kontroli atributivnega znalaja. Najbolj znacilno
podroéje uporabe te karte je zasledovanje deleza
neustreznih proizvodov v neki seriji, ki je lahko
enakega ali pa razlicnega obsega. Primer na sliki
134 kaze uporabo kontrolne karte p pri uvajanju
nekega novega proizvoda v serijski proizvodnji.
Po natanéno izdelanem tehnolo$kem postopku, ki
vkljuéuje tudi vse kontrolne totke in tolno evi-
denco kvalitetnih kazavcev, steCe enomesefna pro-
izvodnja pod nespremenjenimi pogoji, ¢etudi je
izmetek v posameznih serijah izredno visok. Bi-
stvenega pomena pri takem naginu uvajanja nove
proizvodnje je prav to, da brezpogojno vztrajamo
doloten ¢as pri nespremenjenih pogojih dela. Ce
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Slika 13

bi ob prvem pojavu izredno visokega izmecka
spremenili tehnologijo, bi se s tem popolnoma
razorozili in onemogoéili kakr$no koli tehni¢no
osnovano ukrepanje. V prvem obdobju dobimo
kontrolno karto, ki jo kaze slika 13 — 1a. Vze-
mimo, da smo iz podatkov tehnoloike evidence
pojasnili vzroke izredno visokih izmeckov v 14. in
18. seriji ter vzroke nenormalno majhnemu delezu
defektnih kosov v 29. in 31. vzorcu. Kakor hitro
so ta abnormalna odstopanja pojasnjena, jih ne
moremo ve smatrati za sludajna, zato tudi kon-
trolne meje, ki smo jih, upostevajo¢ te vzorce,
izratunali, ne wveljajo vet. Te serije je treba iz
celote izlo¢iti in izra¢unati nove kontrolne meje.
Te nam izvriijo nadaljnjo selekcijo. S takim po-
stopnim izlo¢anjem pridemo do kontrolne karte
I'b, pri kateri posameznih nihanj ni ve¢ mogoce
razloZiti in jih smatramo kot posledice slu¢ajnih
vplivnih faktorjev v tehnoloskem postopku. S pri-
merjavo tehnoloske evidence dobrih in slabih serij
pridemo do vaznih podatkov o tistih faktorjih, ki
na kvaliteto najmoéneje vplivajo. Te v drugi fazi
tehnoloskega postopka upostevamo in s spremem-
bami tehnologije izboljsamo kvalitetni nivo —
zmanjsamo izmecek. Tu postopamo na enak naéin
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in to po fazah ponavljamo, dokler ne pridemo do
neke meje, ko je kvalitetni nivo zadovoljiv in na-
daljnje izbolj$evanje ne bi bilo veé¢ ekonomicno.

Kontrolne karte p s spremenljivimi mejami

Ce so serije, ki jih kontroliramo, po obsegu zelo
razlicne, moramo za vsako serijo ali za skupine
serij podobnega obsega dolocati kontrolne meje
posami¢ (slika 14). Popolnoma jasno je namrec,
da delezev 5., 7. in 9. serije ne moremo ocenjevati
z enakimi statisti¢nimi kontrolnimi mejami, saj so
njihovi obsegi 151, 78 oziroma 18 palic zelo raz
li¢ni. Razlicne kontrolne meje, ki so usklajene z
obsegom serije, omogogajo nespremenjen kriterij
kontrole z enako statisti¢no gotovostjo.

Kontrolne karte ¢

Ta vrsta statistine kontrolne karte se uporab-
lja predvsem za analize pojavljanja defektov, pre-
kinitev, zastojev, neupravicenih izostankov itd. Kot
defektno enoto smatramo kakrino koli enoto, ki
zaradi Cesar koli ne ustreza dolo¢enim zahtevam.
Seveda ima taka defektna enota lahko tudi ved
defektov, kar moramo za podrobnej$e analize pose-
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Kontrolna karta P za deleze drugorazrednih valjanih palic
nestandardnih dolzin
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Slika 15
Koatrolna karta C za Stevilo prekinitev pri vle¢enju Zice

bej evidentirati. Ta vrsta kontrolne karte temelji
na zakonitosti Poissonove distribucije. Izracun
centralne linije oziroma povprecne pritakovane
vrednosti in kontrolnih mej je izredno preprost.
Oglejmo si primer na sliki 15.

Pri vle¢enju jeklene Zice kaZe evidenca, da se je
v zaporednih izmenah Zice strgala tolikokrat, koli-
kor kaZejo sledece zaporedne Stevilke: 1, 1,3, 1, 15,
2,1,1,0,0,0,2, 13,8, 3,1, 1. To 3tevilo prekinitev
na izmeno je vrisano v kontrolni karti c. Srednja
vrednost znasa ¢ = 3,118 na izmeno. Kontrolne
meje izra¢unamo po preprosti formuli ¢ % 3Vcl
Tako dobimo zgornjo kontrolno mejo 8,43 prekini-
tev za izmeno in spodnjo kontrolno mejo enako
nié, ker je izratunana vrednost negativna. V 5. in
13. izmeni so se pojavile izredne teZave izven
kontrolnih mej, kar dokazuje, da je to posledica
moé¢nih anomalij. Nihanja znotraj kontrolnih mej
so v danih pogojih normalna in nas ne smejo po-
sebno vznemirjati. Seveda postopoma Zelimo me-
je zoziti na enak nacin s pomoljo tehnolodke
evidence, kakor smo omenili v prejSnjih primerih.

ANALIZA TRENDA

Z analizo trenda spremljamo spremembe ne-
kega pojava v odvisnosti od ¢asa in tako predstav-
lia v bistvu trend nekako dinami¢no srednjo

vrednost. V tem se grafi¢no prikazovanje trendov
razlikuje od kontrolnih kart. V odvisnosti od ¢asa
kaZze nagnjenost k nara$¢anju ali padanju, pri
&emer sledi linearni ali pa nelinearni zakonitosti.
Posamezne vrednosti odstopajo bolj ali manj od
linije trenda, ki ponazarja povpreéno tendenco
pojava. Analiza trenda predstavlja prazaprav izra-
¢un interpolacijske premice ali krivulje za dano
skupino to¢k v ¢asovnem obdobju.

ANALIZA REGRESIJE
IN KORELACIJE

Te matematiéno statisti¢ne metode predstav-
ljajo ze vi§jo stopnjo statisti¢nih analiz, saj z nji-
mi ugotavijamo vzroke sprememb nivojev, Sirine
trosenja in kvalitetnih nihanj, ki smo jih ugotav-
ljali z analizo razporeditev in s kontrolnimi karta-
mi. Ugotavljanje vplivov na posamezne lastnosti
in kvalitetne karakteristike nam omogoca izboljsa-
nje enakomernosti in to¢nosti tehnoloSkih postop-
kov, kvalitetnih karakteristik ter pravilno usmer-
jene ukrepe za izboljsanje kvalitetnega nivoja. Ce
dve spremenljivki, katerih medsebojni vpliv anali-
ziramo, lahko smatramo za par neodvisne in
odvisne spremenljivke in jima pripisemo vlogo
vzroka in posledice, imamo opravka s tipi¢no
analizo regresije. Na slikah 16 in 17 sta grafi¢no

X— index velikosti karbidov v 2arjenem sranju
Y — ingex velikosti karbidov v kaljenem sranju
(U— odgovarjajoli premer karbidov
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Slika 16

Regresija velikosti karbidov v Zarjenem in kaljenem stanju
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X— index velikosti karbidov v kaljenem stanju
Y—trdora Rc v kaljenem stanju
(U — odgovarjajodi premer karbidov
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Sliks 17
Regresija velikosti karbidov in trdote v kaljenem stanju

prikazana dva primera statisti¢no pomembne re-
gresijske odvisnosti, pri ¢emer je x obakrat neod-
visna, y pa odvisna spremenljivka, torej x vzrok,
¥ pa posledica. Koeficient korelacije ali regresije r
je merilo za statistitno pomembnost medsebojne
odvisnosti. Koeficient determinacije r2 = 0,815 na
sliki 16 pomeni, da 81,5% ugotovljenih variacij
spremenljivke y pripisujemo vplivu spremenljivke
x. Le preostalih 18,5 9/, variacij spremenljivke y je
ostalo nepojasnjenih in jih pripisujemo drugim
vplivnim faktorjem. Ze iz grafi¢nega prikaza na
sliki 17 vidimo, da je medsebojni vpliv v tem pri-
meru precej Sibkejsi, kar potrjuje tudi primerjava
koeficientov r oziroma r2. Ker gre v tem primeru
za analizo linearne regresije, je podana enacba
vrisane regresijske premice, obenem pa je nakaza-
no obmocje, v katerem s 95 9/, statisti¢no gotovost-
jo pri¢akujemo posamezne toike s koordinatama
X, y. Izratun linearne regresije je z uporabo neka-
terih statisti¢nih poenostavitey dokaj preprost,
vendar se Ze na tem podroéju priporo¢a uporaba
elektronskih racunalnikov. Za tovrstne analize li-
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X— velikosr zrna S6 po Snyder-Graff-u
Y— index veliosti karbidov v kaljenem stanjy
* —enakomerno zrno

% — neenskomerno Zrno
U — ocgovarjajodi premer karbidov
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Slika 18
Korelacija velikosti zrna in velikosti karbidov v kaljenem
stanju

X — premer Brineil-ovega viiska v Saejernem stany
Y — index velikosri karbidov v kajenem staryu
(L — oogovarpjodi premer karbidov
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Slika 19

Korelacija trdote v Zarjenem stanju in velikosti karbidov
v kaljenem stanju
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Slika 20
Nomogram za dolotanje dimenzijske dispozicije pred va-
ljanjem po sestavi sKe« mej

nearnih regresij ima Zelezarna Ravne pri Racun-
skem centru v Ljubljani izdelan program za
ractunalnik ZUSE 23, s katerim je bilo izracunanih
ze veliko Stevilo takih regresij.

O analizi korelacije govorimo, kadar spremen-
ljivk x in y ne moremo deliti po vlogi vzroka in
posledice. Obe sta lahko neodvisni spremenljivki.
V tem primeru se v bistvu pri izratunu vlogi za-
menjata in vzamemo najprej eno, nato pa Vv
ponovnem izra¢unu $e¢ drugo kot neodvisno spre-
menljivko. Kolikor je motnejsa medsebojna od-
visnost, toliko manj se posami¢ ugotovljeni
regresijski premici razlikujeta. Slika 18 prikazuje
razmeroma zelo ozko medsebojno povezanost
spremenljivk, ki jo karakterizira visok koeficient
korelacije r = 0,869. Korelacijska odvisnost je sta-
tisti¢no zelo pomembna.

Nasprotno iz slike 19 vidimo na prvi pogled, da
med spremenljivkama x in y ni pomembne zve-
ze, kar potrjuje tudi koeficient korelacije r=0,034.

Slika 21
Nomogram za predvidevanje trdnosti tankih vzmeti v
poboljSanem stanju
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Slika 22
Nomogram za splodno dolo¢anje kalilne grupe (levo). Nomogram za predvidevanje trdnosti debelih vzmeti v po-
boljsanem stanju (desno)

Vet linearnih regresij lahko s primernimi me-
todami povezemo v ena¢bo mnoZiéne linearne re-
gresije. Taka enac¢ba definira medsebojne odvis-
nosti in zajame isto¢asno veé vplivov na doloteno
odvisno spremenljivko. Za prakti¢no uporabo re-
zultatov je tako pri posami¢nih kakor pri mnozic-
nih regresijah mnogo bolj uporaben grafi¢ni pri-
kaz, ker ena¢be ne moremo neposredno uporab-
ljati. Za prikazovanje rezultatov mnoziénih regre-
sij uporabljamo primerno konstruirane nomogra-
me. Oglejmo si nekaj prakti¢nih primerov iz Zele-
zarne Ravne.

S pomotjo nomograma na sliki 20 posamezne
Sarze jekla v proizvodnji vzmeti na osnovi kemij-
ske sestave (C, Mn, Cr 9/y) ze vnaprej namenimo
za izdelavo tankih, srednjih ali debelih vzmeti, pri
¢emer upostevamo rezultate sistemati¢nih preiz-
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kusov kaljivosti. Nomogram predstavlja obenem
kontrolni predpis, ki je podan z obmodjem posa-
meznih kemijskih elementov. Ce je vsebnost neke-
ga elementa izven obmog;ja, prikazanega na nomo-
gramu, potem SarZa ne ustreza predpisom kemij-
ske sestave,

Sliki 21 in 22 prikazujeta dva primera nomo-
gramov, s katerima lahko na osnovi statisti¢no
pomembnih vplivov naprej predvidevamo trdoto
ali trdnost vzmeti pri dolo¢enih pogojih toplotne
obdelave. Natané&nost ali napako takega predvide-
vanja prav lahko ugotovimo s pomocjo analize
razporeditve, kakor kaZe slika 23 s histogramom
frekvenc ali pa z ustreznim prikazom v verjetnost-
ni mreZi. Za vsak primer posebej dolo¢imo razliko
med merjeno in izratunano, na osnovi nomograma
dololeno vrednostjo. Analiza razporeditve teh raz-
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Natan¢nost radunskega dolocanja ali uporabe nomograma
za dolotanje trdote v poboljsanem stanju
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Zilavost v odvisnosti od velikosti avstenitnega zrna in
njegove cnakomernosti

lik kaZze, da s 95-odstotno statisti¢no gotovostjo
lahko zaupamo nomogramskemu predvidevanju
trdot v mejah natanénosti #+ 2 Re.

Precej bolj zapletene za izratun so analize ne-
linearnih in predvsem mnoZi¢nih regresij, pri
Cemer so izracuni brez uporabe elektronskih racu-
nalnikov prakti¢éno neizvedljivi. Raziskovalni od-
delek Zelezarne Ravne je v zadnjih letih izvrsil
veliko $tevilo takih nelinearnih mnoziénih regresij,
z velikim S$tevilom neodvisnih spremenljivk in
regresijskih odvisnosti druge, tretje in celo Cetrte
stopnje. Te analize smo izvrievali v sodelovanju
z Radunskim centrom MetalurSkega instituta v
Zenicl, ki ima za racunalnik elliot 803 izdelan odli-
¢en program za analizo tako imenovane selektivne
mnoziéne regresije. Na osnovi rezultatov tega izra-
¢una tvorimo enacbo regresije, nato pa v sodelo-
vanju z Ra¢unskim centrom v Ljubljani na ralu-
nalniku ZUSE 23 izvriimo potrebno tabeliranje
za izdelavo nomogramov. Oglejmo si nekaj prime-
rov takih nelinearnih regresij. Slika 24 kaze tak
primer regresijske odvisnosti zilavosti od velikosti
zrna v brzoreznem jeklu. Ploi¢ine posameznih
krogov so sorazmerne s frekvencami. Razmeroma
veliko razsipanje je razumljivo, saj je Zilavost
cdvisna v veliki meri tudi od trdote jekla in od
velikosti karbidov., Primere mnozi¢nih nelinearnih
regresij kazejo nomogrami na slikah 25, 26 in 27.

ASOCIACIISKA ZVEZA
DVEH SPREMENLIJIVK

Veckrat nas pri raznih tehnoloskih analizah
zanima le pomembnost medsebojnih vplivov, pri
cemer posamezne karakteristike ali lastnosti raz-
delimo v dobre in defektne, visoke ali nizke, prvo-
razredne ali drugorazredne lastnosti in podobno.
V takih primerih gre za ugotavljanje tako imeno-
vane asociacijske zveze, ki jo preizkusamo in vred-
notimo s pomodcjo Pearsonovega kriterija y2. S po-
modéjo primerjave izracunane vrednosti tega kri-
terija in tabelari¢nih vrednosti ugotavljamo stati-
sti¢no pomembnost medsebojne zveze. Poglejmo
prakti¢en primer.

Na sliki 18 je prikazana medsebojna odvisnost
velikosti zrna z indeksom SG kot spremenljivke x
in indeksa velikosti karbidov kot spremenljivke y.
V diagramu so spikami in kriZci oznafene razlike
med enakomernim in neenakomernim zrnom v
metalografski preiskavi. Ze na prvi pogled vidimo
v tem primeru zelo jasno, da se pike zbirajo pri
visjih vrednostih x in visjih vrednostih y, kriZci
pa pri nizjih vrednostih x in y. Sigurnost ali sta-
tistiéno pomembnost te ugotovitve moramo pre-
veriti (posebno v primerih, ki so manj izraziti)
s pomodjo asociacijske analize. Prav v tem prime-
ru je bila izratunana vrednost Pearsonovega kri-
terija y? = 95. Tabelari¢na vrednost za 99 ¢/, stati-
sti¢no sigurnost pa znasa y* = 6,63.
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Slika 25
Odvisnost stopnje neenakomernosti karbidnih izcej od

dimenzij =, @ profilov za jeklo BRC

Ker je izratunana vrednost mnogo veéja od
tabelari¢ne, nam dovoljuje to zakljucek, da je
medsebojna zveza med velikostjo karbidov, veli-

Primer:
y,5250 HB, y, =2

8% 9 8a
-V Thoem SBne ave Ty

kostjo zrna in enakomernostjo avstenitnega zrna
v jeklu zelo pomembna. Brez posebnih pojasnil
smo v tem primeru prisli do zelo vaznega zakljud-
ka, da grobi karbidi povzrotajo grobo in zelo
neenakomerno avstenitno zrno v jeklu.

Podobne analize se posluzimo poleg ugotavlja-
nja regresijske odvisnosti tudi v primeru, prika-
zanem na sliki 24,

Poglejmo si primer uporabe asociacijske ana-
lize v jeklarskem problemu. Vzemimo, da so nam
rezultati tekoce kontrole ingotov vzbudili sum, da
se kvaliteta ingotov, litih na prvo livno plosco,
razlikuje od ingotov, litih na drugo livno plo§¢o. Na
neki nac¢in definiramo, katere ingote smatramo za
defektne in katere za dobre, nato pa rezultate
s hitro statisti¢no metodo asociacijske analize pre-
verimo in ugotovimo pravilnost nasih sumnicenj.
V tabeli 3 je prikazana analiza 440 ingotov, ki so
v obliki frekvenc razdeljeni na $tiri kategorije.
V oklepaju so navedene frekvence ki bi jih prica-
kovali, ¢e med spremenljivkami ne bi bilo prav
nobene zveze.

Tabela 3 — asociacijska zveza dveli spremen
ljivk

Litje ingotov
; — | Vsota
I. plosca | 2. plosca

i 5 23
defektni 28
Kvaliteta l _(_14) _(E_)_ S

ingotov : 215 197
' dobri (206)  (206)[ 412
Vsota 220 | 220 440

xmSmn y264,4Rc

.
™~ o e i R 200 R Ne
nivdl  vam g iwew -

Slika 26
Odvisnost trdote po kaljenju (Rc) od: debeline I—I—l ali 47 profila; stopnje neenakomernosti karbidnih izcej trdote

(HB) po zarjenju; velikosti
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avstenitnega zrna (SG) za jeklo BRC. —
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Slika 27

Odvisnost trdote po popuséanju v Re od: trdote po zarjenju HB; trdote pa kaljenju Rc in — velikost avstenitnega
zrna SG za jeklo BRW

Po postopku Pearsonovega Kriterija’ je izracu-
nana vrednost y? = 12,365 vefja od tabelari¢ne
vrednosti y%., = 6,63, kar nam dopusdca trditev
z 99/, statisti¢no gotovostjo, da je v obravnava-
nem sistemu razdelitve frekvenc pomembna aso-
ciacijska odvisnost.

Statisticno pomembna je tendenca, da so ingoti,
liti na 1. plos¢i, kvalitetno boljsi. To velja za obrav-
navan primer in za izbrane ocenjevalne Kriterije.

KORELACIJA RANGOV

Veckrat se pri tehnoloskih poizkusih, pri kate-
rih bi zeleli ¢imprej in Ze pri majhnem Stevilu
podatkov vsaj pribliZzno orientacijo, posluzujemo
tkm. hitrih statisti¢nih metod z uporabo posebej
prirejenih tabel. Te metode so res hitre, zelo pre-
proste, seveda pa manj natan¢ne od normalnih in
lahko sluZijo le za osnovno orientacijo. Ena takih
hitrih metod je korelacija rangov.

Bistvo metode je v tem, da ne ra¢unamo s pra-
vimi vrednostmi, ampak z vrstnimi redi velikosti

— z rangi. Uporaba rangov je posebno priporo¢lji-
va v primerih, ko so vrednosti spremenljivk diskon-
tinuirne, ali pa nam zaradi kakrSnega koli vzroka
ne opravicujejo uporabe metod, ki temelje na
zakonitostih normalne razporeditve.

Pri tej metodi pare vrednosti (tocke v diagra-
mu sl. 28 in 29) razvrstimo najprej po velikosti X,
nato pa po velikosti y in jim dodelimo pripadajoce
zaporedne $tevilke — range. V tabeli nato vpisemo
ustrezne pare rangov. Tocka, ki je dobila po x
rang 1, je dobila po y rang 10. Tocka, ki je dobila
x rang 4, je dobila po y rang 4,5, ker smo ugotovili
dve enaki vrednosti za y, ki si torej delita mesto
4—35 in jima zato dodelimo srednjo vrednost ran-
ga 4,5. Za vsak par dolo¢imo absolutno razliko
rangov (x—y) in seStejemo kvadrate vseh teh
razlik. Tako dobljeno vsoto primerjamo z ustrez-
nimi tabelari¢nimi vrednostmi? z upoStevanjem
stevila podatkov, kar nam omogoéa zakljucek o
znacaju in pomembnosti medsebojne odvisnosti
na izbranem nivoju statisticne gotovosti.
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Korelacija na sl. 28 je statisti¢tno pomembna,
na sl. 29 pa statistitno nepomembna, vendar le
v danem primeru in obmocju preizkusanja.
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Slika 28

Korelacija rangov §t.6 STATISTICNO POMEMBNA po
kriteriju navodila 3t.26 G

Vpliv ogljika na trdoto po ohladitvi s 1000°C na zraku
Rang x
:
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Slika 29

Korelacija rangov $t. 22 STATISTICNO NEPOMEMBNA po
kriteriju navodila §t.26 G

Vpliv kroma na trdoto po ohladitvi s 1000° C na zraku

ANALIZA VARIANCE

Pri metalur$kih raziskavah vsakodnevno sre-
Cujemo probleme ugotavljanja in ocenjevanja
vplivnih faktorjev na dolocene lastnosti in znaéil-
nosti, iskanja medsebojnih odvisnosti, primerjav
tehnoloskih postopkov in mnogo drugih primerov,
pri katerih do sedaj opisane metode niso uporabne
zaradi nekontinuirnega zna¢aja spremenljivk. Mno-
ge od teh problemov zelo uspe$no reujemo z ana-
lizo variance.
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Z2e v tabeli 1 in na sliki 7 so bili prikazani
rezultati precej obseZne statisti¢ne analize, ki ka-
Z¢jo, da se srednje vrednosti obravnavane karakte-
ristike (v tem primeru gre za indekse velikosti
karbidov v brzoreznem jeklu) razlikujejo po vr-
stah jekel in po dimenzijskih skupinah. Ali so te
razlike velike, majhne, pomembne ali nepomemb-
ne? Ali jih moramo upoStevati ali jih lahko zane-
marimo? Katere so pomembne in katere nepo-
membne? Pred takimi vprasanji ostanemo brez
statisticnih metod nemod¢ni. Odgovora ni, ali pa
je pod vplivom entuziazma s slabimi posledicami.
Brez objektivnega kriterija lahko »ugotovimos
take razlike, kakrine smo po nasi tehniéni presoji
vnaprej pripisovali in smo jih Zeleli le potrditi.
Taka napaka in neobjektivna ocena imata lahko
hude in daljnosezne posledice. Analiza variance
nam nudi v takih primerih popolnoma zanesljive
in objektivne Kkriterije za odloéitev na izbranem
nivoju statisti¢ne gotovosti in ob upostevanju Ste-
vila podatkov. Mimogrede naj omenimo, da smo
s pomocjo analize variance v omenjenem primeru
prisli med drugim do zaklju¢ka, da razlike sred-
njih vrednosti za velikost karbidov pri vrstah vol-
framovih jekel niso pomembne in se pojavljajo
le slu¢ajno. Molibdenova jekla pa imajo finejse
karbide in razlika srednjih vrednosti je pomembna.
To je s staliS¢a spoznavanja karakteristik posamez-
nih vrst jekel zelo vazen zakljucek, omogoca pa
nam tudi poenostavitev nadaljnjih raziskav, ker
lahko z grupiranjem tistih jekel, ki kaZejo nepo-
membne medsebojne razlike, precej zoZzimo obseg
eksperimentiranja.

V preprostejsih primerih je analizo variance
racunsko razmeroma lahko izvrsiti, pri bolj zaple-
tenih analizah pa je tudi na tem podroéju nujno
potrebna uporaba elektronskega ra¢unalnika. Tudi
na tem podro¢ju raziskovalni oddelek Zelezarne
Ravne v sodelovanju z ra¢unskima centroma Me-
talurskega instituta v Zenici in univerze v Ljub-
ljani razvija metodo analize variance na tak naéin,
da bi bila uporabna v rutinski obliki z jasnimi
napotki za pripravo podatkov in tolmacenje rezul-
tatov.,

Oglejmo si kratek izvleéek prakti¢nega primera
analize variance.

Pri raziskavah lastnosti brzoreznih jekel smo
ugotavljali vpliv velikosti karbidov in vpliv kalilne
temperature na Zilavost jekla.

Tabela 4 podaja izvletek Ze delno obdelanih
eksperimentalnih podatkov. Iz tabele je razvidno,
da so rezultati preizkusov zbrani v 6 skupin na
osnovi klasifikacije velikosti karbidov in kalilne
temperature. Za vsako skupino je podana aritme-
ticna srednja vrednost x;, pripadajofe S$tevilo
prob n; in varianca sg.



Tabela 4 — Filavost brzoreznih jekel v odvisnosti od velikosti karbidov in kalilne temperature

Velikost
karbidov
Fini karbidi Srednji karbidi Grobi karbidi
Kalilna
temperatura
Nizja kalilna xi = 1,12 kpm/cm’® xs = 2,06 kpm/cm’ xs = 2,44 kpm/cm?
temperatura =24 mn=31 ns == 23
s=0,0143 syt == 00,4458 s¢ = 0,2086
Visja kalilna x: = 1,06 kp/cm! x«= 185 kpm/cm?* Xs = 1,95 kpm/cm?
temperatura n: =87 m=33 ne =76
sf=0,7224 sé == 0,3263 séf=1225

Po rezultatih analize variance so:
— statisticno pomembne razlike

5—X X:— Xg G—%
xN—% X—X

— statisti¢no nesigurne razlike
X3 —Xs

— statisti¢no nepomembne razlike
X4 — Xp X—xXz Xi—Xi

Te primerjave nas privedejo do zakljuckov, da
grobi karbidi pri obeh nacinih toplotne obdelave
pomembno poslabsajo zilavost. Razlike Zilavosti,
ki pripadajo srednjim in finim karbidom, so ne-
sigurne ali pa nepomembne.

Vpliv kalilne temperature na Zilavost (v obmo¢-
ju preizkusanja!) pride pomembno do izraza le
pri finih karbidih, medtem ko pri grobih karbidih
in delno pri srednjih karbidih vpliv velikosti kar-
bidov prevlada nad vplivom kalilne temperature,
saj med nizjo in vijo kalilno temperaturo niso
bile ugotovljene pomembne razlike Zilavosti.

Pri analizi variance je na razpolago ve¢ razlic-
nih metod, pri katerih rezultate, razvriene v si-
stemu enojne ali dvojne klasifikacije, primerjamo
po srednjih vrednostih ali pa po standardnih de-
viacijah.

Poenostavljeno varianto analize variance pred-
stavljajo najrazliéneje primerjave dveh serij ve-
zanih ali nevezanih podatkov, kakrine se srecuje
vsakodnevno pri raziskovalnem delu.

ZAKLJUCEK

Pregled prakti¢ne uporabnosti elementarnih
metod matematiéne statistike kaze, da so vse te
Stevilne metode namenjene predvsem objektivne-
mu vrednotenju rezultatov kontrole ali raziskav.
Objektivnost je ena od najbolj potrebnih lastnosti
raziskovalca in kontrolorja, zato bo tudi vsak
dober raziskovalec v svoji Zelji po objektivnosti
in zanesljivosti hitro uvidel pomen statisti¢nih
metod in se jih posluZeval pri rednem delu. Naj-
nevarnej$i so preuranjeni in nesigurni zakljucki!
Zato se mora prakti¢no vsaka moderna raziskava

zakljuditi s primerno statistiéno oceno rezultatov,
ki so lahko pomembni, nepomembni ali pa nesi-
gurni. Ce pridemo do zakljucka, da so rezultati
nesigurni, je treba raziskavo po istem sistemu na-
daljevati, dokler ne pridemo do jasne alternativne
odlo¢itve pri izbranem ali zahtevanem nivoju
statisti¢ne gotovosti.

Posebno in razmeroma zelo obsezno je pod-
ro¢je metodike planiranja raziskav in industrij-
skega eksperimentiranja z uporabo statisti¢nih
analiz. Te metode zahtevajo planiranje raziskav v
taki obliki, da je vnaprej predviden natin takega
vrednotenja rezultatov, ki zagotavlja najvecji udi-
nek raziskave. Te moderne metode se v svojem
bistvu razlikujejo od klasi¢nih metod raziskoval-
nega dela. V primerjavi s starimi metodami razi-
skovalnega dela omogoc¢ajo moderne metode z upo-
rabo statisti¢nega vrednotenja za isti obseg infor-
macij in zanesljivost zakljutkov precejsnje zmanj-
Sanje obsega in stroskov raziskav. Ce si lahko
privostimo isti obseg in enake stroske, pa s po-
moéjo statistitno planiranih raziskav dobimo
neprimerno veé informacij in posebno vecjo za-
nesljivost. Vse te metode v primerni obliki pove-
zujejo in kombinirajo opisane elementarne metode
ali pa so na njih vsaj osnovane. Na izbiro imamo
te metode v eksaktni obliki ali pa tudi v obliki
hitrih metod za ugotavljanje orientacijskih infor-
macij.

Elementarne metode matemati¢ne statistike so
tudi osnova sistema statisti¢nega vzortenja v kon-
troli kvalitete in obenem kot uvodne analize pogoj
za uvajanje statisti¢nega vzorcenja.

Iz vsega opisanega je jasno, da uporaba mate-
matiénih metod ni in ne sme biti omejena v okvire
statisti¢nega biroja v podjetju. Metode, njihove
moZnosti in uporabnost na posameznih podroéjth
morajo poznati bolj ali manj vsi strokovnjaki v
proizvodnji, kontroli in raziskavah. Osnovne me-
tode so na takem nivoju, da jih popolnoma samo-
stojno lahko uporablja vsak kvalificiran kontrolor,
zahtevnejse metode pa so take, da brezpogojno
zahtevajo dobro organizirano teamsko delo.
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ZUSAMMENFASSUNG

Dieser Artikel behandelt die Verwendung und die
Wirksamkeit von Methoden mathematischer Statistik in
der Qualititskontrolle, Ein besonderer Nachdruck ist der
Verwendbarkeit dieser Methoden bei industrieller Ent-
wicklungs- und Laboratoriumsforschungsarbeit gewidmet.
Es ist eine kurze Ubersicht der Methoden angefiirt, wobei
die Erklirungen der einzelnen Analysen an praktische Bei-
spiele aus dem Stahlwerk Ravne gebunden sind.

Im ersten Teil sind auf diese Art die statistischen
Grundmethoden mit allen Parametern und Schitzungs-
kriterien gegeben. Die Elementirmethoden dienen der
objektiven Schitzung fiir die vergangene Zeit oder aber

fur die laufende Qualitatsbegleitung des durchschnittlichen
Niveaus und des Gleichmissigkeitsgrades. Neben der Ana-
lyse der Aufteilung sind die verschiedenen Sorten der sta-
tistischen Kontrollkarten aufgezeigt.

Im zweiten Teil sind die Mcthoden der statistischen
Analysen zur Feststellung der gegenseitigen Abhingigkeit
und den Einwirkungen verschiedener Faktoren auf be-
stimmte Charakteristiken behandelt, Es sind dies die Ana-
lvsen der Regression und Korelation, verschiedene Ab-
hiangigkeitsteste, Analyse der Variance und die Ver-
gleiche der Serien.

SUMMARY

Article is dealing with role and efficiency of statistics
in quality control. Usage of these methods in industrial
and laboratory research is emphasized,

Short revue of methods is given where explanation of
particular analysis is connected with practical examples
from Ravne Steel Mill.

The basic statistical methods are given in part I with
all parameters and scoring criterions. These elementary
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methods are used for objective scoring of past period or
current quality control: average level or degree of unifor-
mity. Besides analitical distribution there are many diffe-
rent kinds of statistical control cards shown.

Methods of statistical analysis for interdependability
and influence of different factors upon certain characte-
ristics are dealt with in part II. These are analysis of:
regression, correlation, different dependability tests, vari-
ance analysis and series analysis.
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iSCenje Zivega srebra po elektrolizi

Preskusili smo nov nacin ¢iséenja Zivega srebra.
S pomocjo votlega mesala, ki ga na poseben nadin
priredimo, dispergiramo onecii¢eno Zivo srebro
v Zveplovo (V1) kislino. Deponirani kationi se zelo
hitro tope. Zgube Zivega srebra so zanemarljive,

Uéinkovitost elektrolize z Zivo srebrovo katodo
je odvisna od gostote toka, ¢asa trajanja elektro-
lize in Cistole Zivega srebra.

Ugotovili smo, da je ucinkovitost depozicije ka-
tionov v zivo srebro odvisna od distole zZivega
srebra, ¢e sta cas in gostota toka konstantna. Ce
uporabljamo isto Zivo srebro veckrat zapored, se
kationi deponirajo pocasneje. V razpredelnici 1 so
navedeni rezultati, kako naras¢a koli¢ina nedepo-
niranega zelezovega iona v luZnici, ¢e uporabljamo
isto Zivo srebro velkrat zapored.

Razpredelnica 1

Koli¢ina nedepaniranega zeleza v elektrolitu v
odvisnosti od onecis¢enega zivega srebra

Ostanck Fe v elektrolitu

Vzo mg o, Opomba

1 1,6 0,80 1x uporabljeno zivo srebro
2 37 1,85 2 uporabljeno Zivo srebro
3 74 3,70 3< uporabljeno Zivo srebro
4 1,6 0,80 1< uporabljeno Zivo srebro
5 37 1,85 1< uporabljeno zZivo srebro
6 58 290 2 uporabljeno zivo srebro
7 3 < uporabljeno Zivo srebro

2,1 1,05

Kadar ¢istimo elektrolit, kot ga moramo pri
fotometri¢nem dolofevanju aluminija v jeklu, od-
stranimo ostanke kationov $e z natrijevim hidro-
ksidom. Zelezovi oksidhidrati utegnejo delno ko-
precipitirati tudi aluminijev ion, ¢esar si prav go-
tovo ne zelimo. Stopnja Koprecipitacije je odvisna
od koli¢ine navzoc¢ih oksidhidratov in koli¢ine
aluminija.

Ce se hofemo izogniti morebitnim metodi¢nim
napakam, je priporoc¢ljivo, da ostane v elektrolitu
vselej neka priblizna konstantna koli¢ina motilnih
elementov, ker je s tem napaka v umeritveni kri-
vulji dosledno upostevana.

Werz in Neuberger' sicer priporocata, naj ne
jemljemo Cistega Zivega srebra za elektrolizo.
Avtorja namerno onecistita Zivo srebro vsaj z dve-
ma predhodnima elektrolizama, preden ga upora-
bita za svoj namen. Trdita tudi, da je namerno

oneciséeno zivo srebro uporabno za deset ali Se
vel elektroliz. Ne moremo se strinjati s priporo-
¢ilom avtorjev, vsaj kar zadeva konstanten cas,
ker govori proti nade izkustvo in v razpredelnici
navedeni rezultati. Menimo, da je za fotometri¢no
dolo¢evanje aluminija zelo pomembno, da dobimo
¢imbolj ociS¢en elektrolit po elektrolizi.

Osnova pospesenega Cis¢enja Zivega srebra

Do sedaj smo zivo srebro filtrirali, da smo
lo¢ili specifi¢éno lazje spojine in amalgame od in
iz Zivega srebra. Cis¢enje je bolj udinkovito, e
spus¢amo umazano Zivo srebro po kapljicah kas-
kadno skoz dolgo kolono, v kateri imamo 20 od-
stotno dusikovo kislino. Postopek je dolgotrajen
in zgube Zivega srebra so precejinje.

Poskusili smo ¢istiti zivo srebro z votlim ste-
klenim me$alom, ki smo ga funkcionalno prire-
dili. Prirezana kraka votlega mesala povzrocita
med vrtenjem za seboj vakuum. Glej sliko 1. Za-
radi nastalega vakuuma priteka skoz gornjo cev
zrak, skoz spodnjo pa pulpa, ¢e ni prevelikih
razlik v gostoti tekoéine in pulpe. Zaradi narasca-
jo¢e centrifugalne sile v krakih in nenadnega od-
strizenja na krakovih robovih se zrak in pulpa raz-
prsita zelo drobno v tekoc¢ino. Razprieni zrak ima
neko dolo¢eno oksidacijsko mo¢, razpriena pulpa
pa dobi zelo veliko relativno povriino za inter-
akcijo s tekocinskim sredstvom.

Med zivim srebrom in tekocino je prevelika
razlika v gostoti, da bi nastali vakuum zmogel
dvigniti Zivo srebro v kraka. Iz priloZene slike se
vidi, kako smo si pomagali. V spodnjo Sirso cev
smo vgradili spiralo, ki deluje kakor sveder. Za-
radi navoja in $e relativho male centrifugalne sile
se zacne vzpenjati Zivo srebro po spirali. Brz ko
doseze zivo srebro vidino krakov, pride pod vpliv
vedje centrifugalne sile zaradi obodne hitrosti, ki
se vse bolj veca, ¢im dlje je v kraku. Na kavitacij-
skem robu se Zivo srebro neprestano razpriuje v
zelo drobne kapljice. Tekoc¢ina postane jekleno
sice barve, tako drobno je Zivo srebro razprieno.
Povrsina Zivega srebra je s tem moc¢no poveéana
in zato je tudi reakcija s kislino intenzivnejsa.

Kraka mesala sta nekoliko privdignjena in je
kot med osjo in meSalom med 70 do 75° Taksen
naklonski kot smo namenoma izbrali zato, da me-
$alo mece Zivo srebro vidje v tekodino in se zato
dalj ¢asa zadrZuje v reakciji s Kislino.

Namesto duSikove kisline smo vzeli Zveplovo
(VI) kislino. Zivo srebro bi preburno reagiralo z
dusikovo kislino in bi reakcija postala prevec ekso-
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Slika 1
Shema aparature za kontinuirmo &idenje Zivega srebra

termna. Zgube Zivega srebra bi bile prevelike. Ne-
primerno blaZje sredstvo je Zveplova (VI) kislina.
Tudi razlika v topnosti nitratov in sulfatov zivega
srebra je v prid Zveplovi (VI) kislini. Ceprav Zve-
plova (VI) kislina reagira tudi z deponiranimi spo-
jinami v Zivem srebru bolj leno od dusikove kish-
ne, ima Zveplova (VI) kislina le dolotene predno-
sti tudi v tem oziru. Spojine z Zivim srebrom so
specifi¢no laZje od Zivega srebra in se zato zadriu-
Jejo na povrdini Zivega srebra. Nastala koZica na
povrsini Zivega srebra reagira s kislino. Reakcijo
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pospesuje Se drobno dispergirani zrak, ki pride
v tekodino isto¢asno z zivim srebrom. 1z tega sledi,
da je zivo srebro nekako zaSciteno pred neposred-
nim kontaktom s kislino. Znano je tudi, da Zve-
plova (VI) kislina ne reagira z Zivim srebrom, ¢e
zivega srebra prej ne oksidiramo.

Poskusi so potrdili, da ni nobenih tezav z raz-
tapljanjem elektronegativnejsih elementov, ki so
deponirani v Zivem srebru. TeZji primer je navzod-
nost bakra. S poskusi smo dokazali, da Zveplova
(VI) kislina raztaplja tudi baker, ¢e dodajamo pri-
meren oksidant. Pri nasih poskusih smo dodajali
po pol mililitra 30 odstotnega vodikovega peroksi-
da vsakih 5 minut, da smo uspe$no izluzili baker
iz zivega Srebra.

Opis aparature in postopka

Na sliki 1 shematin¢o prikazujemo aparaturo,
Ki bi sluzila za kontinuirno ¢iS¢enje zivega srebra.
Za obdobje gis¢enja se da delo opraviti tudi v pri-
merno veliki laboratorijski ¢asi.

V reakcijski posodi, stekleni ali iz primerne
umetne snovi, je v dno vdelan recipient za uma-
zano Zzivo srebro. Recipient je komunikacijsko
povezan z napajalno posodo. V recipientu je cen-
tri¢cno namesc¢eno Kkavitacijsko spiralno mesalo.
Kraka mesala sta privzdignjena za 15 do 20°, da
se usmeri razprseno zivo srebro ¢im vise v tekocino.
Dno reakcijske posode je koni¢no dvignjeno proti
recipientu, da se krogljice Zivega srebra hitreje
stekajo v Zleb, ki je na notranjem obodu reakcij-
ske posode. Za izto¢no luknjo v Zlebu je pregrada
na dnu posode in sega od oboda do recipienta. Ta
pregrada usmerja zZivo srebro, da se hitreje steka
v komunikacijsko cev,

Mesalo je vpeto v celjust votlega rotorja, skoz
katerega ¢rpa mesalo zrak. Vpenjanje mesala v
¢eljust oblazimo z gumijasto cevjo, Ki jo natakne-
mo na stekleno cev votlega mesala.

Ob steni reakcijske posode je namescena zavi-
ralna pregrada, ki preprecuje lijakasto vrtenje
luznice okrog mesala.

LuZnica je 10 do 15 vol. odstotna zveplova (VI)
kislina. Pripravimo jo neposredno v reakcijski po-
sodi tako, da v odmerjeno koli¢ino vode previdno
vlivamo med meSanjem odmerjeno koli¢ino kon-
centrirane Zveplove (VI) kisline. Luznica se ravno
prav segreje. Pri tem opravilu naj bosta oba ven-
tila v komunikacijskem sistemu zaprta. Sele ko je
luZnica pripravljena, odpremo dovodni, nato pa
odvodni ventil za Zivo srebro, nakar dolijemo v
napajalno posodo 3e toliko onediitenega Zivega
srebra, da dovodna cev stalno napaja recipient.
Mesalo dobro dela, ¢e se vrti z 800 do 1200 obrati
na minuto, kar je odvisno od dolzine krakov.

Regeneracijski proces je kontinuirno istosme-
ren. Priteka onecid¢eno zZivo srebro, odtega pa &i-
§¢eno. Cidc¢eno zivo srebro priteka na dno napajalne
posode in spodriva onedi$¢eno v cev za recipient.
Ob koncu procesa, po potrebi pa tudi med pro-
cesom, zapremo odvod Zivega srebra, da kavitacij-
sko mesalo posrka ostanke Zivega srebra iz napa-
jalne cevi in ga razprsi.



Po koncani regeneraciji odpremo tripotni ven-
til napajalne cevi tako, da najprej spraznimo napa-
jalno posodo, nato pa Se preostanek Zivega srebra
iz drugega dela kraka, seveda brez luZnice.

Ocis¢eno Zivo srebro spustimo v napajalno po-
sodo enake baterije, kjer peremo zivo srebro na
enak nacin $¢ z vodo in po potrebi Se z drugimi
primernimi topili. Za naSe potrebe zadostuje pra-
nje z vodo. Pred uporabo ga Se filtriramo skoz
lon¢ek s poroznim dnom.

Preden zavrzemo izrabljeno luZnico, oborimo
$e Zivosrebrov ion. Lahko ga oborimo kot sulfid
z amonijevim tiosulfatom v vrelem, ali pa ga ce-
mentacijsko obarjamo z manj Zlahtno kovino, kot

npr. s cinkovim prahom. Izlo¢eno Zivo srebro
zdruzimo z onecis¢nim zivim srebrom, medtem ko
sulfid zahteva drug nacin ¢iScenja.

Omenjeni nacin ¢id¢enja je primerna predstop-
nja ¢iscenja Zivega srebra z destilacijo, ki pa za
nase namene ni potrebna.

Votlo mesalo je za industrijske in tehnoloske
namene zasciteno s patentom.

Literatura

1. Werz. W. in A. Neuberger. »Dic Bestimmung kleiner
Aluminiummengen im Stahle — ARCH. EISENHUOT-
TENW, 4: 205, 1955,

ZUSAMMENFASSUNG

Durch Versuche stellten wir fest, dass die Wirksam-
keit der Kationendeposition in das Quecksilber von der
Reinheit des Quecksilbers abhiingig ist, wenn die Zeit und
die Stromdichte konstant sind {Tabelle 1).

Damit wir nach der durchgefiithrten Elektrolvse wenigs-
tens annihernd konstante Kationenkonzentrationen im
Elektrolyt erreichen, nehmen wir jedesmal frisches Queck-
silber.

Verunreinigtes Quecksilber reinigen wir mit 10 bis 13
Vol. prozentiger Schwefel-(VI)-siure auf die Art, dass wir
es in Schwefel-(VI)-siure dispergieren (Bild 1). Zu diesem

Zwecke haben wir einen Hohlriihrer so hergerichtet, dass
wir in das untere Rohr eine Spirale eingebaut haben, die
wiihrend des Mischen das Quecksilber hebt, Durch das
Vakuum auf den Kavitationsriindern des Riuhrers und
wegen der Zentrifugalkraft wird das Gemisch aus Luft
und Quecksilber sehr fein in der Schwefel(VI)-saure zer-
stiubt, Die Reinigung ist sehr wirkungsvoll und von
kurzer Dauer, withrend man den Verlust an Quecksilber
vernachldssigen kann.

Der Hohlrithrer ist mit Patent fur Industrie- und
technologischen Gebrauch geschiitzt,

SUMMARY

It was found out experimentaly that efficiency of
cation deposition into mercury depends on mercury purity
if time and current density remain constant,

To get at least approximately constant cation concen-
tration in electrolvte after electrolysis is finished, each
time fresh mercury is taken.

Poluted mercury is cleaned witl 10 to 159, sulfurous
acid solution. Cleaning is carried out so that mercury is

dispersed in sulfurous acid. (Fig. 1) For the purpose
hollow stirrer was rearanged. Into lower tube the spiral
was built in which is lifting mercury while stirring. Be-
cause of vacuum created at stirrer cavitational edges and
because of centrifugal force the mixture of air and mercury
gets very fine dispersed in sulfurous acid solution. Clean-
ing is very efficient and does not last long, at very
small losses of mercury. Hollow stirrer is protected by
patant for industrial and technological use.
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Tehni¢na navodila avtorjem

. Rokopis mora biti dostavljen v originalu in ne kopija.

Pisan mora biti z dvojnim presledkom tako, da se

na levi strani. ) )
med vrstami lahko napiSe nova vrsta in 4cm robom

 Clanki naj bodo pisani kratko in jedrnato. Clanek

mora imeti na zacetku kratek rezume.

Clanku je treba priloziti izvle¢ek, ki naj obsega pri-
blizno pol tipkane strani in mora biti napisan v 3 izvo-
dih, Ta izvleéek bo natisnjen v nem$kem in angleskem
jeziku.

Na koncu c¢lanka je treba priloziti tudi podpise k
slikam na posebnem papirju. Slike in fotografije je
treba zaporedno osteviléiti s svinénikom v skladu z
besedilom. Stevilke slik in fotografij je treba izpisati
v rokopisu tudi na levem robu zunaj teksta in sicer
navedena.

Sejih). Sirina enostolpéne risbe v tisku (8c¢m) bo torej
pri risanju 8 cm X 2cm = 16 cm, kar pomeni, da bomo
risali na A4 format. Opozarjamo na to, da s $irino
ne mislimo le Sirino okvirja diagrama, temved celotno
Sirino risbe skupno z napisom na ordinatni osi.

12. Oblika in velikost ¢érk in Stevilk za povecane risbe
Uporabljamo izklju¢no posevne ¢rke in Stevilke, ki jih
predpisuje JUS (érke in Stevilke po JUS so iste kot
po DIN).

Na celi risbi uporabljamo v glavnem eno velikost &rk.
Le za indekse in za eventuelne glavne naslove upo-
rabljamo druge velikosti. Naslovi, oziroma opisi se
predvidijo po moznosti v tisku, pod sliko za njeno
vrstno Stevilko. V odvisnosti od povefave uporabljamo
naslednje velikosti ¢rk:

. Citirano literaturo je treba v tekstu oznaditi z zapo-

v visini vrste, v kateri je slika ali fotografija v tekstu
rednimi $tevilkami in jo je na koncu ¢lanka tudi treba
v celoti navesti z vsemi bibliografskimi podatki, npr.
avtor, naslov knjige (za knijgo), naslov ¢lanka, naslov
revije, letnik, leto izdaje (za Kknjige), stran.

. Besede, ki naj se tiskajo razprto, naj se tipkajo prav

tako razprto. Podértati pa je treba tiste besede, Ki
naj se tiskajo v kurzivi

. Obrazce in simbole v besedilu je treba vpisati jasno

in éitljivo s ¢rnilom.

. Uporabljajo naj sc uveljavljeni simboli za posamezne

veli¢ine po JUS AA 1020 in jih je treba v tekstu sproti
tolmaciti.

. Uporabljajo naj se enote in njih kratice po JUS A.

A 1040,

. Fotografije morajo biti izdelane na trdem belem pa-

pirju z visokim leskom in morajo biti kotnrastne in
jasne.

. Risbe rifemo v taki velikosti, da po predvideni po-

manjsavi njihove dimenzije ustrezajo Sirini tiskarskih
stolpcev. Te Sirine so:

a) za en stolpec 8cm

b) za dva stolpca z vmesnim presledkom 16,5 cm
Visina risbe odnosno diagrama je avtomati¢éno dolo-
¢ena s Sirino. Najved pa je lahko 23cm, kolikor paé
znasa visina tiskarskega stolpca.

Velikost fotografij (metalografskih in ostalih).

V ¢lanku je treba po moznosti uporabljati en sam
oziroma ¢im manj razlitnih formatov fotografij. Upo-
rabljamo naslednji format fotografij:

57 mm < 81 mm (slikovno polje brez roba)

Druge formate uporabljamo le izjemoma.

Velikost povelave

Ce je le mogoce, povetujemo vse risbe s faktorjem 2,
s tem da upoitevamo velikost definitivnih risb (na kli-

Velikost ¢rk Indeksi Event. naslovi
Pove- (mm) (mm) (mm)
dava  risbi  tisku  risbi tisku  rishi  tisku
na v na v na v
2% 4 (2) 3 (15) 7 (35)
25X 5 2) 35 (14 8 (32)
35X 7 (L4) 12 (34)

(2) 5

Uporabljamo predvsem 2-kratno povecavo in pripada-
joce velikosti &rk.

13. Debelina ért:

l\,’ odvisnosti od povecave uporabljamo naslednje debe-
ine ¢ért:

Debelina ért v mm za

koordi-
.. natne . Osnov-  pre-

:::: osi ali 2;:2 \::I)'-c neérte  rezi -
okvirji i 1 /J v ris- (obri-
diagra- bah si)

mov
2X 04 02 06 02 04 02
25X 05 03 08 03 05 03
(0,5)
35x% 08 04 10 04 08 04
(0.8)

Vrednosti v oklepaju uporabljamo, kadar je v istem
koordinatnem sistemu ve¢ krivulj, ki se morajo med
scboj razlikovati.

Uporabljamo predvsem rdede okvirjeno povetavo 2-krat
in pripadajo¢e debeline ért.

159



Odgovorni urednik: JoZza Arh, dipl. inZ. — Clani: JoZe Rodi¢, dipl. inZ., Janez
Barborié, dipl. inZ., Aleksander Kveder, dipl. inZz., Edo Zagar, tehniéni urednik.
Tisk: CP »Gorenjski tisks, Kranj



