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Novi nacini jemanja vzorcev za dolocevanje

kisika v jeklu

Za kvaliteto izdelanega jekla ni merodajen
samo kisik kot tak, temveé sestava, oblika in
razdelitev kisikovih spojin. Zato izbira jeklar tak
nacin dezoksidacije, ki ne daje le najmanjso
koli¢ino vkljuckov, temveé vkljucke dolocene vrste
in kemicne sestave.

Prvi del ¢lanka obravnava na konkretnih pri-
merih 4 razlicne tehnologije dezoksidacije ter
podaja izpeljavo mehanizma ter oceno tega ali
onega nacdina dezoksidacije.

Za uspe$no dezoksidacijo je nujno poznavanje
vsebnosti kisika v talini. Zato obravnava drugi del
lanka problem jemanja vzorcev za dololevanje
kisika v jeklu. Podan je literaturni pregled razli¢-
nih nac¢inov jemanja vzorcev, opis naprav za vzor-
cevanje ter prednosti in pomanjkljivosti posamez-
nih nacinov vzordevanja. Podrobno je opisano
vzoréevanje s sesanjem taline v evakuirane cevke,
podani so dobljeni rezultati, primerjava z drugimi
metodami vzoréevanja ter ocena posameznih nadi-
nov vzoréevanja z ozirom na homogenost in repre-
zentativnost vzorca ter hitrost in izvedbo vzorce-
vanja.

UvoD

Pri vseh postopkih za proizvodnjo tekocega
jekla Zeli jeklar dosedi v Zilavilni periodi ¢im vedji
oksidacijski potencial Zzlindre oz. taline, v fazi
dezoksidacije pa sku3a spet z razlicnimi dezoksi-
danti in dezoksidacijsko tehnologijo znizati Kkoli-
¢ino kisika do najnizjih vrednosti.

Kakor predstavlja relativho visoka vsebnost
kisika v talini v fazi Zilavenja pri pravilni Zlindri
pogoj za uspe$no odvijanje zilavilnih reakcij (C,
P, N, S), tako zadovoljuje ¢im nizji kisik ob koncu
rafinacijske periode izvedbo zadovoljive dezoksi-
dacije z najmanj$o mozno koli¢ino dezoksidantov
in z najmanj8o koli¢ino oksidnih dezoksidacijskih
produktov v nekovinskih vkljuckih.

MEHANIZEM DEZOKSIDACIISKE
TEHNOLOGIJE

Poglejmo na konkretnem primeru SM jekla z
0,1 % C, 0,25% Si, 0,5% Mn rezultate 4 razli¢nih
dezoksidacijskih tehnologij:

1. Standardna dezoksidacija taline s FeSi +

+ Al v ponvi,

2. Preddezoksidacija taline s SiMn v peci ter
korektura s FeSi + Al v ponvi,

3. Preddezoksidacija taline s SiMn v peci ter
konc¢na dezoksidacija z Al v ponvi (korek-
tura Si z dodatkom FeSi),

4. Dezoksidacija z Al v ponvi in korektura Si
z dodatkom FeSi v ponvi.
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Slika 2
Ravnoteije med kisikom in dezoksidacijskim elementom
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Slika 3
Vpliv ¢asa na izloéanje ALO:; v vkljuckih
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Ad. 1. V talini pri 0,1 % C in normalnih Zilavil-
nih pogojih bo ob koncu rafinacije vrednost pro-
dukta [C] x [O] priblizno 0,0033 in prosti kisik
pribl. 0,033 % (slika 1). Ce izvedemo standardno
dezoksidacijo in smatramo, da se v fazi dezoksi-
dacije v talini v ponvi v glavnem izvajajo reakcije
do pribliznega ravnoteZja, bo verjetno potekala
najprej dezoksidacija preko FeSi (vpliv znatno
vecje koli¢ine Si — 0,25 % napram Al — 0,01 %).

Ravnotezna koli¢ina kisika pri 0,25 % Si je
priblizno 0,01 % (slika 2). Razlika (0,033 —0,01) =
= 0,023 % kisika reagira s Si, pri ¢emer se tvori
okrog 0,043 % SiO,. Talina iz peci vsebuje Se
0,003 % Si0O, (necistote vlozka). V ¢asu preboda
(okrog 3 minute) pride do izlo¢anja Si0, v obsegu
priblizno 45 % (slika 3). Ostanek 55/100 x 0,046 —
= 0,025 % SiO, je podvrzen le $¢ manjemu izlo-
Canju v odvisnosti od ¢asa. Skupno z 0,008 % Sio,
iz ognjeodpornega materiala ponve znasa koli¢ina
Si0, priblizno 0,033 %. Dodatek Al v kolic¢ini
0.8 kg/t nudi v izdelanem jeklu okrog 0,01 % top-
nega Al, v talini v ponvi ga je okrog 0,014 %. Ta
koli¢ina je v ravnotezju s priblizno 0,003 %
kisika. Razlika (0,01 —0,003) = 0,007 % Kkisika re-
agira z Al, pri ¢emer nastane 0,013 % Al,0O,. Talina
iz peci vsebuje Se 0,004 % ALO, (necistoce viozka).
Redukcija SiO, pri konkretni vsebnosti Al (slika 4)
s¢ izvede do priblizno 0,008 % SiO,. Razlika
(0,033 —0,008) = 0,025 % SiO, se reducira z Al, pri
femer nastane 0,028 % AlLO, Skupno nastane
0,045 % ALO,.

Aluminati imajo mo¢no tendenco izlo¢anja iz
taline v zlindro. Verjetni obseg izlocanja Al,0,
znasa okrog 80 % (slika 5), kar je odvisno od ¢asa
izlotanja. V talini ostane torej 20/100 x 0,045 =
= 0,009 % Al,0;.

V' vkljuckih bo pribl. 0,008 % Si0,, 0,009 %
Al,O,, 0,003 % prostega kisika kot (FeO + MnO),
kar nudi priblizno 0,012 % celokupnega kisika
v izdelanem jeklu.

Kvalitetno jeklo z 0,01 % C naj ima celokupni
kisik priblizno 0,008 %. Da to dosezemo je po-
trebno:

— povecati dodatek Al, da bo v talini vsaj
0,015 % topnega Al, kar dovoljuje redukcijo
Si0, do pribl. 0,005 %,

— znizati kisik v periodi rafinacije, kar v na-
¢elu zahteva manjsi dodatek preddezoksi-
dantov in vodi k manj3i koli¢ini konénih
dezoksidacijskih produktov.

Ad. 2. Pri dodatku npr. 0,3 % Si kot SiMn v
talino okrog 8 minut pred prebodom (slika 6) bo
v talini v trenutku preboda 0,1 do 0,12 % Si, ki je
v ravnotezju s priblizno 0,015 % kisika. Razlika
(0,033 —0,015) = 0,018 % O reagira s Si, pri cemer
se tvori 0,034 % SiO,. Ker je pri preddezoksidaciji
s SiMn sestavljen preddezoksidacijski produkt iz
faze FeO.MnO.SiO,, znasa obseg izlo¢anja SiO,



v 8 minutah priblizno 70 % (slika 7). V talini bo
torej ostalo pred prebodom Se 30/100 x 0,034 =
= 0,01 % SiO,.
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Znizanje kisika vsled preddezoksidacije
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Slika 7
Vpliv &asa po dodatku preddezoksidantov na izlocanje
Si0; v vkljuckih

V talini v ponvi se izvede dezoksidacijo s FeSi.
0,25% Si je v ravnotezju z 0,01 % O. Razlika
(0,015—0,01) = 0,005 % O reagira s Si, pri ¢emer
nastane 0,009 % SiO,. Talina iz peci vsebuje
0,003 % Si0,. Skupno bo v talini v ponvi 0,022 %
Si0,. V casu preboda se izlo¢i okrog 45 %, torej
ostane v talini priblizno 0,012 % SiO,. Skupno z
0,008 % Si0, iz ognjeodporne obloge ponve znasa
koli¢ina SiO, okrog 0,020 %.

Pri dodatku prej omenjene koli¢ine Al dobimo
v jeklu priblizno 0,015 % topnega Al, v talini v
ponvi 0019 %, ki je v ravnoteZju s priblizno
0,002 % prostega kisika. Razlika (0,01 —0,002) =
= 0,008 % O reagira z Al, pri ¢emer se tvori
0,015 % ALO,. Vsled viSje vsebnosti topnega alu-

minija pride do obseznejse redukcije SiO, — do
okrog 0,003 %, pri ¢emer nastane priblizno 0,019 %
AlL,O;. Skupno z 0,004 % AlLO, v talini iz peéi na-
stane 0,039 % ALO,. Pri 80 % izlocanju AlLO, v
zlindro ostane v talini do pricetka litja ingotov
(okrog 10 minut od ¢asa preboda do pricetka litja)
priblizno 0,008 % Al,O,.

Oksidni vkljucki bodo sestavljeni iz 0,003 %
Si0,, 0,008 % Al,O,, 0,002 % prostega kisika, kar
odgovarja priblizno 0,008 % celokupnega Kisika v
jeklu.

Razmerje oksidov v vklju¢kih — Al,O,: SiO, =
=26:1, daje v osnovi AL,O, bogate vkljucke, ki
so za predelavo jekla nezazeljeni.

Ad. 3. S povecanjem dodatka aluminija tako,
da bo v talini okrog 0,02 % topnega aluminija oz.
v talini v ponvi okrog 0,025 %, ki je v ravnoteZju
s priblizno 0,0015 % prostega kisika, se po prej
prikazanem mehanizmu medsebojnih odnosov
tvori priblizno 0,008 % AlO,.

Vkljucki so sestavljeni iz 0,003 % SiO,, 0,008 %
Al,0,, 0,0015 % prostega kisika, kar odgovarja
priblizno 0,007 celokupnega kisika v izdelanem
jeklu. Pri dovolj visokih temperaturah (okrog
16200 C) je intenziteta izlocanja ALO; $e¢ ugodnejSa
oz. bo koli¢ina ALO, v nekovinskih vkljuckih v
jeklu nizja.

Ad. 4. Ce izvedemo dezoksidacijo brez dodatka
preddezoksidantov, vendar s povetano koli¢ino
aluminija, bo mehanizem odnosov slede¢: razlika
(0,033 —0,01) = 0,023 % O reagira s Si, pri cemer
nastane 0,043 % Si0O,, talina v peéi vsebuje Se
0,003 % Si0,. Pri 45 % izlo¢anju v Zlindro ostane
v talini 0,025% oz. skupno z 0,008 % iz opeke
ponve bo v talini 0,033 % SiO,.

Pri 0,025 % topnega aluminija v talini v ponvi
bo ravnotezna koli¢ina kisika priblizno 0,0015 %.
Razlika (0,01 —0,0015) = 0,009 % O reagira z Al,
pri ¢emer se tvori 0,017 % Al,O,. Talina iz peci vse-
bujc Se 0,004 %% Ale;.

Aluminij reducira (0,033 — 0,003) = 0,030 %
Si0,, pri é¢emer se tvori 0,034 % Al,O,. Skupno na-
stane 0,055 % ALO,. Pri 80 % izloanju ostane v
talini do pricetka litja ingotov priblizno 0,011 %
AlL,O.. Celokupni kisik v jeklu je priblizno 0,008 %.

NajuspesnejSa dezoksidacijska tehnologija v
pogledu kisika in sestave oksidnih komponent
v nekovinskih vklju¢kih je v primeru 3, sledi
primer 2.

Iz prikazane analize moremo nazorno zaklju-
¢iti, da je predvsem vazno s kaksno koli¢ino pro-
stega kisika teCe talina iz pe¢i v ponev. Ker
kalkulacija prostega kisika z ozirom na pogoje
zilavenja t.j. Zilavilna hitrost, baziciteta Zlindre,
temperatura obeh teko¢ih faz, ne more prinasati
niti priblizno uporabnih vrednosti, ki bi naj sluzile
za orientacijo kalkulacije koli¢ine potrebnih dez-
oksidantov, je osnovna zahteva, da poznamo vseb-
nost prostega kisika v talini pred prebodom.
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Slika 9
Odvisnost odgora Si in Al od vsebnosti kisika pri dodatku
1,6 kg Al/t

Odgor Si oziroma Al je odvisen od vsebnosti
ogljika oz. prostega kisika (sliki 8, 9). Ker
moremo privesti $arzo do Zeljenega ogljika pri
razlicnih pogojih vodenja rafinacije, moramo pri-
¢akovati prakti¢no zelo razli¢ne vsebnosti prostega
kisika. Obi¢ajno sledi dodatek glavnih dezoksidan-
tov statisticno ugotovljenim povpreénim pokaza-
teljem teh odnosov.

Rezultat tega so razli¢ne vsebnosti silicija, pred-
vsem pa topnega aluminija v jeklu, kar lahko vodi
k manjvredni kvaliteti jekla. Dodatki silicija in
aluminija v prekomernih koli¢inah pa negativno
vplivajo na proizvodne stroske.

Za tehnicno jeklo z 0,15% C, 022¢% Si in
0,015 % topnega Al bo koli¢ina prostega Kkisika
v talini pred prebodom med 0,02 in 0,03 %.

Pri npr. 0,02 % O bo odgor Si 0,018 %, odgor
Al 0,08 %. Pri 0,03 % prostega kisika bo odgovor Si
0,026 %, odgor Al 0,11 %. Ker so ratunani dodatki
dezoksidantov obi¢ajno na gornjo mejo dovoljene
vsebnosti elementa v jeklu, smo v sluaju nizje
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vsebnosti kisika dodali v talino 0,008 % Si in
0,03 % Al preve¢, kar predstavlja pri trenutnih
cenah okrog 215 S din/t ve¢ izdatkov.

Pri izvajanju uéinkovite preddezoksidacije npr.
s SiMn v koli¢ini 0,3 % Si se zmanjSa v 8 minutah
po dodatku koli¢ina prostega kisika v talini za cca
0,018 %. Odvisno od vsebnosti kisika pred dodat-
kom SiMn bo kisik v talini pred prebodom zavze-
mal razli¢ne vrednosti, kar zahteva razli¢no velike
dodatke kon¢nih dezoksidantov. Brez poznavanja
vsebnosti kisika v talini moremo le ugibati o ucin-
ku preddezoksidacije. Tudi kalkulacija dodatkov za
kon¢no dezoksidacijo je priblizna.

Iz navedenega sledi, da je analiza vsebnosti
kisika v talini za pravilno oz. sigurno dezoksidacijo
nujno potrebna. Seveda pa mora biti ¢as vzorce-
vanja in analiziranja vzorcev prakti¢no toliksen, da
se lahko jeklar teh analiz posluZzuje. Naknadno
vrednotenje tehnologije in odnosov med oksidnimi
komponentami v vklju¢kih na podlagi vsebnosti
kisika more sluziti le za statisti¢no orientacijo.

Smatramo, da je prakti¢no $e zadovoljivi ¢as
za koris¢enje podatkov vsebnosti kisika v talini
8 do 10 minut pred prebodom za SM in E postopek
in okrog 6 do 8 minut za LD postopek.

JEMANJE VZORCEV ZA DOLOCEVANIJE
KISIKA V TALINI

V smislu tehnoloske analize, prikazane v prejs-
njem poglavju, moremo za dolocevanje Kisika
v talini uporabiti le tak nacin vzorcevanja, ki bo
v glavnem izpolnjeval dva pogoja:

— dati mora reprezentativen vzorec za talino,

— vsebnost kisika mora biti podara z zadovo-

ljivo natan¢nostjo.

Se pred nekaj leti je bil ¢as, potreben za je-
manje in pripravo vzorca v primerjavi s ¢asom
analize majhen. Z razvojem novih modernih apa-
ratur za dolotevanje plinov se je ¢as analize
skrajsal na nekaj minut. Zato se v zadnjih letih
razli¢ni avtorji veliko ukvarjajo z izbiro primer-
nega nacina jemanja vzorcev, da bi tako tudi jema-
nje in pripravo vzorca skrajsali na minimalni ¢as,
istotasno pa dobili homogen in reprezentativen
vzorec, ki ¢im bolj odgovarja realni vsebnosti
kisika v talini.

Jemanje tekocCega jekla za dolodevanje kisika
ne kaze teoreti¢no skoraj nobenih tezav. Med jema-
njem vzorcev moramo v vzorcu obdrZati celotno
koli¢ino kisika, ki jo vsebuje talina enakomerno
razdeljeno po vzorcu. Zaradi reakcije C + FeO —>
CO + Fe lahko nastopijo med jemanjem izgube ki-
sika. Vsi nacdini jemanja vzorcev teZijo zato k temu,
da se tej reakciji izognemo, bodisi s hitrim hlaje-
njem ali s pretvorbo raztopljenega kisika v bolj
stabilno, v jeklu suspendirano spojino. V ta namen
sluzi najbolj aluminij, ki veZe kisik v aluminijev
oksid.



V literaturi je navedena vrsta postopkov za je-
manje vzorcev, od katerih ima vsak vec ali manj
nedostatkov, tako da je o splo$no uporabnem za-
nesljivem postopku tezko govoriti.

a) Najstarejsi na¢in jemanja vzorcev je zajetje
taline z zlico, pomirjenje z aluminijem, bodisi
v Zlici ali v kokili in vlivanje taline iz Zlice v ko-
kilo.

Glavni nedostatek tega nadina je v uporabi
Zlice. Medtem, ko se talina nahaja v Zlici, pade
temperatura taline in iz nje izhaja ve¢ja ali manjsa
koli¢ina ogljikovega monoksida. Da to preprecimo,
je potrebno talino ¢im prej vliti v kokilo.

Sprememb v sestavi taline v zlici zaradi pove-
¢anja kisika iz Zlindre v Zlici oziroma iz atmosfere
ter izgub kisika zaradi kuhanja ne moremo pre-
preciti le s pomirjenjem jekla z aluminijem.

Najve¢ napak oz. stresanje rezultatov povzroci
nekontrolirana oksidacija med vlivanjem oziroma
neenakomerna porazdelitev AlO; vkljuckov v vzor-
cu. Poleg omenjenih nedostatkov je tudi priprava
vzorcev za analizo dolgotrajna. Tega nacina jema-
nja vzorcev vedina avtorjev ne priporoca.

b) Velikemu delu nedostatkov prej omenje-
nega nacina jemanja vzorcev se lahko izognemo
s takoimenovano potopno kokilo. Pri tem postopku
potopimo direktno v talino kokilo, v kateri se na-
haja aluminijeva zlica. Kokila je pokrita z lesenim
(ali drobnim plo¢evinastim) pokrovom, ki prepreci
vstop Zlindre v kokilo.

Tekom casa so razvili razli¢ne kokile, k1 se raz-
likujejo z ozirom na obliko, velikost in material,
pri ¢emer vpliva oblika kokile precej na poraz-
delitev vklju¢kov v vzorcu.

Najbolj znana je kokila po Speith-u in vom
Ende-ju’, ki se Se danes uspes$no uporablja za je-
manje vzorcev za dolotevanje kisika in sluzi za
standardno vzoréevanje (slika 10). Na sliki je she-
matiéno prikazana oblika kokile in porazdelitev
kisika na razli¢nih mestih vzorca. Za analizo obi-
¢ajno uporabljamo spodnjo tretjino vzorca, ki jo
predhodno skujemo v palico in iz nje pripravimo
vzorec.
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Slika 10
Shema kokile po Speithu In vom Endeju

Ceprav pri tej metodi odpade velik del napak
zaradi jemanja z Zlico, srefujemo tudi tu nedo-
statke, ki niso zanemarljivi. Kokila je navadno
Sirokostenska. Zaradi velike termi¢ne mase nasta-

nejo v talini lokalna ohlajenja, ki vodijo k izha-
janju kisika iz taline v bliZini stene kokile. Poleg
tega se pogoji jemanja vzorcev s potopno kokilo
tezko kontrolirajo. Vsebnost kisika zavisi od glo-
bine, do katere potopimo kokilo v talino, kar
pride zlasti do izraza pri nepomirjenih jeklih.

Velik nedostatek tega nadina jemanja vzorcev
je tudi dolgotrajna priprava vzorca za analizo.
Najbolj se je obneslo izrezanje plose primerne
debeline iz spodnje tretjine ingota in nato »Stan-
canje« valjckov iz plodce. Seveda je za tako pri-
pravo vzorca potrebna posebna naprava.

Na sliki 11 vidimo primerjavo rezultatov kisika
v vzorcih vzetih s potopno kokilo oziroma z Zlico
in vlivanjem v kokilo.

0,140
.
0.120 " e
.
X_ 0100+ ,AL_
-
o3 e
x2 008 * A
2
*s ™Y LI
o< 0,
58 | -
= oo
g 004 of : -
3 | !0 pomirjenje v Zlici
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Kolidina kisika v %
(ulita iz Zlice v kokilo)

Slika 11
Primerjava koli¢ine kisika v wvzorcih vzetlh s potopno
kokilo in vlivanjem taline iz Zlice v kokilo

0,020 0,140 %

Pri nizjih vsebnostih kisika daje potopna kokila
nizje vrednosti, pri vi§jih vsebnostih kisika pa
vi§je vrednosti kisika v primerjavi z vlivanjem
taline iz Zlice v kokilo. To si lahko razlagamo tako,
da igra pri zajetju taline z zlico in vlivanjem v ko-
kilo pri nizjih vsebnostih kisika oksidacija z atmo-
sferskim kisikom precejinjo vlogo. Pri visjih
vsebnostih kisika pa pride bolj do izraza kuhanje
jekla in s tem izgube na kisiku.

¢) V zadnjem ¢&asu se vedno bolj uveljavljajo
postopki jemanja vzorcev s sesanjem taline v kre-
menceve cevke, bodisi evakuirane ali odprte. Ta
postopek ima velike prednosti predvsem zaradi
geometrijske oblike vzorca, ki ne zahteva veliko
¢asa in dela za pripravo vzorca za analizo.

S sesalnim postopkom lahko na splosno vzame-
mo vzorec direktno iz taline. V ta namen moramo
evakuirano cevko, v kateri se nahaja aluminij za
pomirjenje taline namestiti v neko zad¢itno cev,
z aluminijevim pokrovékom zascititi kremencevo
cevko pri prehodu cevke skozi Zlindro ter celotno
napravo potopiti v talino. Zaradi majhne toplotne
kapacitete cevi ne pride do lokalnih ohlajenj v ta-
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lini in s tem do izhajanja kisika iz taline. Na
drugi strani pa se vzorci zelo hitro ohladijo, ¢e jih
npr. potopimo v vodo in tako ne pride do segre:
gacij oksidov oz. lahko dobimo prakti¢no uporabne
homogene vzorce.

Slaba stran tega nac¢ina jemanja vzorcev je, da
se z obicajno obliko sesalnih cevk skoraj nikdar
ne dobi dobrih palic oz. so te votle ali luknji¢ave.
Razmeroma dobro pa se obnesejo te cevke eno-
stavne oblike za jemanje vzorcev iz ponve, kjer je
vsebnost kisika manj$a kot v pedi oz. je jeklo ze
pomirjeno.

Od preskusenih naprav za jemanje vzorcev iz
taline s sesanjem je najbolj uspesna naprava firme
Electronite Engineering Co., Andrimont, Belgija.
Evakuirana kremenceva cevka s tankim pyrex
oknom vsebuje aluminij kot dezoksidant in je
namescena v ognjeodpornem materialu v obicajni
cevi iz lepenke. Ko pride v dotik s staljenim
jeklom, se tankostensko stekleno okno stali, jeklo
stopi v cev, kjer se dezoksidira.

Podobno napravo za jemanje vzorcev iz taline
je razvila tudi firma Leco (slika 12). Naprava ni
evakuirana. Z njo dobimo palico za doloevanje
kisika in vzorec za kvantometer. Ceprav je jema-
nje vzorca enostavno, nismo dobili vedno dobrih
vzorcev. Ugotovili smo tudi nehomogenost vzorca
vzdolz palice z ozirom na kisik oz. razliko v vseb-
nosti kisika med palico in diskom.

Bo=a

Al hovnsko
kopa

B

mesoino
homarg

z208Citne cev disk palica

iz lepenke
Slika 12
Shema Leco-naprave za vzortevanje direktno iz taline

Drugi nacin jemanja vzorcev s sesanjem je sesa-
nje taline iz oZlindrene Zlice bodisi v odprte cevke
s pomocjo navadnega gumijastega balona oz. spe-
cialnih naprav za sesanje ali v evakuirane cevke,
Vzorcevanje iz Zlice z evakuirano cevko je prikaza-
no na sliki 13. Pri tem se lahko talino pomiri
z aluminijem v Zlici in nato posesa v cevko, lahko
pa se dezoksidira talino Sele v cevki, Na sliki 14
in 15 prikazujemo nekaj naprav za sesanje taline
v odprte kremenceve cevke’. Leco pistola deluje na
principu sesanja z batom, ki ga poganja vzmet.
Hitrost sesanja in koli¢ina jekla, ki ga posesamo,
sta odvisna od sestave in viskoznosti taline ter
temperature in ju reguliramo s primernim vi-
jakom.

Podobno napravo so razvili na IRSID-u in de-
luje na principu sesanja z dvojnim batom, ki ga
poganja stisnjen zrak,

Na sliki 16 je prikazana pistola, ki smo jo kon-
struirali na MetalurSkem inStitutu in deluje na
istem principu kot Leco pistola.
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evokuiranag cev

aluminij

Slika 13

Shema vzorlevanja s sesanjem taline iz Zlice v evakuirano
cevko

Slika 14
Leco — pistola za vzordevanje

Vsi ti postopki jemanja vzorcev s sesanjem iz
zlice vsebujejo vse slabe strani, ki spremljajo za-
jemanje taline iz pedi z Zlico, t. j. spremembe v se-
stavi taline v Zlici zaradi povecanja kisika iz
zlindre v Zlici oz. atmosfere, izgube kisika zaradi
kuhanja, segregacije kisika, ko vzorec v zlici dez-
oksidiramo in porozne palice, ¢e ni bilo zadostne
predhodne dezoksidacije. Siroke palice povzrotajo
pocasno hlajenje in Se vecjo segregacijo, ¢e je dez-



Slika 15
IRSID — pistola za vzoréevanje

5%
o

Slikh 16
Met. indtitut — pistola za vzoréevanje

oksidant v evakuirani cevki, kar povzro¢i zelo
nehomogene palice.

Kljub nastetim nedostatkom lahko s primerno
paznjo in posebno tehniko dobimo s takim naci-
nom jemanja vzorcev $e dokaj primerne, polne in
sorazmerno homogene palice.

Zlica mora biti vroda, da se prepreci lokalno
ohlajenje taline in dobro oZlindrena, da prepre-
gimo tvorbo ogljikovega monoksida in s tem iz
gube kisika. Dezoksidant v obliki aluminijevih
ostruzkov je v spodnjem delu evakuirane cevke.
Tekote jeklo se dezoksidira takoj, ko vstopi
v cevko. Cevko s talino moramo takoj potopiti
v vodo, da se hitro ohladi. Tako dobimo dokaj
homogene vzorce.

Z ozirom na ¢im krajdi ¢as priprave vzorca za
analizo, smo se priceli intenzivno ukvarjati z vzor-
¢evanjem na principu sesanja taline v evakuirane
cevke.

V ta namen smo izdelali kremenceve cevke
enostavne oblike, notranjega premera 5...6 mm,
dolzine ca 120 mm. Spodnji del cevke je izdelan
iz tankostenskega pyrex stekla. Dezoksidant v obli-
ki aluminijevih ostruzkov je v spodnjem delu
cevke. Cevke smo evakuirali z enostopenjsko ro-
tacijsko ¢rpalko in pod vakuumom zatalili. Za
vzorcevanje jekel direktno iz taline smo evaku-
irano cevko pritrdili z azbestno vrvico v navadno
érno zelezno zaséitno cev premera 1/27, dolzine
2...3m tako, da je priblizno 5mm evakuirane
cevke gledalo iz Zelezne cevi. Na cev smo namestili
aluminijast pokroviek za zadcito evakuirane cevke
pri prehodu skozi zlindro. Tako pripravljeno cev
smo za nekaj sekund potisnili v talino in nato
vzorec ohladili v vodi.

Kot smo Ze omenili, nam je ta natin jemanja
s sesanjem taline direktno iz pe¢i pri nepomirje-
nih jeklih povzrocal velike tezave. V velkii veini
primerov smo dobili luknji¢ave in votle palice.

Shika 17
Evakuirana cevéica z Al-vlozkom

Spreminjali smo obliko cevke, koli¢ino in raz-
poreditev aluminija v cevki, vrsto stekla in na
podlagi Stevilnih poskusov izbrali evakuirano
cevko iz pyrex stekla z razSirjenim spodnjim de-
lom, kjer se nahajajo aluminijevi ostruzki v koli-
¢ini 05% z ozirom na tezo vzorca. Na sliki 17
vidimo evakuirano stekleno cevko v naravni veli-
kosti.



Tabela 1 — Homogenost vzorcev vzdolZ doZine palice

Nacin

vzorée- 1z pedi s sesanjem taline v evakuirane cevke Iz Zlice s sesanjem taline v evakuirane cevke
vanja
Ozoaka 2 3 4 5 6 7 8 9 10 1 12
vzorca
0,0260 0,0117 0,0575 0,0434 0,0257 00282  0,0002 0,0338 0,0294 0,0450 0,0700 0,0068
0,0248 0,0132 0,0585 0,0375 0,0236 0,0244 0,0094 00380  0,0313 0,0441 0,0686 0,0070
0.0270 0,0122 0,0535 0,0360 0,0221 0,0256 0,0102 0,0368 0,0280 0,0448 0,0714 0,0079
0,0252 0,0122 0,0650 0,034 0,0221 0,0214 0,0111 0,0328 0,0270 0,0393 0,0654 0,0085
%0 0,0248 0,0123 0,0446 0,0100 0,0326 0,0254 0,0454 0,0692
0,0253 0,0123 0,0106 0,0450 0,0748
0,0100
0,0125
. 0,0121
a 0,0255 0,0120 0,0558 0,0388 0,0234 0,0249 0,0101 0,0348 0,0282 0,0439 0,0699 0,0076
s, =00008 +00009 00075 =+ 00025 =+ 00017 00028 =00007 =00024 =00023 =00023 =+ 00031 = 0,0008
C[%] =31 +75 =134 =64 +73 +112 +=69 + 69 + 82 +52 +44 + 10,5

Z evakuiranimi cevkami take oblike smo z ne-
kaj vaje in primerno tehniko dobili dokaj upo-
rabne palice. Paziti moramo na dobro azbestno
izolacijo med cevko in Zelezno cevjo, sicer jeklo
zalije cev, steklo poéi ali pa se stali in v tem pri-
meru ne dobimo dobrih vzorcev. Lahko se tudi
vzorec pritali na Zelezno cev in ga ne moremo
izvledi iz cevi.

Da se talina ne prime Zelezne cevi, je dobro,
da zunanjo steno cevi premazemo s kako zaséitno
maso ali z apnenim mlekom. Na sliki 18 vidimo
vzorce, ki smo jih dobili s sesanjem taline nepo-
mirjenega jekla direktno iz pe¢i z obema vrstama

T ——
G-
(T e

Slika 18

Primer vzorcev, vzetih z enostavno in razirjeno evakuirano
cevjo

cevk. S cevkami z razdirjenim spodnjim delom
lahko dobimo znatno boljse vzorce.

Preskusali smo tudi sesanje taline v evakuirane
cevke iz Zlice, kar predstavlja znatno manjsi pro-
blem. Talino zajamemo iz peéi z vroéo, ozlindreno
Zlico, s povriine posnamemo Zzlindro, pomirimo
talino z aluminijevo Zico in potisnemo cevko pri-
blizno 1cm globoko v talino. Vzorec ohladimo
v vodi.
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Enako smo jemali vzorce iz Zlice tudi s sesa-
njem v odprte kremenceve cevke s pomocjo gumi
balona oziroma s pistolo.

Za primerjavo rezultatov smo jemali vzorce iz
peci tudi s potopno kokilo.

Pri vsakem nacinu vzorevanja smo najprej
dolo¢ili homogenost vzorcev.

V tabeli 1 so navadeni nekateri rezultati analiz
kisika vzdolz dolzine palice (oziroma po kokili),
izracunane srednje vrednosti in napake,

Iz tabele 1 vidimo, da dobimo pri vzorcevanju
s sesanjem taline vzorce z zadovoljivo homoge-
nostjo. Ni bistvenih razlik v homogenosti med
vzorci iz pedi odnosno iz Zlice in med sesanjem
v odprte ali evakuirane cevke. Relativni odklon
se giblje v popre¢ju 7,0...8,2 %.

Z vzortevanjem s potopno kokilo dobimo bolj
homogene vzorce. Relativni odklon znasa v po-
precju 3.4 %.

Tabela 2 navaja vsebnost kisika v vzorcih istega
jekla, ki smo ga vzeli ve¢krat v ¢im krajSem ca-
sovnem razmaku z enakim nac¢inom vzrotevanja.
S temi poskusi smo Zeleli ugotoviti, koliko se raz-
likujejo rezultati kisika v vzorcih istega jekla, ki
smo jih vzeli na enak naéin z ozirom na spremem-
be kisika v talini zaradi ¢asovnega razmaka med
dvema zaporednima vzro¢evanjema, odn. z ozirom
na vpliv subjektivnih faktorjev pri vzoréevaniju,
t. j. globine taline in mesta, kjer vzamemo vzorec,
Casa vzor¢evanja, hlajenja vzorca itd.

Iz rezultatov vidimo, da dobimo najveéja od-
stopanja s sesanjem taline direktno iz pedi v eva-
kuirano cevko. Tudi sesanje taline v evakuirane
cevke iz iste zlice daje boljse rezultate kot sesanije
taline iz zaporedno zajetih Zlic. Najmanjsa odsto-
panja opazimo pri zaporedno vzetih vzorcih s po-
topno kokilo.

Tabela 3 navaja vsebnosti kisika v vzorcih
jekel, ki smo jih vzeli v ¢im krajSem &asovnem



Nadin

vzorde- :
vanja z gumi balonom
Oznaka
o 13 14 15 16
0,0085 0,0080 0,0256 0,0194
0,0071 0,0092 0,0280 0,0197
0,0076 0,0093 0,0217 0,0214
%0 0,0065 0,0073 0,0236 0,0202
0,0080 0,0066 0,0260 0,0200
0,0071 0,0080 0,0270 0,0226
0,0253 0,0198
a 0,0075 0,0081 0,0253 0,0204
s, + 0,0007 = 0,0011 + 0,0021 =+ 0,0012
C (%] £f8F 9T g6F =59
a — srednja vrednost
. (x—a)
s, — standardni odklon = —
(n—1)
s, . 100

C — relativni odklon = —

=63

Iz #lice s sesanjem taline v odprte kremendeve cevke

+=26

17 18 19 20 21 22
0,0080 0,0088 0,0405 0,0090 0,0079 0,0696
0,0083 0,0091 0,0426 0,0089 0,0077 0,0690
0,0082 0,0091 0,0431 0,0091 0,0075 0,0694
0,0073 0,0078 0,0418 0,0090 0,0070 0,0632

0,0088
0,0086
0,0079 0,0087 0,0420 0,0090 0,0075 0,0678
+ 00005 400005 =000l =+ 0,0001 +0,0004 = 0,0030
+ 57 + 1,1 +54 + 44

¥ = rezultat posamezne meritve
n = Stevilo dolocitev

Tabela 2 — Ponovljivost rezultatov kisika v vzorcih jekel, vzetih zaporedno z enakim nacinom
vzoréevanja

Oznaka vzorca

SM jeklo K 7454
SM jeklo V 7831-2
SM jeklo K 7481

SM jeklo V 7831-2
SM jeklo V 7831-3

E jeklo 4016
E jeklo 903-1
E jeklo 903-2

E jeklo 903-1

E jeklo 4002

Nacini vzoréevanja

1. vzorec

iz zlice s sesanjem v
evakuirano cevko

iz zlice s sesanjem v
evakuirano cevko

iz Zlice s sesanjem v
evakuirano cevko

iz peci s sesanjem v
evakuirano cevko

iz peci s potopno kokilo

iz zlice s sesanjem v
evakuirano cevko

iz Zlice s sesanjem v
evakuirano cevko

iz zlice s sesanjem v
evakuirano cevko

iz peci s sesanjem v
evakuirano cevko

iz pe¢i s potopno kokilo

0,0368 = 0,0027
0,0288 + 0,0010
0,0403 = 0,0027

0,0244 =+ 0,0004
0,0345 =+ 0,0008

0,0045 = 00007
0,0140 + 0,0003
0,0182 + 0,0006

0,0140 £ 0,0005
0,0031 = 0,0005

% 0
I1. vzorec

I11. vzorec

0,0438 + 0,0016
0,0271 =+ 0,0022
0,0426 =+ 0,0033

0,0293 + 0,0020
0,0333 + 0,0012

X
0,0046 + 0,0004
0,0174 = 0,0006
0,0195 = 0,0014

0,0148 + 0,0007
0,0034 = 0,0004

x — oba vzorca smo vzeli iz iste Zlice s Sesanjem v evakuirano cevko

0,0423 = 0,0021

0,0308 = 0,0024

0,0068 = 0,0007

0,0152 = 0,0006

0,0288 =+ 0,0010
0,0045 = 0,0006
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Nacin vzorcevanja
Oznaka vzorca

SM jeklo M 8772
SM jeklo A 7904
SM jeklo L 7642
SM jeklo V 7731-1
SM jeklo V 7731-2
SM jeklo V 7731-3
SM jeklo V 7734
SM jeklo N 8695
SM jeklo V 7831-1
SM jeklo V 7831-2
SM jeklo V 7831-3
SM jeklo M 8769
SM jeklo V 7815
SM jeklo M 8772

E jeklo 3948
E jeklo 3934
E jeklo 3880
E jeklo 717
E jeklo A

E jeklo B

E jeklo 860-1
E jeklo 860-2

1z peci s
potopno kokilo

0,0421 = 0,0014
0,0434 =+ 0,0012
0,0536 = 0,0016

0,0377 £ 0,0026
0,0693 = 0,0005
0,0234 = 0,0010
0,0410 =+ 0,0010
0,0212 = 0,0008
0,0288 + 0,0016
0,0339 £ 0,0019
0,0141 = 0,0010
0,0553 =+ 0,0003
0,0326 = 0,0016

0,0036 = 0,0002
0,0090 = 0,0005
0,0066 = 0,0004

0,0075 = 0,0007
0,0153 = 0,0010
0,0120 = 0,0005

% 0

1z peti s
sesanjem

Tabela 3 — Primerjava razliénih nacinov vzordevanja za dolodevanje kisika

Iz zlice s
sesanjem

v evakuirano cevko

0,0408 = 0,0036
0,0952 = 0,0060
0,0390 = 0,0034

0,0308 = 0,0024

0,0056 = 0,0012
0,0101 = 0,0007
0,0123 + 0,0015
0,0120 £ 0,0009

0,0286 = 0,0023

0,0456 + 0,0020
0,0451 = 0,0034
0,0494 =+ 0,0029
0,0282 + 0,0023
0,0433 + 0,0034
0,0625 + 0,0015
0,0348 + 0,0024
0,0439 = 0,0023
0,0161 + 0,0010
0,0271 + 0,0022
0,0344 + 0,0013
0,0175 = 0,0018
0,0660 = 0,0030
0,0336 + 0,0027

0,0080 + 0,0003
0,0069 = 0,0008
0,0110 = 0,0008
0,0079 = 0,0005
0,0087 = 0,0008
0,0173 = 0,0020
0,0124 + 0,0014
0,0140

Iz Zlice
S sesanjem
v odprto cevko

0,0075 £ 0,0007
0,0059 + 0,0008
0,0108 = 0,0009
0,0075 = 0,0007
0,0083 =+ 0,0007

E jeklo 903-1

razmaku (2—3 minute) z razli¢nimi nacini vzor-
Cevanja.

Ce primerjamo razli¢ne nadine vzorcevanja, vi-
dimo, da ni bistvenih razlik med rezultati vzorcev,
vzetih iz Zlice s sesanjem v evakuirane ali odprte
cevke. Sorazmerno dobro se ujemajo rezultati ki-
sika v vzorcih, ki smo jih vzeli iz peéi s potopno
kokilo in iz Zlice s sesanjem, kar velja zlasti za
elektro jekla, ki so ze delno pomirjena v peci in
vsebujejo v splosnem niZjo vsebnost kisika. Naj-
vecja odstopanja opazimo pri vzorcevanju iz peci
s sesanjem v evakuirane cevke, kjer dobimo naj-
visje vrednosti kisika. Zlasti velike razlike opazimo
pri SM-jeklih. Smatramo, da povzrota vi§jo vseb-
nost kisika dejstvo, da se vzorcevanje izvede tik
pod Zlindro, kjer je najve¢ kisika z razliko od
vzorcevanja s potopno kokilo ali Zlico, ki se izvede
nekoliko globlje v talini, kjer je vsebnost kisika
nizja. Pri prehodu cevi skozi zlindro se steklo
namre¢ stali takoj, ko vstopi v talino in tako do-
bimo vedno vzorec iz povrSinskega sloja taline.

Ker dobimo pri vzoréevanju s sesanjem taline
direktno iz peéi vi§je rezultate kisika kot z osta-
limi nacini vzor¢evanja, menimo, da tak vzorec ni
reprezentativen z ozirom na vsebnost kisika v ta-
lini. Poleg tega je vzorcevanje nekoliko bolj kom-
plicirano in ne dobimo vedno dobrih vzorcev. To
zavisi od kvalitete jekla, temperature in viskoz-
nosti taline, tehnike vzoréevanja, vsebnosti kisika

302

0,0148 = 0,0005

v talini, vsebnosti FeO v Zlindri, ¢asa vzorcevanja
(po pihanju s kisikom, pred prebodom, po dez-
oksidaciji).

Vzoréevanje s sesanjem taline iz Zlice v evaku-
irano cevko ali v odprto kremencevo cevko daje
prakti¢no enake rezultate in je enostavno. Ven-
dar so pogoji, pod katerimi dobimo uporabne
vzorce s sesanjem z odprto cevko zahtevnejsi:
visja temperatura taline v zlici, nujna odstranitev
tanke oksidne skorjice, ki nastopi po dodatku alu-
minija, vsakokratna regulacija vakuuma z ozirom
na viskoznost, temperaturo in kvaliteto jekla.

Rezultati se sorazmerno dobro ujemajo z re-
zultati vzorcev vzetih s standardnim vzor¢evanjem
s potopno kokilo, ¢eprav so v vedini primerov ne-
koliko visji. Odstopanja so v glavnem le malo
vecja kot odstopanja med zaporedno vzetimi vzorci
s sesanjem taline iz Zlice. Homogenost vzorcev
je zadovoljiva, ¢eprav nekoliko slabsa kot v vzor-
cih vzetih s potopno kokilo. Pa¢ pa je geometrijska
oblika vzorca vsestransko toiiko bolj ugodna za
pripravo vzorca za analizo, da smatramo ta
nacin vzorcevanja za doloevanje kisika najbolj
primeren.

Dipl. ing. J. Arhu, RO Zelezarne Jesenice in dipl. ing. V. Racu,
jeklarna Zelezarne Ravne, se najlepse zahvaljujemo za
aktivno pomoé pri vzoréevanju.
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ZUSAMMENFASSUNG

Wir versuchten an vier verschiedenen Desoxydations-
technologien die geeignetste Technologie festzustellen mit
der Forderung, dass der Stahl eine moglichst kleine Menge
an oxvdischen Einschliissen bestimmter Zusammensetzung
enthilt, Wir haben festgestellt, dass es moglich ist, wenn
alle technologischen Bedingungen richtig ausgefullt sind,
solche Bedingungen zu schaffen die das Entstehen oxydi-
scher Einschlusse mit wenig SiO: und einer geeignetsten
Menge an AlL,O, gewiihrleisten.

Fiir die praktisch zufriedenstellende Auswertung des Des-
oxydationsmechanismus haben wir Beziehungen zusammen-
gestellt die uns eine leichtere Verfolgung der entstehenden
Komponenten ermoglichen.

Fiir eine richtige Desoxydation ist die Sauerstoffbestim-
mung in der Scmelze dringend nitig. Dabei soll aber die
Probennahme die Probenvorbereitung und die Analyse nur

so lange dauern, dass siec noch dem Stahlwerker bei der
Schmelzenfithrung nutzend sein kann.

Wir haben verschiedene Arten der Probennahme aus-

probiert und dabei das Ansaugen des Stahles aus dem
Probenloffel in das entgasste Glasrorchen als die ge-
eignetste Methode festgestellt. Die Ergebnisse stimmen
verhiiltnissmissig mit den Ergebnissen der Proben, welche
Vergleichsweise mit der Tauchkokille aus dem Ofen ge-
nommen worden sind iiberein, obwohl diese regelmiissig
etwas hoher liegen. Die Homogenitit der Proben ist
zufriedenstellend jedoch auch etwas schlechter als bei den
Proben aus der Tauchkokille, Vorteilhaft bei der Proben-
vorbereitung ist die geometrische Form.
Sie entspricht der Grundbedingung des Stahlwerkers, die
Sauerstoffmenge in der Schmelze so schnell zu bekommen,
dass er noch in der Desoxvdationsperiode die notigen
Massregeln unternehmen kann.

SUMMARY

In a concrete case of analysing four different deoxi-
dation technologies the most suitable technology was
sought, The demand was taken in account that the
produced steel should have as small amount of oxide
inclusions of adequate composition as possible. It was
found that conditions for formation of oxide inclusions
with minimal SiO, and suitable amount of AlO, could be
obtained if all technological conditions are properly
fulfilled.

Relationships were made for practically satisfactory
valuation of the decoxidation mechanism which enable
casier detection of the present components.

Analysis of the oxygen content in the melt is absolutely
necessary for proper deoxidation. A demand is given that
the time of sampling and analysing the sample must be

such that the steel maker can use these analyses during
the making of the heat.

Different methods of sampling were tested. Basing
on the obtained results the most suitable method of
sampling was found to be sucking of the melt out of the
spoon into evacuated tubes. The results are in a relatively
good agreement with the results of the samples standardly
sampled by an immersed mould. although they were
slightly higher in the majority of cases. Homogeneity of
samples is satisfactory although slightly worse than that
of samples taken by an immersed mould. But geometrical
shape of samples is manysidedly more suitable for ana-
lvsis so that this method of sampling fulfills the main
demand of the steel maker, i. e. it gives the oxygen content
in the melt in such a short time that the steel maker can
take measures still during the phase of deoxidation.

3AKAIOYEHHE

Ha KOHKPETHOM NPHMEPE ANAAMIA HETMPEX PAIMMX CnocobOB
TEXHOACIHM PACKHCACHUA ONPEACACHA CAMAR UCACCOOOPAIHAR TCXHO-
AOTHA NPH YCAOBHM YTOOM NOAYYEHAR CTAAL HMEAD YeM  MeHblle
prRAONeHtil okucell onpescAtsHora cocrasa. ONBITEL NOKA3AAM, HTO,
CCAM  HCTIOAHHTE DOE  TEXHOAOIHYECKME VCAONMN, MOMNO BOAYYHTH
CTAAL € COACPHKAHMEM BKAMCHHI ¢ HHIKHM KPCMHHCM o COOTRETCTE.
yriomy  koamgecToom ALO,. Yrobm noCTASHTE NPABHABNYIO OUCHKY
MEXANMIMA PACKHCACHHSE HIHCOCCHH OTHOUICHHA KOTOPMC IOIBOARIOY
CACAHTEL 38 MaCTy TaMH,

Yro0ul NPABHABHO BECTH PACKHCACHHE OPEACACHIE COALPKIHHA
KHCAOPOAR B naamke HeoOxoAuM0. HeoOX0AHMOC YCAOBNE COCTOMT
1 OTOM, WTO BPEMA BIATHR H AHAANIA OOPAIua AOCTATOMHO KOPOTKO
YTOOH MAARMAMIINK MMEA BOIMOXKHOCTE TIPHMCHHTL PeIyALTaTa ewd

BO BPCMS HITOTOBACHHA MAABKH, OMLITH NOKAIAAM, YTO CaMmuii noa
xoanmmit orGop obpasua AAR ITOra ONPEACACHHS COCTOMT BCACHIBA-
HHCM PACTIAABACHOTA MCTAAAA H3 AOWIKH B IBAKVHPOBAHVIO TPYOKY.
PeayabTarhl aaANIa AOBOABHO XOPOUIO COTAACYIOTCA € PEIVALTATAMM
OOPAIIOB BIATHX CTAHAAPTHHM CrocoBoM T, €, ¢ HOMPYKCHIEM KOKHAH,
XOTH 9TH PEIVALTATEY HEMHOIO BhIlE.

ToMOTeHHOCTE O0PAIION VAOBACTHOPHTEALHAR, XOTH HEMNOFO XYXKe
04 OOPAa K3 MIAOKHHILL, 3aT0 reoMeTpHYeckas Gopsa obpasua Bo
BCCX OTHOMICHHAX GOACE BOAXOANINAX AAf axainsa. Basruem oSpaauon
TakuM ODPAIOM MOMKHO VAOBACTBOPHTH OCHOBHOM TpeGoBaHHIo nMAa-
BHALUIHKA: DOAYUHTE PE3YABTATHE COACPIKAHHA KHCAOPOAR B PACTONAE-
HHOM MCTAAAC BO BPEMA YTOBB HMMCTh BOIMOMHOCTH ACHCTEHMR DO
spemt GAIk PACKHCACHHN AABKM,
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