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Izbira in toplotna obdelava jekel
za izdelavo orodij v industriji umetnih mas

V uvodnem delu je v kratkem prikazano pod-
rodje industrije wumetnih mas s pregledom
nacinov proizvodnje in s klasifikacijo izdelkov po
tehnoloskih znadilnostih. Z ozirom na znacilnosti
pogojev uporabe je podana osnovna sistematika
pri izbiri jekel z razdelitvijo posameznih jekel
v pet skupin. Po teh skupinah so v nadaljevanju
obravnavane lastnosti jekel, njihova uporabnost,
posebnosti pri toplotni obdelavi, moZnosti oplene-
nitenja povrsine ipd. V obliki kratkega povzetka
je podan pregled lastnosti, ki jih pri tovrstnih
orodjih zahtevamo,

Podrodje je izredno Siroko, v ¢lanku pa ni mo-
gode obravnavati podrobnosti in ozkih specialno-
sti, ki pa so ve¢krat odloéilnega pomena. Zato je
podan obseZen pregled literature.

1. UVOD'—7

Uporaba umetnih snovi za predmete splosne
in tehni¢ne uporabe od najmanj$ih delcev v
masovni izdelavi do najveéjih kosov, kot npr.
¢olnov iz umetnih snovi ojadenih s steklenimi
vlakni, neprestano nara$¢a. Vloga industrije
umetnih mas v nasem gospodarskem Zivljenju je
iz leta v leto pomembnej$a. Slika 1 prikazuje
koli¢insko naradéanje svetovne proizvodnje umet-
nih mas.

Po ocenah predstavljajo v skupni koli¢ini
proizvodnje priblizno 60-odstotni delez izdelki
postopkov  stiskanja, brizgalnega stiskanja,
brizgalnega litja in podobnih postopkov. Preosta-

Opomba: Clanck je prirejen po obSirnem e neobjav-
ljenem elaboratu
H.Sidan: Auswahl, Wirmebehandlung und Bearbei-
tung der Stihle fiir Formwerkzeuge in der Kunststoff-
technik s sodelovanjem avtorja in z dovoljenjem direkcije
Steirische Gussstahlwerke AG — Judenberg, Avstrija,
kateri se oba avtorja zahvaljujeta za dovoljenje.

lo koli¢ino predstavljajo folije, penasti materiali,
prahovi in posamezne surovine ter polprodukti.

Ze samo nara$c¢anje koli¢in potrodnje napravi
mocan vtis, Se¢ bolj zanimiva pa je ogromna
raznolikost lastnosti teh snovi in razSirjanje
uporabe na podro¢ja, ki so bila doslej strogo
rezervirana za druge materiale — predvsem
kovine. Najveckrat pa pridemo do napacne pred-
stave o prodoru umetnih snovi, saj najveckrat te
ne nastopajo kot konkurenti, ampak kot zelo
pomembni dopolnilni materiali.
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Slika 1

2. UMETNE MASE! 16

V ogromni mnozici najrazlitnejsih umetnih
mas je nujno potrebno nekako klasificiranje, pri
¢emer se posluzujemo razliénih stalis$¢, kot npr.
po izvoru, po kemi¢ni zgradbi, po obnaSanju
v toploti itd.
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V proizvodnji gotovih izdelkov z oblikovanjem
brez odvzemanja materiala je odlocilno obnasanje
pri segrevanju. Pri tem razlikujemo tri skupine:

— termoplasti,

— duroplasti in

— elasti.

Lastnosti termoplastov so moéno odvisne od
temperature. Pri poviSevanju temperature se
omehéajo, tako da jih je mogoce plasti¢no obliko-
vati, pri ohlajevanju pa se zopet utrjujejo. To je
ponovljiv fizikalni postopek, ki ima svojo osnovo
v vrsti molekularne zgradbe. Ce tako umetno
maso preved segrejemo, nastopi kemidni razpad.

NajvaZnejSi predstavniki termoplastov so:
polivinilklorid, polietilen, polistirol, polikarbonat,
poliamid, poliacetal.

Fazonski izdelki iz termoplastov se izdelujejo
skoraj izkljuéno s tlaénim litjem, profili, folije in
trakovi pa preteino s stiskanjem skozi matrice.
V postev pride Se nekaj drugih postopkov izde-
lave in predelave. Z raznimi dodatki, mehcalci,
stabilizatorji, ojafevalci so dane moZnosti za
spremembe lastnosti.

Duroplaste ali duromere karakterizirajo prav
nasprotne lastnosti. To so umetne snovi, ki se
zaradi znacilne molekularne zgradbe dajo utrje-
vati. Njihove lastnosti so od temperature manj
odvisne, niso taljive in razpadejo pri visjih
temperaturah, preden doseZejo plasti¢no preobli-
kovalnost. (Slika 2) Plasti¢no preoblikovanje npr.
s stiskanjem lahko poteka le, dokler imamo
opravka s termoplasti¢nim predizdelkom. Z dolo-
¢enim postopkom toplotne obdelave prevedemo
duroplasti¢no snov v netaljivo in netopno stanje.
Utrjenih delov ne moremo ve¢ preoblikovati brez
odvzemanja materiala, ker surovino lahko samo
enkrat uporabimo. Najvaznej$i duroplasti so:
fenolne in kresolne smole, aminoplasti, dolofene
vrste poliesternih smol, epoksismole.

Termoplosti

Duroplasti

Trqna‘ '

S

NN
Roieen

i\“«&“ \\\Zﬁ&

A\

RoztezeX
Roztezek

=

Temperoturg ———e

Slika 2
Lastnosti termoplasti¢énih in duroplastiénih umetnih mas
pod vplivom temperature

Temperotwo ——e

Predelava predizdelkov je vezana najveckrat
na oblikovno stiskanje in stiskanje z vbrizgava-
njem. Iz teh predizdelkov dobimo nato gotove
izdelke duroplastov. V zadnjem ¢asu se razvija Se
nekaj drugaénih postopkov.
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Za doseganje najrazli¢nejsih posebnih lastno-
sti in za povecanje trdnosti ter Zilavosti se uvajajo
najrazli¢nejSe kombinirane sestave.

Vmesni polozaj med termoplasti in duroplasti
zavzemajo elasti s Sirokim podrodjem uporab-
nosti ob razli¢nih sestavah.

Podrobnejie obravnavanje umetnih mas bi
presegalo ta okvir.

3. Oblikovanje umetnih mas$1—34

Oblikovanje umetnih mas je tako Siroko in
tako specializirano podroéje, da ga ne moremo
podrobneje obravnavati. Zato se lahko zadovo-
ljimo z ugotovitvijo, da se umetne mase obliku-
jejo

— v tekotem stanju,

— v plastiénem stanju,

— v penastem stanju.

Konéne izdelke pa oblikujemo tudi iz poliz-
delkov:

— s preoblikovanjem termoplastov,

— z obdelavo z odvzemanjem materiala in

— z varenjem.

Orodja, oziroma tisti deli naprav, ki so v ne-
posrednem stiku z umetnimi masami med obli-
kovanjem, morajo imeti doloteno korozijsko ob-
stojnost, zaradi esar imajo nerjavna jekla na
tem podrocju zelo velik pomen.

Pri stiskanju so specifi¢ni pritiski najveckrat
v mejah 200 do 600 kp/cm?, v¢asih pa je treba
racunati tudi s pritiskom do 1000 kp/cm?®. Pri
brizgalnem stiskanju so specifi¢ni pritiski mnogo
vi§ji in lahko v brizgalnem cilindru ali predko-
mori dosezejo do 2500 kp/cm?. Seveda so v sami
formi pritiski znatno niZji.

Nekatere polnilne snovi pri razlicnih postop-
kih stiskanja orodja precej obrabljajo. Obraba je
odvisna tudi od konstrukcijske izvedbe. Veckrat
se deli na mestu najvedje obrabe zamenjujejo, e
je to predvideno v konstrukcijski izvedbi orodja.
Literatura, ki obravnava tudi vrste in lastnosti
jekel za izdelavo orodij v industriji umetnih mas,
je zelo obsezna, kljub temu pa je problem izbire
jekel za te potrebe vedno $e odprt. Pojavljajo se
nove snovi, avtomatizirani postopki, visoko pro-
duktivni stroji in komplicirane oblike orodij za-
htevajo od jekel vedno nove in vse tezje zahteve
glede kvalitete povrsin, ozkih toleranc in mnogih
drugih lastnosti, ki jih bomo v nadaljnjem neko-
liko podrobneje obravnavali. Razvijajo se tudi
novi postopki obdelave in oplemenitenja povrsin,
katerim morajo biti jekla po svojih lastnostih
primerno prirejena.

Prav za podroc¢je, ki ga obravnavamo, lahko
trdimo, da zahteva najbolj intenzivno skupno delo
med proizvajalci jekel, tehnologi v industriji
umetnih snovi, orodjarji in tehnologi toplotne
obdelave.



4. Jekla za orodja pri oblikovanju umetnih
mas?!: 24, 25, 35—47

Izbira najugodnejSega orodnega jekla za iz
delavo form je poleg konstrukcijske izvedbe od-
lo¢ilnega pomena za gospodarno in kvalitetno
predelavo umetnih mas. Pri izbiri jekla moramo
upostevati zelo razlitne karakteristike umetnih
mas in njihov vpliv na orodje (npr.korozija,
obraba). Znacilnosti tehnoloskega postopka v ve-
liki meri odloéajo o zahtevah, ki jih moramo upo-
Stevati pri izbiri jekla (npr. tla¢na trdnost). Zelo
razlicne so tudi zahteve glede predvidene izdrz-
ljivosti orodij in zahtevane kvalitete povrsine,
upostevati pa je treba najveckrat tudi moZnosti
orodjarne za mehansko obdelavo in toplotno ob-
delavo. Z ozirom na omenjene zahteve in moZ-
nosti lahko razdelimo jekla za izdelavo orodij
v industriji umetnih mas v sledece skupine:

— jekla za cementacijo,

— moé¢no prekaljiva jekla,

— jekla za uporabo v dobavljenem stanju,

— jekla za nitriranje,

— korozijsko obstojna jekla.

Vecina jekel, ki se uporabljajo na tem pod-
ro¢ju, je poznana iz mnogih drugih podrocij upo-
rabnosti, tako da pravzaprav ni jekel, ki so spe-
cialno namenjena za to podro¢je uporabe. Cesto
kemijska sestava jekla niti ni odlo¢ilne vaznosti
in je mnogo vaZnejsa ustrezna prilagoditev zahte-
vanih lastnosti in posebna pazljivost pri izdelavi
jekla s posebnimi zahtevami glede kontrole kako-
vosti.

4,1 — Jekla za cementacijo

Za izdelavo orodij v industriji umetnih mas
se v Evropi po koli¢ini najve¢ uporabljajo jekla
za cementacijo, v ZDA pa moéno prekaljiva jekla.

Na tem podrotju so odlo¢ujoce lastnosti jekel
za cementacijo visoka trdota na povrsini in dobra
odpornost proti obrabi pri isto¢asno zZilavem
jedru. Tudi sposobnost za poliranje je dokaj
dobra. Trdnost jedra reguliramo z izbiro jekla
ustrezne kemijske sestave. Nadaljnja prednost
jekel za cementacijo je dobra sposobnost za ob-

Tabela I1: Jekla za cementacijo
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delavo brez odvzemanja materiala s hladnim
vtiskovanjem, kakor tudi z odvzemanjem mate-
riala. Tudi za elektro kemi¢no ali elektro erozivno
obdelavo so ta jekla primerna. Slabo stran te
skupine jekel v primerjavi z ostalimi predstavlja
nekoliko bolj zahtevna in zamudna toplotna ob-
delava, posebno pa nevarnost vec¢jih dimenzijskih
sprememb pri neugodnih pogojih cementacije in
kaljenja.

V tabeli 1 so glavni podatki te skupine jekel.
Pri jeklih $tevilka III in IV se v slu¢aju kompli-
ciranih oblik in deformacijsko obé&utljivih orodij
za termoplasticne umetne mase vedno vel na-
mesto cementacije uporablja nitriranje po tenifer
postopku.

Pogoji toplotne obdelave za ta jekla so splosno
poznani in jih zato ne navajamo, pa¢ pa se v slu-
¢aju kompliciranih orodij, posebnih postopkov in
posebnih zahtev priporo¢a ¢im tesnejsi stik med
proizvajalcem in uporabnikom jekla.

Jeklo $tevilka 1 je posebej namenjeno za glo-
boko hladno vtiskovanje in po cementaciji za
kaljenje v vodi. Uporaba je omejena na manjse
dele — vlozke in v glavnem za uporabo v prede-
lavi termoplastov, Za vecje dimenzije in za pre-
delavo duroplastov je to jeklo zaradi premajhne
trdnosti jedra mnogo manj uporabno. Pri vecjih
kosih tudi meroobstojnost pri kaljenju v vodi ni
zadovoljiva. Nekaj pomanjkljivosti tega jekla
omili uporaba jekla Stevilka II.

Jeklo &tevilka III je univerzalno uporabno
z zelo ugodnimi lastnostmi. Za hladno vtiskovanje
mora biti specialno Zarjeno in pri vtiskovanju
posebno globokih oblik je potrebno vmesno Zarje-
nje. Cementirana povrsina tega jekla ima odli¢no
odpornost proti obrabi, visoka trdnost jedra pa
omogoéa uporabo tega jekla tudi za ve¢je dimen-
zije orodij, v kolikor niso zahteve po Zilavosti
prevelike. Tenifer postopek namesto cementacije
reSuje problem dimenzijske obstojnosti. To jeklo
se je zelo dobro izkazalo tudi za trdo kromanje
in nikljanje po »Kanigen« — ali »Nibodur« —
postopku. Ta tip jekla prakti¢no skoraj nima
omejitev v uporabi za orodja industrije umetnih
mas, ker pa je to jeklo z ozirom na svojo kemij-

; ; ; Uporabo Zarjeno Cementirano
Oznaoko jekla Orientacijsko sestava {xdelovo Trdnast [rdot Lind Trdnost O pombe
$tf wae”| sus | 2% [ ¢ [Ma [cr [Ni | Mo || rtiacne . (Metanskol wo/mm?]  HRC | kpsmm?
1 |1 : mox, a1 s e - R Koljenje v vodi, samo
1.1803 | & 1060 | sP2 :, 638 0.20 PN x max.38 | 62-64 | 45-60 |Kolenje v vod
I | 12347 - - - | 63 -65 | 80 - 95 _ |Koljenje v olju ol termaing
ﬁzﬁ 0.’0 4.00 0. 50 4+ x mcl?s‘o‘ 58 - 62 70 ~ 80 Menle nao zroku
35y mox 554 62~ 65 | 110 - 140 _ |Kaljenye v olj ol mmdno
/1 | 1.2310 | €. 4720 |ECMo80 | 5 29 | 1.00 | 120 0,25 + + max. 70 | ~éb — 5o~ 1 B0 = 110 1k, NARye v olfy o fenmaing |
V| 12735 | C 5426 |ECN3S [|047 |050 |070 (3,50| — X +4++ |mox75 | 62-64 90 - 120 Kof/;:rj;wv’ ol/u ali
v | 12745 | ¢ 54 = 62- 64 Jn&gaﬂl«@i@_
275 | € 5427 | ECN45 |0.13 |050 | 100 | 450 % v+ ||mord0 |-5£7-55 11 KY Yoteniew aluat terr

+++  pomeni, se posebno pnpcrota i
+ pomeni ., se mnogo uporabijo”
X pomeni, je mogole uporabiti ™

1) Po Stahl-Eisen - Liste, 2izd. 1967 in 3izd. 1969
2) Interno oznaka Zelezorne Rovne
3) Se proizvaja po dogovory v slucgju kolitinsko zodostnih narodil

4) Mehko 2arjeno zo hladno vtiskovonje
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sko sestavo tudi razmeroma ceneno, se najved
uporablja in po koli¢ini dale¢ prekasa vse ostale
vrste jekel, ki se uporabljajo na tem podrodju.

Jeklo Stevilka IV ima v primerjavi z jeklom
Stevilka III dolo¢ene prednosti predvsem v po-
gledu Zilavosti. V posebnih primerih ima pred-
nosti tudi glede kaljivosti in meroobstojnosti. Po
vecini drugih pomembnih lastnosti pa ima jeklo
Stevilka II1 precejénje prednosti.

Jeklo stevilka V je $e bolj namenjeno special-
nim zahtevam.

Druge vrste jekel za cementacijo so toliko ve-
zane na posebne primere uporabe, da so v takem
sploS$nem pregledu skoraj brez pomena.

Poleg trdnosti jedra je za visoko obremenjena
orodja veckrat Zzilavost tudi odloc¢ilna pri izbiri
jekla. Na slikah 3 in 4 je podana primerjava Zzila-
vosti prob iz Sredine kvadratnega preseka 80 mm
in 12 mm. Na teh slikah zilavosti jekla Stevilka II
zaradi izredno nizke trdnosti jedra skoraj ne
moremo primerjati z ostalimi. O¢itno pa je, da

18 51 Ok -
17 O trdnost jedra v tfp/mm2 )
15} . B cementirano nkoljeno |
15 O cementirang , kaljeno in
1% popudéeno 200°C szrok (IS
= £e
S 13 s
N 12
S @)
E )0 -
> 9 = —
I : T ]
s Q@
NS
4
3
2 (rSEa———
' |
Jeklo &t I I v v

Slika 3
Zilavost jekel za cementacijo 3t. II. do V. iz tabele 1.
Probe DVMR iz sredine kv. 80 mm

18
17 b———— O trdnost jedra v kp/mm?
16} ~——— @ cementireno in kaljeno ———————
15|\.& —~O cementireno, kaljeno in popuséeno —
o 1= —— 200°C/ zrok
E 13
N R -
¥ | ==
E 10 - (29—
€ g @)
. 8
§ 7 l—
:
™ 4
3
2
1
Jeklo §t. 1T, I, Iv V.

Slika 4
Zilavost jekel za cementacijo 3t. JI. do V. iz tabele 1.
Probe DVMR iz palicastega jekla kv.12 mm
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je zilavost v sredini vecjih presekov pri nikljevih
jeklih (Stevilka IV in V) znatno visja od jekla
Stevilka ITI, kljub vi§ji trdnosti jedra. Pri manjsih
dimenzijah so razlike v Zilavosti prakti¢no nepo-
membne.

Pri izbiri jekla za orodja vedjih dimenzij do-
bimo informacije odlo¢ilnega pomena v rezultatih
Jominyjevega preizkusa kaljivosti.

4.1.1 — Toplotna obdelava jekel za cementa-
ci"ou. 40—42, 46, 45—64

V zvezi s toplotno obdelavo orodij za predelavo
umetnih mas lahko popolnoma splo$no trdimo,
da izpolnjevanje zahtev in splo$na kakovost orodij
ni odvisna samo od pravilnosti izbora in kakovosti
izbranega jekla ter od preciznosti izdelave orodja
po ustrezni konstrukcijski izvedbi, ampak v zelo
veliki meri tudi od ustrezne in pazljive toplotne
obdelave. To velja na tem podro¢ju mnogo bolj
kot na drugih podroéjih in $e posebno pri skupini
jekel za cementacijo. Moramo poudariti, da se
prav toplotni obdelavi teh orodij v praksi posveca
mnogo premajhna pozornost. V industriji umetnih
mas, ki imajo svoje orodjarne, je najveckrat to-
plotna obdelava dokaj zapostavljena, v specialnih
orodjarnah z urejeno toplotno obdelavo, ki oprav-
ljajo usluge za industrijo umetnih mas, pa
se premalo upoStevajo posebne zahteve tega pod-
ro¢ja. Neustrezna strokovnost na podrodju toplot-
ne obdelave, neustrezna oprema in pomanjkanje
Casa za sistemati¢no osvajanje in preizkusanje
so najveckrat vzroki napak — med njimi so naj-
pogostejse nedopustne deformacije — in slabe
izdrzljivosti orodij. Splo$no lahko trdimo, da so
Kakrsnikoli prihranki na podro¢ju toplotne obde-
lave teh orodij zelo dragi. Velik del raziskav
lastnosti, ki so pri toplotni obdelavi teh orodij
odlocilne, bi opravili proizvajalci jekel, ¢e bi bila
povezava in izmenjava informacij s potro$niki
boljsa.

Deformacije, ki nastopajo pri toplotni obde-
lavi, lahko z ustreznimi ukrepi drzimo v sprejem-
ljivih mejah. Pri mehanski obdelavi pride v odvis-
nosti od postopka in stanja obdelovalnih orodij
do ve¢je ali manj$e hladne deformacije, ki povzro-
¢a hladno utrditev in notranje napetosti. Posebno
jekla za cementacijo z nizko trdnostjo so v tem
pogledu zelo obcutljiva. Zarjenju za odpravo na-
petosti je na tem podro¢ju posvecati posebno
pozornost. Obi¢no se izvede med grobo in konéno
fino obdelavo, Pri hladnem vtiskovanju nastajajo
posebno velike napetosti, zato je potrebno po teh
operacijah posebno Zarjenje za odpravo napetosti
pri nekoliko vi$jih temperaturah, zato pa je po-
trebno vtisnjene povrSine posebej zascititi pred
$kajanjem. Pri velikih orodjih iz jekel za cemen-
tacijo s posebnimi zahtevami glede meroobstojno-
sti je postopek predpobolj$anja ugodnejsi od Zar-
jenja za odpravo napetosti. Grobo obdelana orod-
ja se kali v olju in nato popus¢a na 550 do 650°C.
V kolikor se kasneje orodja v predpoboljSanem



stanju nitrirajo pa tenifer postopku, mora biti
temperatura popuséanja najmanj 30°C visja od
temperature nitriranja. PredpoboljSana orodja iz
jekel za cementacijo so brez napetosti zaradi obde-
lave, se dajo dobro fino obdelovati in imajo tudi
izboljsano sposobnost za poliranje.

Postopek cementacije je pri teh orodjih najvec-
krat odvisen od razpolozljivih naprav in od veli-
kosti orodij. Za velika orodja je razumljivo, da
prevladuje cementiranje v trdnih sredstvih, sred-
nja in manjSa orodja pa se cementirajo v kopelih
ali plinsko. Posebnost, ki jo velja omeniti pri ce-
mentaciji teh orodij, je v tem, da zaradi doseganja
minimalnih deformacij ni mogo¢e vedno izbrati
optimalnih pogojev cementacije. Veckrat ima
namre¢ meroobstojnost prednost pred rezultati,
ki jih obicajno zahtevamo pri cementaciji.

Globina cementacije je najveckrat v mejah 0,5
do 0,9 mm. Samo v slu¢aju najvec¢jih obremenitev
na obrabo se ta povec¢a do 1,2 mm. Pri manj obre-
menjenih formah za brizgalno litje popolnoma
zadoS¢a ze globalna cementacija 0,3 do 0,5 mm. Na
povrsini je vsebnost ogljika ve¢inoma 0,7 do 0,9 %.
Visje vsebnosti ogljika povzrocajo krhkost, izlo-
Canje karbidov, cementitno mrezo in zaostali
avstenit. Vse to povzroca slab$o obstojnost orodij,
slabso sposobnost za poliranje in obcutljivost pri
kaljenju.

Pri kaljenju cementiranih orodij so najpogo-
stejSe naslednje zahteve:

— visoka trdota na povrsini ob dobri Zilavosti
cementirane plasti in dobri sposobnosti za poli-
ranje,

— visoka trdnost jedra z dobro Zilavostjo,

— ¢im manjse deformacije,

— cenena toplotna obdelava z razpolozljivimi
napravami.

Tabela 2: Moéno prekaljiva jekla
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Ze iz tega sledi, da je pri izbiri pogojev kalje-
nja polno kompromisnih reSitev, pri cemer je po-
trebno poznati tezis¢e zahtev.

Pri kaljenju je potrebno posebej paziti na za-
§¢ito proti razoglji¢enju povrsine.

42 — Moéno prekaljiva jekla

Moéno prekaljiva jekla v izdelavi orodij za in-
dustrijo umetnih mas niso po koli¢inah tako po-
membna kot jekla za cementacijo. V glavnem
razlikujemo dve skupini:

— jekla z visoko zilavostjo (jekli st. VI in VII
v tabeli 2) in

— jekla z visoko trdoto (jekli §t. VIII in IX
v tabeli 2).

Jekla, ki pripadajo prvi od omenjenih skupin
izbiramo, kadar nastopajo visoko tlaéne in upo-
gibne obremenitve. Ta jekla niso posebno nagnje-
na k deformacijam, zato so uporabna tudi za
razmeroma komplicirane oblike in globoke gra-
vure. V primerjavi s trdoto povrsine cementiranih
orodij moramo pri teh jeklih racunati s ca. 6 do
10 HRC nizjo trdoto. S tem v zvezi je manjsa
obrabna obstojnost. To pomanjkljivost kompen-
zirajo z nitriranjem, trdim kromanjem in debelim
nikljanjem, dokaj dobre uspehe pa je ze pokazalo
tudi blago naoglji¢evanje. Glavni razlog za upo-
rabo teh jekel je visoka tla¢na trdnost osnovnega
materiala. Jekli $t. VI in VII imata zelo dobro
kaljivost, kar omogoda prekaljivost celega prese-
ka tudi pri ve¢jih formah. Orodja iz teh jekel se
kalijo na zraku, lahko pa tudi v olju ali termalni
kopeli, pri ¢emer je trdota nekoliko vi§ja, mero-
obstojnost pa slabsa. Glavna odlika je Zilavost,
Sposobnost za poliranje v poboljSanem stanju
je zelo dobra. Trdnost teh jekel v Zarjenem sta-
nju je nekoliko vi§ja, kar pa pri modernih moz-
nostih mehanske obdelave ne predstavlja poseb-
nih tezav.

Oznoka jekla Orientacijska sestava ‘72_;’;{7;’;‘: k‘:’ Zg%’ﬁ‘_’,’m'
St.| wwe| Jus | ZRP | c |[Ma |Cr |Ni [Mo | v | ke/mni HRC
vi| 12767 | - — 3/0,45(050 125 400|020 — |lca. 90 | 48 -54
vi.| — 5439 | ven 48] 0,32 |050| 100|500) - | - | ca. 85 48 - 52
\viir| 1,2842 | C. 3840 |Merito [[0,90|2,00|020| — 0.12|60-70 | 60 - 62
Ix | 1,2080|C. 4150 | ocr12 |[2,10 [050|1250| — | — | — ||75-85 | 60 -62

1) Po Stahl - Eisen - Liste, 2izd. 1967 in 3izd. 1969
2) Interna oznaka Zelezarne Ravne
3) Se proizvaja po dogovoru v Slucaju

koli¢insko zadostnih narocil
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Slika 5b
Orientacijske U-krivulje trdot po preseku okroglih palic
jekla €.3840-K (MERILO-K) pri kaljenju v olju. (Preratu-
nano iz srednje Jominyjeve krivulje z uporabo nomograma
H = 04. — Zelezarski zbornik 1970, 3t. 1, str. 28, sl. 19)

70

Izbira in toplotna obdelava jekel za izdelavo orodij v industriji umetnih mas

Jeklo §t. VIII je nizko legirano orodno jeklo
za kaljenje v olju. Odlikuje ga odli¢na meroob-
stojnost in odpornost proti obrabi. Z obzirom na
kaljivost je uporaba tega jekla omejena na manj-
$e preseke. Trdote, navedene v tabeli 2, se nana-
$ajo na kaljenje v olju in nizko popuscanje, velja-
jo pa za debeline do ca. 50 mm. V Zarjenem stanju
je to jeklo mehko in zelo primerno za mehansko
obdelavo. Sposobnost za poliranje v kaljenem in
popuitenem stanju je odli¢na. Pri tem jeklu mo-
ramo racunati z manj$o popuséno obstojnostjo,
kar je treba upoStevati pri predelavi duroplastov
in tudi pri nekoliko toplejsi predelavi termoplas-
tov (npr. polikarbonatov). Kaljivost tega jekla
prikazujeta sliki 5a in 5b, popui¢no obstojnost
pa slika 6.

C.3840 - MERILO

Kaljeno 760-840°C v olju

Parameter P=(°C+ 273)(20+log.t)10~?
9 1011 12 13 K 15 16 17 18 19 20

(s srednjo kemijsko sestavo )
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Slika 6
Popuséni diagram jekla ¢.3840 (MERILO)

8 L LLL

Jeklo §t. IX je zelo poznano in glavni pred-
stavnik orodnih jekel z 12 % Cr in 2 % C za kalje-
nje na zraku, v termalni kopeli ali v olju. Odli-
kuje ga visoka trdota in izredna obrabna obstoj-
nost zaradi ledeburitne sestave z delezem karbi-
dov. Zilavost je pa¢ precej nizka. Tudi to jeklo
je zelo meroobstojno, posebno ¢e orodja kalimo
na zraku. Glede dimenzij z ozirom na veliko pre-
kaljivost to jeklo prakti¢no nima omejitev. Obde-
lovalna sposobnost v Zarjenem stanju je dobra,
sposobnost za poliranje pa zaradi velikega deleza
karbidov v strukturi nekoliko zmanjsana.



Y T g

b ool

R —"

Trdota HRC

Trdota HRC

2 C % Cr % V %

C. 4750 - OCR 72 2.0 y)fo o1
Legenda- _900° _  _ 920° 950° 980°  _1010°
Kaljenje na zraku Kaljenje v

Porameter P=(°C+273){ 20+ logt ) 1077
6 7 8 9 101 12 13 14 15 16 17 18 19 20

2E ZB 6 (1972) 5t.2

olju

Parameter P = (°C +273)(20+10g.t ) 10~
6 7 8 9 101 1213 % 1516 17 18 19 20

720
] l !Probe.‘¢20mm Probe: h20mm
[ :\N
65 :___\ sp
] N :h‘
60 j AN 60
—
o \N\
ss | NN 55
= N\ u
3 \ £ H
0 \ s ¥
] \\ 3 [
45 \ "4
H \ u
- \ -
40 5| \ 40_
‘N \ :
sp—— \\,‘ 35
30— L A " 2 —r I ' 30.— L 1 A A 1 A I \
20 00 200 300 400 500 600 700 20 100 200 300 400 500 600 700
Temperatura popuséanja v °C 7 uro Temperatura popudéanjav °C luro
Slika 7a
Popuiénl diagram jekla €A4150 (OCR 12) za Kkaljenje na zraku in v olju
2 4750 2 C% | Si% |Mn%|Cr% |Mo% |W% | V%
C. OCR 12 ex.[571 [022 0,26 |12.50|0.58 [0.45 [0.28
Legenda 920° _giq:_ 980° 1010° _’0‘0°
Kaljenje na zraku Kaljenje v olju
Parometer P =(°C +273)(20 +log t) 102 Parometer P=(°C+273)(20+logt)10~7
6 7 8 9 1011 12 13 14 15 16 17 18 19 20 6 7 8 9 101 1213 16 1516 17 18 19 20
- } —t —— B v oo, — +
H } Probe (20mm |Prove:¢20mm
] |
65 = ey 65 e
" -'-\ -
B .
A= IR
u ; u RN
- S - )
8 A\ : AL
: \\ g H W
50~ \ ‘. 50_' \A N
: \\\ £ H \ \;
= \ e = \
45 \ = 45l \\‘\‘
: \ : AW
4“0 \\ 40 \‘\\.\v
H \ 4 \
H A\ . \\\\
35 W 35
= DAY a \!
& \\ B \
] \ ]
30 " " 4 L I 4 30 il 1 Il 1 I I I
20 100 200 300 <400 500 600 700 20 100 200 300 400 500 600 700
Temperatura popuséanja v °C1uro Temperatura popuséanjo v °C luro
Slika 7b

Popuséni diagram jekla €.4750 (OCR 12 extra) za kaljenje na zraku in v olju
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Popudéni diagram jekla C.A4650 (VCR 12 special) za kaljenje na zraku in v olju
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Pri jeklih §t. VIII in IX je trdo kromanje in
nikljanje za poviSanje trdote povriine mogode.
Tudi nitriranje po tenifer postopku precej pripo-
more kK doscganju zahtevanih lastnosti povr$ine.
Pri jeklu St. VIII je treba seveda rafunati, da se
zaradi majhne popuséne obstojnosti trdota osnov-
nega materiala pri nitriranju mo¢no zniza, med
tem ko jeklo $t. IX delno Ze kaze efekt sekundar-
ne trdote in je zato padec trdote pri nitriranju
precej manjsi. (Glej popudéne diagrame na sli-
kah 7a —7f)

Uporablja se Se ve¢ variant tega jekla z do-
datki volframa, molibdena in vanadija, od katerih
so nekatere zaradi povecane popuséne obstojnosti
za tenifer nitriranje primernejse.

Podrocje uporabnosti trdih jekel 5t. VIII in IX
mocno povecuje moznost elektro-erozivne in elek-
tro-kemi¢ne obdelave v kaljenem in popus¢enem
stanju.

Jekla $t. VI, VII in VIII so do neke mere tudi
sposobna za hladno vtiskovanje, vendar zaradi
razmeroma visoke trdote v Zarjenem stanju pred-
vsem nikljeva jekla samo za plitke forme (npr.
vtiskovanje po mehanski obdelavi).

4.2.1 — Toplotna obdelava mocno prekaljivih
jekel2s. 41,42, 45,35, 60, 62, 64—67

Toplotna obdelava teh jekel je v splofnem po-
znana, v posebnem primeru pa je zelo priporoélji-
vo upostevati posebne napotke proizvajalca jekel.

Te vrste jekel se normalno dobavljajo v mehko
Zarjenem stanju. Tako pride pri izdelovalcu oro-
dij Zarjenje v poStev le kot vmesno Zarjenje pri
hladnem vtiskovanju, kot Zarjenje pred ponovno
mehansko obdelavo Ze toplotno obdelanih orodij,
predvsem pa kot Zarjenje za odpravo notranjih
napetosti.

Kaljenje se izvaja normalno, posebno pazlji-
vost pa zahteva zadCita delovnih povriin pred
povrsinskim razoglji¢enjem. Pri orodjih, od kate-
rih se zahteva posebna meroobstojnost, je zelo
pomemben pravilen postopek predgrevanja. Pri
kaljenju orodij z globokimi gravurami v olju ali
v vodi je treba posebej paziti, da se v gravuri ne
zbirajo parni mehurcki. V takih primerih se pri-
poroca usmeritev mo¢nega curka v gravuro, kakor
kaZe slika 8.

Nepraviing

l; I moéan
1 curek

Pravilne
Kaljenje orodij z globokimi gravurami

Slika 8
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Ob upoStevanju vseh splo$nih napotkov za
kaljenje in popus¢anje moramo posebej pouda-
riti, da je neodvisno od nacina kaljenja potrebno
popuséati orodja takoj, ko se ohladijo do ca 60
do 80°C.

Jeklo §t. VIII se kali samo v olju, jeklo §t. IX
pa na zraku, v termalni kopeli ali v olju. Kaljenje
na zraku se priporoca, ¢e debeline pri polnih pre-
sekih ne presegajo ca. 40 mm. Pri kaljenju na
zraku iz solne kopeli moramo rafunati z nevar-
nostjo korozije. To korozijo prepretimo, ¢e pri
ohlajevanju orodje ujamemo pri ca. 100°C in ga
takoj prenesemo v vrelo vodo, pri ¢emer se sol
s kuhanjem odstrani. Najbolj se pac priporoca
termalno kaljenje s temperaturo termalne kopeli
400 do 450°C v skladu s TTT diagramom, ki je
splos$no poznan in kaze veliko obmocje obstojno-
sti avstenita. S tem je na razpolago dovolj ¢asa za
izena¢evanje temperature tudi pri ve¢jih presekih.
Za izenalevanje najveckrat zadoscéa 10 do 20 mi-
nut, nato pa orodje naprej ohlajamo na zraku. Ko
doseze temperatura ca. 100°C, ga zaradi odstra-
njevanja soli najprej kuhamo v vodi in nato takoj
popusc¢amo,

4.3 — Jekla za uporabo v dobavljenem stanju

V industriji umetnih mas se uporablja vedno
ve¢ srednjih in vedjih orodij. Ceprav je pri teh
formah uporaben nadin sestavljanja orodij iz de-
lov z uporabo jekel za cementacijo ali mocno pre-
kaljivih jekel, so teznje veckrat usmerjene k izde-
lavi velikih form iz enega kosa. Do te tendence
pride posebno, kadar se zahteva velika toCnost
mer. Toplotna obdelava velikih in kompliciranih
form z velikimi spremembami presekov, posebno
pa cementacija je zelo problemati¢na in tvegana.
Najveckrat so Se po toplotni obdelavi potrebni
popravki. Vse to je drago in zamudno. Zato se
vedno ve¢ uporabljajo jekla, ki dopustajo me-
hansko izdelavo form v dobavljenem stanju, nato
pa se te forme uporabijo brez posebne toplotne
obdelave. Samo pri zelo kompliciranih oblikah
se po grobi obdelavi priporo¢a Zarjenje za odpravo
napetosti, posebno ¢e se gotova orodja nato nitri-
ra. Prav to pa se v praksi zelo uveljavlja.

Glavne prednosti jekel, ki se uporabljajo v do-
bavljenem stanju so:

Izbira in toplotna obdelava jekel za izdelavo orodij v Industriji umetnih mas

— pocenitev in pridobitev ¢asa, ker odpade
toplotna obdelava,

— nobenih deformacij in dimenzijskih spre-
memb zaradi toplotne obdelave,

— manjsa poraba ¢asa za poliranje.

Te prednosti gredo seveda na ratun razmero-
ma niZje trdnosti, tako da je brez oplemenitenja
povriine podro¢je uporabnosti teh jekel omejeno
na forme za predelavo termoplastov. Z nitrira-
njem, trdim kromanjem ali nikljanjem se lahko
trdota povrSine in s tem obrabna obstojnost
znatno izboljSa in s tem podro¢je uporabnosti
razsiri.

Predstavniki
v tabeli 3.

Jeklo $t. X je nelegirano jeklo, ki se v norma-
liziranem stanju dobro obdeluje. Zaradi nizke trd-
nosti je odpornost proti tla¢nim obremenitvam in
proti obrabi manjsa. To jeklo se zato uporablja
za manj obremenjena orodja in preprostejse
oblike pri manj$ih in srednje velikih dimenzijah
orodij za predelavo termoplastov ali pa za podloz-
ne in pritrjevalne plosce, ker je to najcenejse
jeklo za izdelavo orodij na tem podrocju.

Jeklo §t. XI odlikuje izredna prekaljivost in
odli¢na zilavost. Zato se uporablja za najvecje
forme in globoke gravure, ki sezejo v obmocje
jedra. Tla¢na trdnost tega jekla je dobra, odpor-
nost proti obrabi pa seveda nekoliko niZja od
jekel za cementacijo in moéno prekaljivih jekel.
Trdoto povrsine in odpornost proti obrabi izbolj-
Samo s tenifer postopkom, s ponikljanjem ali
trdim kromanjem. Tudi plinsko nitriranje je mo-
goce in z njim dosezemo trdoto povrsine ca. 650
do 700 HVy. Mehanska obdelava je pri trdnosti
v dobavljenem stanju 100 do 120 kp/mm? z dobri-
mi stabilnimi stroji gospodarno izvedljiva. Za
manj$e in srednje forme se uporablja nizje legi-
rane variante tega jekla s trdnostjo v dobavljenem
stanju 90 do 120 kp/mm?.

Obmocje dosegljivih trdot in trdnosti po kalje-
nju in po popuséanju prikazuje popus¢ni diagram
na sliki 9 za probe kvadratnega preseka 30 mm.
Pri ve¢jih dimenzijah moramo ra¢unati z nekoliko
nizjimi trdotami v kaljenem stanju.

Pri vedjih zahtevah odpornosti proti obrabi in
pri vecjih tlaénih obremenitvah se priporoca izbi-

te skupine jekel so navedeni

Tabela 3: Jekla za uporabo v dobavljenem stanju

Oznako jekla Orientacijska sestava [Uporabna
trdnost R
ry ] 2 3 Dobavno stanje
St.| wne”| aus 2R C |Si |Mn|Cr [N |Mo |V | kp/mm
x.|1.1191 | & 1531 | ck4s Jo4s| - loso| - | = | = | = [60-70 | Normalizirano
x| 1.2714 | ¢.5742 \uopex 2[0,55 | — |070|1.10| 1.80| 0,60| 0,10 {100 - 120 fogf’g{;ff;;'&g’;fgg&%mz
X | 1.2343 | C.4751 |UtopMo1]10,38 | 1,00| — | 530 140 040|100 - 130 | Fob2ltano o Zorjend e

1) Po Stohl - Eisen -Liste, 2izd. 1967 in 3izd. 1967
2) Interna oznaka 2elezarne Ravne
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ra jekla §t. XII. Sicer to jeklo odlikujejo v glav-
nem podobne lastnosti kot jeklo $t. XI in tudi
nadin uporabe je podoben. S primernimi stroji je
je mogoce obdelovati orodja pri trdnosti do
150 kp/mm?, z elektro-erozivno obdelavo pa se
lahko obdelujejo orodja s trdoto 50 do 55 HRC,
kar predstavlja posebno prednost. Posebni karbidi
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Popudéni diagram jekla €3742 — (Utop extra 2)

v strukturi tega jekla zelo ugodno vplivajo na
obstojnost proti obrabi. To jeklo se uspesno upo-
rablja tudi za predelavo duroplastov. Visoka po-
pus¢na obstojnost tega jekla dopudéa nitriranje
po tenifer postopku brez znizanja trdnosti. Po-
puséni diagram tega jekla za primerjavo s popusc-
nim diagramom jekla $t. XI je prikazan na
sliki 10.

44 — Jekla za nitriranje

Jekla za nitriranje nudijo sledece prednosti:

— majhne dimenzijske spremembe pri toplotni
obdelavi,

— najvi§je trdote povrsine,

— boljsa odpornost proti obrabi,

— zelo dobra sposobnost za poliranje,
— povecana odpornost proti koroziji,

Tabela 4: Jekla za mitiranje
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Popuiéni diagram jekla €.4751 — (Utop Mo 1)

— dobra Zilavost,

— dobra obstojnost proti tlaénim obremeni-
tvam.

Forme, od katerih se zahteva velika tolnost
mer in velika odpornost proti obrabi, se pretezno
izdelujejo iz jekel za nitriranje. Orodja iz teh
jekel se obitajno izdelujejo v poboljsanem stanju,
veéja orodja pa se grobo mehansko obdelujejo
v Zarjenem stanju, nato pa poboljsajo in fino
obdelajo. Mehanska obdelava je izvedljiva brez
tezav tako v poboljsanem kakor v Zarjenem
stanju.

Kemijska sestava teh jekel je taka, da omogo-
¢a pri plinskem nitriranju doseganje optimalnih
lastnosti nitrirane plasti. Nitriranje se lahko izvrsi
tudi po tenifer postopku v solni Kopeli. Pri orod-
jih za umetne mase je pri plinskem nitriranju as
ca. 40 ur v vecini slu¢ajev zadosten. V tem casu
se doseZe debelina nitrirane plasti ca. 0,30 mm.
Forme za predelavo duroplastov se zaradi dose-
ganja debelejse nitrirane plasti nitrirajo ca. 80 ur.
Pri nitriranju nastopajo neznatne volumske spre-
membe, ki se izrazajo s povefanjem zunanjih in
z zmanj$anjem notranjih mer. Spremembe dimen-
zij znasajo ca. 10 do 20 mikrometrov na ploskev
pri 40 oz. 80 urah nitriranja.

V tabeli 4 so podane kemijske sestave tipi¢nih
jekel za nitriranje. Jekli §t. XIII in XIV imata

Oznaoka jekla Orientacijska sestava |Irdnost kp/mm‘, pongz':po
S| wwr'| Jus 2R%| € |Mn | Cr |Ni |Mo |V |Al |vzarjenem pabol;'!anem n‘r’rl;::'sa‘r‘v;zlv ARgne
it [ ~1.2652 | €. 4739 | NCAL 035|070 (130 | — [020( — [1.00 [ max. 75 | 80-95 | nad 1000 ) ey @
av| - =~ ~ o33 {050|190 | 135(0.40| = [170 | max.85 | 80-110 | nad 1000 [POSebno 20 debeline
kv | 1.2307 | €.4734 [VCM0230{030 | 060 | 250 | — |0,200.15| ~ | mox.80 | 90-110 | nad 750 | %@ FepENNe %

1) Po Stahl-Eisen - Liste, 3izd. 1969

2) Interna oznaka Zelezarne Ravne

3) Se proizvoja po dogovoru v sluéaju koliéinsko
zadosinih naroéil
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zelo znacilno sestavo, v Kkateri je zagotovljena
tvorba nitridov z aluminijem, kromom in molibde-
nom. To omogoc¢a doseganje maksimalne trdote
pri plinskem nitriranju do 1100 HVy. Vsebnost
aluminija pri nekaterih termoplastih (npr. poli-
karbonatih) wvpliva na barvo, zato se pri takih
umetnih masah uporablja jeklo za nitriranje brez
aluminija (npr. §t. XV).

Jeklo 3t. XIII se da poboljati preko celega
preseka do ca. 120mm. Za velje dimenzije je
potreben dodatek niklja, kakor pri jeklu s§t. XIV,
ki ima znatno boljSo prekaljivost in se uporablja
predvsem za preseke nad 200 x 200 mm. Jeklo
$t. XIV ima tudi zelo dobro Zilavost.

Pri jeklu §t. XV je tvorba nitridov zagotovlje-
na z legirnimi dodatki: Cr, Mo in V. S tem jeklom
smo se izognili omenjeni neugodni lastnosti Al,
pac pa je trdota dosezena na povrsini nekoliko
nizja. Prekaljivost jekla $t. XV je nekoliko manj$a
od jekla §t. XIV.

44.1 — Toplotna obdelava jekel za nitrira-
Mjelt 41,42, 48,55, 60, 62, 64, 67

Pred nitriranjem so orodja v glavnem pobolj-
$ana, pri Cemer je lahko Ze jeklo dobavljeno v po-
boljSanem stanju, ali pa se orodje poboljsa po
grobi mehanski obdelavi. Ker odpade termi¢na
obdelava pri izdelavi orodja, se v zadnjem casu
vedno bolj uveljavlja prva wvarianta. Pogoj za
uspesno nitriranje je pobolj$ana struktura jekla
s Cimmanj prostega ferita. IzboljSanje lastnosti
nitrirane plasti in ugodnejs$i prehod trdote pri
Allegiranih jeklih za nitriranje §t. XIII in XIV
dosezemo z dvakratno normalizacijo z razli¢ne
temperature. Pri tem pa moramo racunati z neko-
liko manj$o trdoto jedra v primerjavi z obi¢ajnim
poboljsanjem. Tvorba ferita v zrnati obliki pov-
zrota neugodno lus¢enje nitrirane plasti pri bru-
$enju in poliranju, ali pa v toku uporabe.

Pri popu$¢anju v postopku poboljsanja teh
jekel moramo paziti, da je temperatura popusca-
nja vi§ja od temperature nitriranja. Pri dovolj
visoki temperaturi popuséanja (npr. 600°C) lahko
tudi pri zelo dolgotrajnem plinskem nitriranju
(80 do 100 ur) pri 500 do 520°C pri¢akujemo ne-
znatno zniZanje trdnosti (0 do 3 kp/mm?), med-
tem ko pa Zilavost ostane skoraj neizpremenjena.
Pri nitranju v solni kopeli mora biti temperatura
popuscanja vsaj 30°C viSja od temperature nitri-
ranja. Zaradi visokih temperatur popus$c¢anja ima
prednost popuscanje v solnih kopelih, ki prepre-
¢uje oksidacijo povrsine.

4.5 — Jekla odporna proti koroziji

Jekla odporna proti koroziji (tabela 5) je tre-
ba uporabiti takrat, kadar so snovi, ki jih obde-
lujemo, ali pa razni dodatki kemiéno agresivni in
kadar povrSine niso pokromane ali ponikljane.
Tako npr. polivinilklorid (PVC) ob dalj$em zadr-
Zevanju pri temperaturah med 165 in 200°C ali
ob prekoracitvi zgornje temperaturne meje izlota
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Tabela 5: Jekla odporna proti koroziji

Oznoke Jekla Orienfocishs se3ford | Tranost v ,‘{8.'!;‘35’&2 or
S [wae' | Jus | 287 | ¢ Jcr [ W Mo | doFenem | pedeljsane
e | - — | = *|as0|ms0|azs loss | 60 - 72 4751 MRC |

-1,2083 6‘77;;&5[055 Koo|ow |oso| &5 - 75 52 ~56 MRC |
12316 |-¢ ez (34 Joss | moo] — [120[ 65 - a5 | 00-se0kpimer]

1) Pe Stohi - Eisen - Liste, 3 izd. 1969

2) Interno oznoke Zelezorne Ravne

J) Se peeizvaja pe dogovery v sivéqu
holidnsko 2odosinih naredd

klorovodik, ki z zra¢no vlago tvori solno Kislino,
ta pa napada in kvari povrsino form. Tudi doda-
tek stabilizatorjev popolnoma ne preprecuje tega,
posebno v slufaju obratovalnih motenj, ko se
umetna masa dalj ¢asa zadrZuje v plastificiranem
stanju in nastopa pregretje. Moramo poudariti,
da nobeno jeklo ne zdrzi trajnejSega udinkovanja
solne Kisline pri visokih temperaturah, paé¢ pa
korozijsko obstojna jekla zdrZijo znatno daljsi
cas. Nekatere umetne snovi izlo¢ajo ocetno Kkisli-
no, ki tudi dokaj agresivno deluje.

Jeklo §t. XVI je korozijsko obstojno jeklo, ki
se da zelo dobro polirati in se uporablja za razne
forme, matrice, Sobe, Zige in podobne dele za pre-
delavo kemijsko agresivnih umetnih mas. Odnos
Cr in C z dodatki Mo in Ni je tak, da to jeklo
prekali tudi pri velikih presekih. Posebno ga odli-
kujejo majhne dimenzijske spremembe pri toplot-
ni obdelavi. Korozijska obstojnost predstavlja
tudi veliko prednost pri vskladis¢enju orodij, ki
se dalj ¢asa ne uporabljajo. Zato se to jeklo upo-
rablja tudi za predelavo kemijsko neagresivnih
umetnih mas. Delovna trdota je pri formah 47
do 50 HRC, pri brizgalnih Sobah pa ca. 45 HRC.
Zaradi poslabSanja korozijske obstojnosti se pri
teh jeklih nitriranje skoraj ne uporablja, ¢eprav
bi omogocilo znatno povisanje trdote na povrsini.
Tudi trdo kromanje in nikljanje ni obi¢ajno, ker
se za te nacine oplemenitenja povrsin uporabljajo
cenejsa jekla za izdelavo form.

Zaradi viSjega ogljika doseZe jeklo §t. XVII
vi§jo trdoto na povrsini in s tem imajo orodja
boljSo obstojnost proti obrabi. Orodja iz tega
jekla se uporabljajo z delovno trdoto 52 do 56
HRC. Tudi to jeklo s svojo sestavo omogoca pre-
kaljivost tudi pri ve&jih formah. Uporablja se
predvsem za tla¢ne forme in forme za brizgalno
litje pri predelavi agresivnih umetnih mas s pol-
nilnimi snovmi, ki mo¢no obrabljajo orodja. Sicer
po lastnostih to jeklo primerjamo z jeklom
§t. XVIL

Zaradi visoke vsebnosti Cr in Mo ima jeklo
$t. XVIII najboljSo obstojnost proti koroziji.
Uporabna trdota je nekoliko niZja kot pri obeh
13,5 % kromovih jeklih. To jeklo ima prednost
pri predelavi PVC materialov, uporablja pa se ali
v Zarjenem stanju s trdnostjo 65 do 85 kp/mm?
za mehansko izdelavo orodij, ki se nato kalijo in
popuscajo, ali pa se forme uspesno izdelujejo iz
tega jekla, ki se dobavlja v poboljSanem stanju
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s trdnostjo 90 do 110 kp/mm?, Pri poboljsanju po
mehanski obdelavi se lahko z izbiro popus¢ne
temperature doseZejo tudi viSje trdnosti okrog
160 kp/mm?®. Prekaljivost jekla §t. XVIII je neko-
liko slabsa od jekel $t. XVI in XVII.

Jekla odporna proti Kkoroziji so v Zarjenem
stanju dobro obdelovalna, po kaljenju in popusca-
nju pa se dajo zelo dobro polirati. Da bi dosegli
¢imboljso korozijsko obstojnost, je nujno potreb-
na primerna obdelava povrSine, kar pomeni, da
moramo tudi tiste povrsine, ki ne pridejo v nepo-
sreden stik z umetno maso, najmanj fino brusiti.
Sprememba dimenzij pri toplotni obdelavi je po
kaljenju v olju majhna, $¢ manjsa pa po kaljenju
na zraku.

4.5.1 — Toplotna obdelava jekel odpornih proti
karoziii!‘. 41,42, 48, 55,60, 62, 64, 67

Ta jekla se obicajno dobavljajo v mehko Zarje-
nem stanju. Znacilnost toplotne obdelave teh
jekel je, da moramo za zadovoljivo korozijsko
obstojnost in doseganje Zelenih trdot uporabljati
razmeroma visoke temperature kaljenja, pri kate-
rih se kromovi karbidi raztopijo v osnovi. Pogoji
toplotne obdelave so v glavnem poznani iz podat-
kov proizvajalcev, vsekakor pa je priporoéljivo
dodatno konsultiranje s proizvajalcem jekla.
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Na sliki 11 so podane glavne lastnosti najbolj
uporabljanega jekla te skupine C.4770 — Pro-
kron 5.

4.6 — Jekla za ostale dele orodij

Poleg jekel, ki se uporabljajo za izdelavo form
in pridejo neposredno v stik z umetno maso, po-
trebujemo za ostale dele form $e celo vrsto jekel.
S smiselno tipizacijo uporabljanih jekel se lahko
doseze znatno izboljSanje kvalitete in tudi poce-
nitev. Nekatera od najbolj tipi¢nih jekel za te
potrebe so:

— jeklo $t. III iz tabele 1 se uporablja tudi za
najrazlicnejse plosce, celjusti in druge osnovne
dele orodij,

— jeklo $t. VIII iz tabele 2 se uporablja za
razne Sobe,

— jeklo &t. X iz tabele 3 se uporablja za
osnovne ploSée, za pritrjevalne plos¢e, vmesne
plosce, okvirje, distanéne letve, centrirne dele itd.,

— jeklo €. 4830 — VCV 150 se uporablja za
iste namene kakor zgoraj omenjeno jeklo §t. X iz
tabele 3 le za vecje obremenitve kot npr. vodilne
letve, iztiskovalne plodce itd.,

C 4770'PROKRON 5 C% |Si% |Mn%|Cr% |Ni % |Mo%
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— jeklo €.4145 — OCR 4 ex. se uporablja za
najrazli¢nejSe vodilne dele in iztiskovalne Cepe,

— jeklo €.1941 — OC 100 ex. se uporablja za
razne ¢epe, zige, valjcke, letve in nekatere tanko-
stenske dele, ki morajo biti plitko kaljeni, da v
jedru ohranijo potrebno Zilavost.

V sploSnem so teZnje za tem, da se izbere po
moznosti jeklo s ¢&m  preprostejSo termi¢no
obdelavo.

4.7 — Kaj zahtevamo od jekel, ki jih uporab-
ljamo za izdelavo orodij v industriji umetnih mas

Naslednje navedbe predstavljajo le kratek pre-
gled zahtev, ki so najpogostejse pri jeklih za izde-
lavo orodij v industriji plasti¢énih mas.

Velika odpornost proti obrabi:

Ta lastnost je poleg dobre sposobnosti za poli-
ranje in dolge zivljenjske dobe orodja odlotilne-
ga pomena v predelavi duroplastov s polnilnimi
materiali, ki povzro¢ajo mo¢no obrabo. To zahte-
vo zadovoljujemo s primernim izborom jekla,
posebej pa $e z razliénimi postopki za povisanje
trdote in obrabne obstojnosti povrsin (cementa-
cija, nitriranje, trdo kromanje, nikljanje).

Zadovoljiva tla¢na trdnost:

Pri nekaterih postopkih so posamezni deli moc-
no obremenjeni na tlak. Na take obremenitve mo-
ramo posebej paziti pri trdih povrsinskih plasteh
(cementirane, nitrirane, trdo kromane plasti), ki
se ob prekomernih pritiskih, ki jih osnovni mate-
rial ne zdrzi, lahko udirajo. Okvare povzroca cesto
v takih primerih kopicenje strnjenih ostankov
umetnih mas med drsnimi ploskvami. S primerno
izbiro jekla in z ustrezno toplotno obdelavo je
take zahteve mogoce dobro obvladati.

Odpornost proti koroziji:

Ta lastnost je posebno pomembna pri prede-
lavi umetnih mas z agresivnimi sestavinami. V ta-
kih primerih je pa¢ potrebno izbrati korozijsko
odporno jeklo ali pa povrsino zadcititi z niklja-
njem ali trdim kromanjem.

Zadovoljiva Zilavost:

Ta lastnost je posebno odloéilna pri velikih
formah z globokimi gravurami, z grebeni, utori
in tako dalje. Pomembna je pravilna izbira vrste
jekla, pri ¢emer najveckrat pridejo v postev jekla
legirana z nikljem. Pri reSevanju teh problemov
se mnogo doseze s konstrukcijo orodij in z ustrez-
no toplotno obdelavo.

Dobra dimenzijska obstojnost:

Obstojnost dimenzij in oblike moramo prece-
niti oz. preizkusiti v pogojih obratovanja, pred-
vsem ¢e temperatura moc¢no niha. Ce je toplotna
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obdelava dobro izvriena in je temperatura popu-
S¢anja vi$ja od delovne temperature orodja, je
najveckrat Ze v precejS$nji meri zagotovljena di-
menzijska obstojnost. Zelo majhne spremembe
mer, ki so odvisne od toplotnega razteznostnega
koeficienta jekla, so pogojene z uporabljeno vrsto
jekla in jih ni mogoce prepreciti.

Dobra toplotna prevodnost:

Tudi to lastnost je treba veckrat upoStevati
Z vso resnostjo. Zavedati se moramo, da je to-
plotna prevodnost specifi¢na lastnost jekla in da
se s povefevanjem vsebnosti legirnih dodatkov
zmanjsuje.

Dobra sposobnost za mehansko obdelavo:

Vecji del obdelave pri izdelavi orodij za umet-
ne mase se izdela z odvzemanjem materiala. Pri
uporabi stabilnih strojev in najzmogljivejSih oro-
dij se da gospodarno izvajati mehanska obdelava
jekla tudi pri vi$jih trdnostih. Posebno skupino
predstavljajo jekla s povecano vsebnostjo Zvepla
za izbolj$anje mehanske obdelovalnosti. Pri izde-
lavi orodij s hladnim vtiskovanjem je treba izbra-
ti primerno jeklo in ga primerno toplotno obde-
lati. Pri obdelavi visoko trdnih jekel se uporab-
ljajo postopki elektro erozivne obdelave.

Zdravo in ¢isto jeklo:

Zaradi zahtevane visoke kvalitete poliranja
gravur so zahteve glede kvalitete jekel, ki se upo-
rabljajo za ta orodja, mnogo ostrejSe od jekel, ki
se normalno uporabljajo. Cistost jekla mora biti
zagotovljena in poroznost ali izceje raznih oblik
lahko pokvarijo kvaliteto orodja in s tem kvali-
teto izdelkov. Jeklarne morajo imeti za zadovolje-
vanje teh zahtev mozZnosti posebnih ukrepov in
posebnih postopkov, katerih dosezke je treba
pazljivo kontrolirati z najmodernejSimi kontrol-
nimi postopki. Z ozirom na velike stroSke pri
izdelavi kompliciranih orodij lahko majhne no-
tranje napake, ki jih nismo pravocasno odkrili,
povzrodajo veliko $kodo.

Za makroskopsko kontrolo Cistosti se uporab-
ljajo stopniéaste probe, jedkalne plosce, vtisko-
valne probe, polirne probe ipd. poleg mikroskop-
ske kontrole ¢istosti jekla na vzdolZznem obrusu.
Tudi vsebnost plinov v jeklu (predvsem kisika in
vodika) je potrebno kontrolirati in jo drzati v
v dopustnih mejah. Za ugotavljanje ¢istosti jekla
in za odkrivanje notranjih napak so zelo pomemb-
ne preiskave brez porusitve, od katerih se najvec
uporabljajo preiskave z ultrazvokom. Za ugotav-
ljanje nekaterih posebnih lastnosti pa se uporab-
lja Se cela vrsta tehnolos$kih in mehanskih preiz-
kusov.

Sposobnost za poliranje:

Toplotno obdelana orodja morajo imeti tako
povriino, da omogotajo optimalno kvaliteto izdel-
kov iz umetnih mas. Na sposobnost poliranja
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P,
57

N
N,

Delovne faze pri tlaénem litju %2

Orodje za tiano litje 42

Enota za plastificiranje z batom in torpedom za
tladno livai stroj %)

povrsine v veliki meri vpliva stopnja cistosti jekla,
Pri posebno visoko legiranih jeklih se pojavljajo
dendritne kristalne izceje, ki v razli¢nih struktur-
nih sestavinah povzrocajo razli¢ne trdote, kar ima
posledice tudi na kakovost povrsine orodij in iz-
delkov. Podobno vplivajo tudi karbidne izceje
v jeklih z visoko vsebnostjo ogljika. Orodja iz
takih jekel veckrat ne dosezejo zahtevane kvalitete
pri poliranju. Vrsta toplotne obdelave, povr§insko
naoglji¢enje ali razogljicenje ter druga razli¢na
stanja jekla veckrat mo¢no vplivajo na sposob-
nost poliranja.

Tudi pri najpazljivejSem taljenju jekla v elek-
tro oblo¢nih pec¢eh so vedno v neki meri prisotni
nemetalni vkljucki, ki pa sposobnosti poliranja ne
skodujejo, v kolikor ne presezejo dolo¢ene veliko-
sti in ¢e se ne zberejo v vecje skupine. Vpliv
vklju¢kov je odvisen od sestave in tako so alumi-
nijevi oksidi, kromovi oksidi in Zelezo-aluminijevi
Spinelni vkljucki pri poliranju neugodnejsi od
manganovih silikatov, sulfidov in kalcij-silicijevih
kompleksnih vkljuc¢kov.

Enota za plastificiranje s poliem za tlaéno livni
stroj #)

Diskontinuirno
iz duroplastov

iztiskanje profilov
22)

Pri najostrejSih zahtevah, kakor npr. pri orod-
jih za izdelavo prozornih umetnih mas za opticno
industrijo, pa z obitajnimi metodami izdelave
jekel ne moremo doseci zahtevane kakovosti. V ta-
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kih primerih so potrebna tako imenovana ultra sposobnosti za poliranje. Vakuumsko degazirane-
&ista jekla, ki se proizvajajo z vakuumskimi pre- ga jekla ne smemo zamenjevati z vakuumsko pre-
taljevalnimi postopki ali pa s postopki pretalje- taljenim jeklom ali z jeklom, pretaljenim po elek-
vanja pOd elektrozlindro (EPZ — pOSlOka ). Taka trozlindrinem postopku (EPZ - jeklom),

jekla so seveda zaradi specialnega postopka izde-

la\'g dra?ja, kar veljz_1 posebno za vaku|'.1.m§ko.pre- Zanesljivost pri toplotni obdelavi:

taljena jekla. Zato je uporaba ultra Cistih jekel

precej omejena na tista podrodja, kjer se taka Tudi pri najpazljive,3i toplotni obdelavi orodij
kakovost res zahteva. moramo rac¢unati z doloenim tveganjem 0z. Zz

Jeklo, izdelano po obitajnem jeklarskem po- nastankom izmecka. To tveganje je seveda toliko
stopku, nato pa vakuumsko degazirano, ne pred- hujse, kolikor je ve& vloZenih obdelovalnih stro-
stavlja posebnih izboljsav v pogledu &istosti in Skov v orodje, ki ga toplotno obdelujemo. Prav

Primer dveh ogrodij za tla¢no litje izdelanih iz nerjavnega orodnega jekla
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zato se razvoj nagiba k preprostejsim in zaneslji-
vejs§im postopkom toplotne obdelave oz. k upo-
rabi Ze pobolj$anih jekel pri izdelavi orodij.

Obstojnost dimenzij in oblik
pri toplotni obdelavi:

Deformacije in spremembe dimenzij pri toplot-
ni obdelavi morajo biti tako majhne, da ne
vplivajo 8kodljivo na funkcijo orodja. Te spre-
membe nastopajo zaradi toplotnih napetosti in
zaradi volumskih sprememb pri strukturnih pre-
menah. Zato jih ni mogoce popolnoma prepreciti.
Velikost takih deformacij je odvisna od vrste jekla
in od vrste toplotne obdelave. Ce te deformacije
in vplive poznamo, jih z dolofenimi ukrepi in
kompenziranjem lahko v dokajS$nji meri obvla-
damo. Poznani so posebni nacini toplotne obde-
lave, ki so namenjeni prav zmanj$evanju dimen-
zijskih in oblikovnih sprememb.

5. ZAKLJUCKI

V' kratkem so bile podane dokaj skope
informacije o izbiri jekel pri izdelavi orodij za
industrijo umetnih mas obenem z opozorili na
nekatere KkarakteristiCne lastnosti. Za osnovne
vrste jekel, ki se uporabljajo za te namene, so
bili podani le nekateri napotki za toplotno obde-
lavo. Ze to podroéje je zelo obseZno, Se mnogo
ve¢ problemov pa je pri izdelavi orodij iz razli¢nih
jekel, ob razlicni toplotni obdelavi, z razli¢nimi
postopki izdelave orodij za zelo razli¢tne namene
v Sirokem podro¢ju industrije umetnih mas.
Tako Siroke problematike specifi¢nih podroéij ni
mogoce obdelati v ¢lanku, zato pa je v pomoé& pri
poglobljenem S$tudiju podan obSiren pregled
literature.
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ZUSAMMENFASSUNG

Anfangs ist im Kkurzen das Gebiet der Kunststoff-
industrie mit ¢inem Uberblick iiber die Produktionsweise,
und einer Klasifikation der Erzeugnisse nach den techno-
logischen Eigenheiten beschrieben. Die cinzelnen Stahlsor-
ten sind in Hinsicht auf die Gebrauchseigenheiten systema-
tisch in fiinf Gruppen cingeteilt. In der Fortsetzung werden
nach diesen Gruppen die Stahlcigenschaften, deren An-
wendbarkeit die Besonderheiten bei der Wirmebehandlung,

Méoglichkeiten fur die Oberflichenveredelung und anderes
behandelt. In der kurzen Zusammenfassung ist eine Uber-
sicht der Eigenschaften gegeben, welche von derartigen
Werkzeugen verlangt werden.

Dieses Gebeit ist duserst breit. Es ist nich moglich im
Artikel die Einzelheiten und die ganz engen Besonder-
heiten, wenn auch diese mehrmals von entscheidender
Bedeutung sind, eingehend zu behandeln,

SUMMARY

Review of production methods and classification of
products according to technological characteristics in indu-
stry of plastics is shortly shown in the introduction. Due
to characteristic conditions of use basic systematics ‘in
selection of steels by distribution of single steel types into
five groups is presented. Steel properties, usability of
steels, specialities in heat treatment, possibilities for surface

improvements, cte. are discussed for single groups. In
short summary review of properties of steels needed for
such tools are given.

This field is extremely wide therefore the paper cannot
treat the details and narrow specialities which are often
decisive. But an extensive literature review is given.

3AKAIOUYEHHE

TIpHBOANTCR KOPOTEMIE MPOCMOTP OBAACTH MPOHIBOACTEA CHNATE-
THYECKMX MACC, TEXNOAOTHH ITOH OTPACAN NPOMINOACTBA M KAMCCH-
DUXAHA HIACAHTT 1A OCHOBAMIM MX TEXNOAOrHYECKHX cpoiicTn, HYro
Kacaerca  ocoBenmmoctyt  yeaomuii  ynorpeGaenis  Macc mpuBeAena
OCHODHAK CHCTEMATHRR NP BbOPE CTAAN NPI YEM BCE COPTa CTaAM
OPUMENHMM B 370N OTPACAN  MPOMLULASHOCTH  PACTPCACACHI 0
5 rpymr. ITostomy cBoicTBA TPETHPOBAHLIX CTaAci, ux ynorpelacHue,
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XAPAKTEPHCTHEN TepMooOpaGoTKi, BOIMOKHOCTh VAYVHINCHHS IOBCPX-
HOCTH M Op., paccMorpenst no rpymmax. Takme npuseseH obzop
CBOMCTS  KOTOPRIM AOAXNM  OTHCYATL MITOTOBACHHEE NPUGOpPS.
Beaeacrmine oGwmpioctit 91oil ofAacTit MascAHit ne GMA0 BOAMONK-
NOCTH NPHBSCTH TMOAPOGHOCTH H Y3KOH COCUHIABHOCTH NPHMCHCHHA,
nooroMy noAan ofumpuult ofsop Texumweckolt Anveparypsl.
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Vpliv ogljika, silicija in kokilnega vzorca
na debelino bele plasti pri valjih

Za 80 valjev za tanko plocevino so bili zbrani
arhivski podatki, na podlagi katerih je bila izdela-
na statistiéna analiza regresije med belo plastjo na
valju kot odvisno spremenljivko in vsebnostjo og-
ljika in silicija ter belo plastjo na kokilnem vzorcu
kot neodvisnimi spremenljivkami. Najprej je bila
izrac¢unana enacba regresije z vsemi vainejSimi
statisticnimi parametri za odvisnost (C + 2Si).
. 100 — bela plast valja, nato za odvisnost kokilni
vzorec — bela plast valja in konéno enacba regre-
sije z dvema neodvisnima spremenljivkama.

Rezultati so pokazali, da je z obema vplivnima
faktorjema, t. j. C + Si in kokilnim vzorcem pojas-
njeno samo 50,4 % variacij bele plasti na valju.
To postavlja pred livarske tehnologe zahtevo, da
driijo vse druge tehnoloske parametre, ki vpliva-
jo na tvorbo bele plasti, ¢imbolj konstantne.

Obvladovanje in zadetje ustrezne bele plasti pri
trdih litoZzeleznih valjih je livarjem Ze od nekdaj
povzrotalo veliko preglavic. Vsakdo, ki se je
znaSel pred nalogo, da vliva trde valje, je kaj
hitro pridel do spoznanja, da se ni mogoce zanesti
niti na literaturne podatke, niti na recepte iz prak-
se, ko se je bilo potrebno odloéiti za ulivanje na
podlagi kemi¢ne analize pripravljene taline in na
podlagi kokilnega vzorca. Nastajale so dileme ne
samo spri¢o dejstva, da je ista kemi¢na analiza
dajala enkrat pretrd, drugi¢ premehak valj, tem-
ve¢ pogosto tudi, kako ukrepati, ko sta si kokilni
vzorec in kemic¢na nasprotovala, ko je eden naka-
zoval, da se bo litina strdila belo, drugi pa, da
lahko pri¢akujemo premajhno belo plast. Danes
so tezave z zadetjem bele plasti Ze v precejsnji
meri izginile z dnevnega reda, ker se klasi¢ni valji
umikajo na modernih valjarniskih progah drugim
tipom valjev: dvoslojnim, poljeklenim, nodular-
nim in valjem z nedolofeno trdo plastjo. Kljub
temu je zanimivo pogledati skozi prizmo matema-
ticne statistike s kaksnimi problemi so se ukvar-
jali livarji valjev, ki so si prizadevali izdelati valj
z belo plastjo v mejah predpisanih toleranc in
kako lahko njihove teZave prikaZemo s parametri
matemati¢ne statistike. Taka statisti¢na analiza se
je v Zelezarni ponujala takoreko¢ sama od sebe
in to iz ve¢ razlogov. Prvi¢, vrsta livarskih stro-
kovnjakov Zelezarne se je ukvarjala z valji in se
ob njih seznanjala s trdo livarsko prakso, drugic,
prav za valje ali natanéneje plocevinske valje,
je zbrano ve¢ tehni¢ne dokumentacije, kot pri

drugi livarski proizvodnji in tretji¢, v omejenem
obsegu se ti valji $e vedno izdelujejo. In konéno,
tudi pri novih tipih valjev nastopajo problemi po-
dobnega znadaja, v katere bi bilo potrebno siste-
mati¢no pose¢i z metodami matemati¢ne stati-
stike.

Za pri¢ujodo statisti¢no analizo je bil uporab-
ljen arhivski material za plocevinske valje, vlite
iz plameni¢ne pedi v ¢asu od 26.10.1965 do 4.3.
1969, to je iz Casa, ko so bili te vrste valji Se vec
ali manj redno na proizvodnem programu. Ker je
privzeto iz razumljivih razlogov, da je tip valja
konstanta, so v analizi zajeti samo ene vrste valji
in sicer za vroce valjanje tanke plocevine, dimen-
zije 750 x 1300 mm. Podatki so bili zbrani za
skupno 80 valjev, kar je torej statisti¢na velikost
vzorca. Namen analize je ugotoviti medsebojno
odvisnost kemi¢ne analize, natan¢éneje ogljika in
silicija, bele plasti na kokilnem vzorcu in bele
plasti na valju.

Metalurgija proizvodnje valjev se pri¢ne in konca
s kemi¢no analizo. Pri izbiri vlozka in gatiranju je
osnovna orientacija vsebnosti ogljika in silicija,
ki morata biti izbrana tako, da lahko ob strjevanju
na kokili ratunamo na tvorbo ustrezne bele plasti,
upostevajod pri tem odgore ali porast obeh ele-
mentov v talilni pe¢i. Prav tako je vsebnost ogljika
in silicija zadnja orientacija pred izpustom taline
iz peci. Istotasno z vzorcem za kemi¢no analizo
se vzame tudi kokilni vzorec. Po debelini bele
plasti na vzorcu sklepamo na belo plast na valju.
Znano je, da ogljik in silicij belo plast na valju
zmanjSujeta, medtem ko ostali elementi, ki naj
bi bili ¢imbolj konstantni, t.j. mangan, fosfor in
zveplo, belo plast povecujejo. Zato govorimo, da
sta ogljik in silicij v sivi litini grafitotvorna ele-
menta, ostali so karbidotvorni. U¢inek prvih dveh
je izrazitejdi in ima predvsem silicij vlogo regula-
torja bele plasti. V praksi livarji ukrepajo tako,
da pred izpustom iz peéi ocenijo po kokilnem
vzorcu in vsebnosti ogljika in silicija, kako se bo
talina strjevala. Ce smatrajo, da bo bela plast na
valju pregloboka, dodajo obi¢ajno ferosilicij, ¢e pa
predvidevajo preve¢ »mehko« litino, Zilavijo talino
v peci ali dodajo karbidotvorce, predvsem Zveplo
in telur. Seveda zahteva tako ocenjevanje velike
izkusnje in dobro poznavanje lastnosti vlozka in
karakteristik talilnega agregata, vedno pa je v ne-
varnosti, da je podvrzeno subjektivnim presojam.
Zato naj bi pricujoca statisti¢na analiza pokazala
tudi, kakSne moznosti zadetja bele plasti imajo
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livarji, kadar ocenjujejo karbidotvornost taline
po enem in drugem vzorcu, rezultati pa naj bi
sluzili za konstrukcijo ustreznega diagrama (nomo-
grama), ki bi dal moZnost za operat. ukrepanje
na bolj tehni¢ni osnovi, kot so ocene po obcutkih
in boljsih ali slabsih refleksih vodje taljenja.

Statisti¢no vzeto naloga ni tako obsezna, da bi
zahtevala uporabo ra¢unalnika, je pa zanimiva
v toliko, ker ima opraviti z dvema neodvisnima
spremenljivkama, ki sta s svoje strani med seboj
odvisni,

Pri opazovanih valjih je pripomniti, da so bili
uliti deloma iz 25, deloma iz 30 tonske plamenicne
peci in da se je za vloZek uporabljalo 5 razlicnih
vrst grodlja (Store specialno, ruski beli, kanadski
Sorell, Svedski lesni in avstralski grodelj) in zlom-
nina plocevinskih valjev razli¢nega porekla.

BIVARIANTNA DISTRIBUCIJA (C + 2 Si) 100 —
BELA PLAST VALJA

Oba elementa C in Si nista obravnavana loeno,
temved v vsoti tako, da se silicij upoSteva dva-
kratno. Silicij je namre¢ mocénejsi grafitotvorec
od ogljika in se za njun skupni ulinek obi¢ajno
jemlje akvivalent C + 2 Si',

Podatki za 80 valjev so bili razdeljeni v 7 raz-
redov odvisne spremenljivke (bela plast valja) in
7 razredov neodvisne spremenljivke (C + 2 Si).
Pri C + 2 Si so procenti pomnoZeni s sto, tako, da
dobimo pri valju z npr. 283 % C in 0,75 % Si,
283 + 2 X 75 = 433 enot. Sirina razreda je tu 17
enot, pri debelini bele plasti pa je 5 mm.

Enacba regresije je ratunana kot linearna,
ker se je po nekaj poskusih pokazalo, da daje
glede na napako predvidevanja in znotraj intere-
santnega obmocja bele plasti zadovoljivo natanc-
nost, ¢eprav je sicer jasno, da odvisnosti pri nizki
in visoki beli plasti odstopajo od linearnosti. Pri-
pomniti je tudi, da so po arhivskih podatkih
razlike med debelino bele plasti pri zgornjem in
spodnjem ¢epu, kakor tudi med eno in drugo
stranjo valja ob istem Cepu in je zato privzeta
srednja vrednost.

% (C 4+ 28Si) 100 = x

Tabela 1. Distribucija C + 2Si — bela plast
valja

346— 363— 380— 397— 414— 431— 448

362 3719 396 413 430 447 44
3337 2 1
28—32 1
2327 1 2
18—22 5 4 1
13—17 5 4 4 1
8—12 7 12 8 ¥ 2
3—17 1 3 5 2

Bela plzt v;lfa ‘mm = y 7
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Iz tabele izracunamo po znanih postopkih
If, =80, ¢, =17, ¢, =35
IZfxAx =11, EfyAy =—113
ZfxA%x = 127, TfiyAly = 295
E(x; —x)? = 36269,5, Z(y;— y)? = 33875
I(x; —x)(y;—y) = — 6584

Iz gornjih izrazov dobimo naslednje statisti¢ne
parametre:

Srednje vrednosti:

TaM 4 SPORC o5 M g7 2 ag73s
n 80
y=M 4+ “WAY.C _ g5 M3 5 5 86mm
’ n 80

Koeficient korelacije:

Vﬁz(ﬁ,— X).(vi—y)

VE(x,— X)L EZ(y, — ¥)?
6584

r=

_ = —0,595
1'36269,5.3387,%
Koeficient determinacije:
rr = (—0,595)? = 0,35
Koeficient regresije:
pe X=X G808 o8
2(x; —x)? 36269,5

Rezidualna varianca regresije:
S, = Zyi—y»—bI(x—x).(yi—¥) _
- n—2
_ 33875 -{;é),lsl - 6584 _ 278

Napaka predvidevanja:
S,.=VS =V278 =527
Standardna deviacija za x in y

E(x—x) =V3626?_.5 — 214
n—1 79

Xy, —y)? 3387
s,=l/ o s L =V s

S =

. o 6,44
Enacba regresije:

a=y—bx = 12,86 + 0,181.407.35 = 86.59

y = 86,59 —0,181x

Interpretacija rezultatov: Koeficient korelacije
je — 0,595 in je vi§ji od kriti¢ne vrednosti za 99
procentov stopnjo verjetnosti in 79 prostostnih
stopenj, kajti ustrezna tabela kaze vrednost 0,293.
Prakti¢no to pomeni, da obstoji pomembna med-
sebojna zveza med x in y, ali v naSem sluc¢aju med
kemi¢no analizo (C + 2Si) in belo plastjo ma
wvalju.
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Koeficient determinacije, ki znasa 0,35, nam
pove, kolik delez variacij (razsipanja, sprememb,
nihanja) bele plasti na valju je pripisati kemi¢ni
analizi (C 4 2 Si). Delez je sicer relativno visok
in kaze, enako kot koeficient korelacije, na motno
medsebojno odvisnost, je pa najbrz nizji od
tistega, ki bi ga pritakoval tehnolog z nezadostno
prakso pri ulivanju valjev in ki bi se opiral v
glavnem na diagrame iz strokovne literature.

Isto konstatacijo nam v drugi obliki posreduje
napaka predvidevanja. Ce namrec¢ dobljeni rezultat
pomnozimo z ustreznim Stevilom po Studentovi
distribuciji verjetnosti za 80—1 prostostnih sto-
penj, dobimo meje natanénosti:

y=y +19.527 =y + 10,5mm

To pomeni, da opirajo¢ se na kemi¢no analizo
(C + 2Si), lahko zadenemo debelino bele plasti
na valju le znotraj toleranc + — 10,5mm ali z
drugimi besedami, v obmocju, ki je Siroko 21 mm.
Ce racunamo, da se giblje spremenljivka ali pred-
pisana bela plast na valju med 8 in 20 mm, to
prakti¢no pomeni, da pri istem C + 2 Si lahko do-
bim dober, premehak ali pa pretrd valj. Tudi
v idealnem sluéaju, ¢e imamo (C + 2 Si) . 100 v se-
stavu, ki po enacbi ustreza sredini med dopustno
zgornjo in spodnjo mejo bele plasti (14 mm) in
ki je:

14 = 86,59 g— 0,181 x
_ 86,59g—14
0,181

dobimo, upostevajo¢ Studentovo distribucijo ver-
jetnosti pri Ze omenjenih pogojih, da bo verjet-
nost uspeha le:

= 401

1,99. 1 = 1,13
21

ali 73 procentna stopnja verjetnosti. To prakti¢no
pomeni, da lahko racunamo, da bo tudi v slucaju,
¢e nam uspe, da drzimo C + 2 Si konstantno 401,
vsaj vsak cCetrti valj izmecek zaradi neustrezne
bele plasti. Vsako nihanje analize to moznost se-
veda Se povecuje. Tak rezultat nam torej matema-
ti¢no ilustrira nemo¢ livarskega tehnologa, da bi
obvladal debelino bele plasti v slucaju, ko bi se
oslanjal izkljuéno na analizo ogljika in silicija, ki
jo je dobil iz kemi¢nega laboratorija pred izpu-
stom Zeleza iz peci.

Enacbo regresije (C + 2 Si). 100 — bela plast
valja z vrisanimi mejami natanc¢nosti in oznace-
nim pasom ustrezne bele plasti, nam ponazarja
diagram 1.

BIVARIANTNA DISTRIBUCIJA KOKILNI VZOR
EC — BELA PLAST VALJA

Kokilni vzorci so bili ocenjeni po fotografijah
prelomov. Ker je bilo zaradi razli¢no osvetljenih
fotografij in zato, ker so prelomi vzorcev za plo-
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Diagram 1. Odvisnost bele plasti na valju od
ogljika in silicija

l
I

|

Y= bela plost vejor mm

350 280 400 230 o 460
K= (C+25:) 100

Cev. valje ze skoraj popolnoma beli, tezko odme-
riti debelino bele plasti, so bili vzorci razdeljeni
v 5 tipov in sicer:

tip I: vzorec s prvimi sivimi pikami pod 25 mm
od roba

tip II: vzorec s prvimi sivimi pikami med 25
in 40 mm od roba

tip ITI: vzorec z belo osnovo in izrazitejSim
sivim jedrom

tip IV: vzorec z belo osnovo in manj izrazitim
sivim jedrom

tip V: popolnoma bel vzorec.

Dimenzije vzorcev so 130 x 130 x 35 mm. Po-
datki za belo plast valjev so bili enako kot v prejs-
njem sluéaju razdeljeni na 7 razredov. Vzorec je
kot druga neodvisna spremenljivka oznacen s z.

Tip kokilnega vzorca = z

Tabela 2. Distribucija kokilni vzorec — bela
plast valja

I 11 I Iv v

1

Bela plast
valja
mm =Y

?
(3%
-
W W e NN N
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Iz tabele smo dobili:
2, =80,c,=1,¢,=5
IfzAz = —8, ZfiyAy = —113
EfzA2z = 70, ZEyAly = 295
E(z;—2z)P =692, Z(y,—y)*= 33875
X(z;—72) (y,—Y) = 308,5

Iz gornjih izrazov izratunamo statistitne para-
metre:
Srednji vrednosti:
fz.Az.c, = 8§ —29
n 80
v = 12,86 mm (izracunana Ze prej)

z=M, +

Koeficient korelacije:
. 2(72;'_'2) Ayi—Y) _ , _
VE(zy—2z)?Z(y,—¥y)* 169.2.33875
Koeficient determinacije:
r? = 0,635 = 0,403
Koeficient regresije:
2(z,—Z) (vy—y) 3085
=T Em—zPF | 692
Rezidualna varianca regresije:
I(yi—y)?—DbI(z;—Z) (yi—Y)
A - n—2 o
- =253
Napaka predvidevanja:
S, =VS, = V253 =503
Standardna deviacija za z in y:

T(z,—2)? 308,
s =V‘—‘:(Z' = =V3°»8-'5 =194
. n—1 79

S, = 6,44 (izratunana Ze prej)

308,
= 635

= 4,46

S?

Enac¢ba regresije:
a=yV—bz=1286—446.29 =—0,07
y= —0107 + 4,462

Interpretacija rezultatov: Koeficient korelacije
je 0,635 in je visji od kriti¢ne vrednosti 0,283 po
tabeli in tudi vi$ji od vrednosti, ki smo jo dobili
pri binominalni distribuciji (C + 2S8i).100 —
bela plast valja. Odvisnost med belo plastjo na
kokilnem vzorcu in belo plastjo na valju je torej
mocnej$a, kot odvisnost med kemiéno analizo
(ogljik in silicij) in belo plastjo na valju. V skladu
s tem je tudi koeficient determinacije viji in
kaze, da je 40,3 % variacij bele plasti pojasnjeno
s spremembami na kokilnem vzorcu.

Meje natancnosti so:
y=y %199.503 = y'+ 10mm
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Uporaba kokilnega vzorca za zadetje bele plasti
na valju je, po rezultatih sodeé, nekoliko zaneslji-
vejsa od kemi¢ne analize, nikakor pa Se ne nudi
dovolj garancije za zanesljivo delo.

Enacbo regresije kokilni vzorec — bela plast
valja z vrisanimi mejami natanénosti in ¢rtkanim
pasom ustrezne bele plasti nam kaze diagram 2.

Diagram 2. Odvisnost bele plasti na valju od
tipa kokilnega vzorca.

T

[ I | |

(e — mejie naloncnost
" e
y=-007 +4,46 2 :

15

10

= belo plost vajo  mm

I I I w¥ K
2= Up kokinegar vzorca

TRIVARIANTNA DISTRIBUCIJA (C + 2 Si). 100
— KOKILNI VZOREC — BELA PLAST

V tem sluaju obravnavamo (C + 2 Si) . 100 in
kokilni vzorec kot neodvisni, belo plast valja pa
kot odvisno spremenljivko. Ce bi bila C 4+ 2 Si in
kokilni vzorec med seboj neodvisna, bi lahko
vplive obeh kratkomalo seSteli. Tak slu¢aj imamo,
¢e raziskujemo n.pr. vplive posameznih elemen-
tov na mehanske lastnosti jekla. Troclenska
cnac¢ba obdrZi v tem sluc¢aju iste koeficiente regre-
sije, kot jih dobimo pri ratunanju zveze za vsak
posamezen element. V slu¢aju naSe trivariantne
distribucije pa lahko Ze v naprej sklepamo, da
imamo opraviti z mo¢no medsebojno odvisnostjo
med ogljikom in silicijem na eni in kokilnim vzor-
cem na drugi strani. Morda se ne bomo prevec
zmotili, ¢e na osnovi analogije predpostavimo, da
je ta zveza priblizno tako mocna, kot tista med
C + Si in belo plastjo valja. Iz tega razloga lahko
pricakujemo, da bosta oba koeficienta manj3a,




kot smo jih nasli pri bivariantnih distribucijah in
da koeficient determinacije ne bo enostavna
vsota obeh vplivov, temve¢ bo manjsi.

Pri racunanju oznacimo:

odvisna spremenljivka — bela plast valja

1. neodvisna spremenljivka — (C 4+ 2 Si) . 100
2. neodvisna spremenljivka — kokilni vzorec
konstanta v enalbi regresije

koeficient regresije za x

= koeficient regresije za z

o

y
X
z
a
b,
b,

Poleg ze preje izracunanih statisti¢nih izrazov
potrebujemo Se izraz:

E(x,—X) (z;—1z)

ki prikazuje zvezo med neodvisnima spremenljiv-
kama. Izratunamo ga iz tabele 3.

Tip kokilnega vzorca = z

Tabela 3. Distribucija kokilni vzoree — (C +
+ 2Si) . 100

1 I 1 v Ay

346—362

2
%3379 2 4 3 1
38039 8 8 2
Cr2M 3 3 1 4 B 7
414—430 4 9 8
431—447 12

443464 11

E(x; —X) (z;—z) = 8113
Konstanto in oba koeficienta izratunamo iz
enacb:
b E(x,—X)* + bZ(x,—X) .(z,—2z) =
= Z(x;—X) (yi—Y)
b E(x; —X) (z;—Z) + b,Z(z,—Z)* =
=X(z—2z) (vi—¥)
a=y—Db.x—b;z
b,.36269,5 —b, 811,3 = — 6584
b,.811,3 + b, 69,5 = 308,5
a=1286—b,.40735—b,.29
a = 5085 b, =—0,114, b, = 3,12
Enacba regresije:
y=5085—0,114x + 3,12z

Koeficient korelacije:

g _l,.’blx(xi— x) (yi—y) + bzx(izs—f) (}’1—3:) _
' E(y; —y)?

1707 4
= V — =071
33875

Koeficient determinacije:
rt = 0,712 = 0,504
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Rezidualna varianca regresije:

_Eyi =Y —DbE(xi—x) (yi—y)—

S =
* n—3
—bE(z;—z) (vi—y) _
n—3 B
N 33875—0,114 . 6584 — 3,12, 308,5 — 28
77

Napaka predvidevanja:
Sy = V&, = V21,8 = 4,66

Interpretacija rezultatov: Koeficient determi-
nacije je v primerjavi s prej obravnavanima distri-
bucijama narastel, vendar je precej izpod vsote
posamicnih vplivov C + Si in kokilnega vzorca,
tako da ostane Se vedno skoraj 50 % vplivov na
spremembe bele plasti nepojasnjenih. Meje na-
tan¢nosti se ustrezno zoZijo in sicer:

Y=y +199 X466 =y +93mm

Ce upoStevamo, da so tolerance za debelino bele
plasti 8 do 20 mm, t. j. 12 mm, so meje natan¢nosti
Se vedno presiroke (18,6 mm), da bi bilo omogo-
¢eno zanesljivo delo in da bi na osnovi ogljika, si-
licija in kokilnega vzorca obvladal in zadel na valju
pravilno belo plast. Kljub temu pa bi se v praksi
izplacalo preizkusiti nomogram, ki ga prikazuje
diagram 3 in ki je konstruiran na osnovi izracu-
nanih parametrov. Upostevati namre¢ moramo, da
veljajo izratunane meje natanénosti + — 9,3 mm
samo v slucaju, ¢e sta vrednosti za y, izracunani
iz obeh bivariantnih regresij enaki. V vseh ostalih
slucajih so meje natantnosti ozje in sicer tem
ozje, ¢imbolj se rezultata med seboj razlikujeta.
Ce n. pr. dobimo po enac¢bi regresije (C 4+ 2Si).
.100 — bela plast valja za y vrednost 10 mm
+ —10,5mm, po regresiji kokilni vzorec — bela
plast valja pa vrednost 20mm + — 10 mm, je
logitno, da je mogoce pritakovati dejansko belo
plast samo v obmod¢ju med spodnjo mejo po drugi
regresiji in zgornjo mejo po prvi regresiji, t. j. med
10 in 20.5 mm in to zaradi prekrivanja obeh regre-
sij Se z visjo stopnjo verjetnosti (ali oZjimi me-
jami natancnosti pri isti stopnji verjetnosti).

Po nasem izratunu ostane 100 — 50,4 = 49,6 %
variacij v beli plasti nepojasnjenih. Ta nihanja
lahko pripiSemo samo takim vplivnim faktorjem
kot je na primer sestava vloZka, ostali kemi¢ni
elementi poleg ogljika in silicija, nadin zakladanja
peti, rezim taljenja, izpustna in ulivna tempera-
tura, temp kokile in ostalim, katere je svojecasno
ze poizkuSala ugotoviti $tudija, izdelana s pomocjo
strokovnjakov iz Zelezarne Ravne. Ne smemo za-
nemariti tudi vplivov nenatan¢nih kemic¢nih analiz
in subjektivnega ocenjevanja kokilnih prob. V
splosnem pa lahko refemo, da na$i ratuni ponov-
no potrjujejo spoznanje, da je zanesljivo delo pri
izdelavi valjev moZzno samo pri konstantnem
strogo predpisanem tehnoloskem rezimu.
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Diagram 3. Odvisnosti bele plasti valja od oglji-
ka, silicija in kokil. vzorca.

T

RENENENERER

‘ y= 5085 -0 fthx+ 3,22

(RERERENN

y= bels plast vafy  mm

360 380 “«o 420 w0 460
X (C+28i).100

Vpliv ogljika, silicija in kokilnega vzorca na
debelino bele plasti pri valijh

Vpliv ogljika, silicija in kokilnega vzorca na
debelino bele plasti pri valijh

Vpliv ogljika, silicija in kokilnega vzorca na
debelino bele plasti pri valijh

IZVLECEK

Za 80 valjev za tanko plocevino so bili zbrani
arhivski podatki, na podlagi katerih je bila izde-
lana analiza regresije med belo plastjo na valju
kot odvisno spremenljivko in vsebnostjo ogljika

Vpliv ogljika, silicija in kokilnega vzorca na debelino bele plasti pri valjih

in silicija ter belo plastjo na kokilnem vzorcu kot
neodvisnimi spremenljivkami. Najprej je bila iz-
racunana enacba regresije z vsemi vaznejSimi sta-
tisticnimi parametri za odvisnost (C + 2 Si) . 100
bela plast valja, nato za odvisnost kokilni vzorec
— bela plast valja in kon¢no enacba regresije z
dvema neodvisnima spremenljivkama.

Rezultati so pokazali, da je z obema vplivnima
faktorjema tj. C + Si in kokilnim vzorcem po-
jasnjeno samo 50,4 % variacij bele plasti na valju.
To postavlja pred tehnologe zahtevo, da je po-
trebno drzati vse druge vplivne faktorje ¢imbolj
konstantne.

Na podlagi izra¢unanih statisti¢nih parametrov
so bili konstruirani nomogrami, ki kaZejo odvis-
nost bele plasti od ogljika, silicija in kokilnega
vzorca.
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Nekateri izrazi v tujih jezikih:
tankoplo¢. valj: tonkolistovoj valok (rus.)
Feinblechwalze (nem.), sheet roll (angl.)

bela plast: otbeljenij sloj (rus.), Abschrecktiefe
(nem.), chill (angl.)

Kokilni vzorec: tehnologi¢eskaja proba, Abschreck-
probe (nem.), chill sample (angl.)

ZUSAMMENFASSUNG

Auf Grund der Betriebsdaten fiir 80 Feinblechwalzen
ist eine Regresionsanalyse zwischen der Abschrecktiefe an
der Walze als der abhiangigen Variable und dem Kohlen-
stoff und Siliziumgehalt und der Abschrecktiefe an der
Abschreckprobe als der Unabhingigen Variablen ausge-
arbeitet worden, Zuerst ist die Regresionsgleichung mit
allen wichtigen statistischen Parametern fiir die Abhiingig-
keit (C + 2 Si) 100 — Abschrecktiefe der Walze ausgerech-
net worden, dann fiir die Abhiingigkeit Abschrekprobe —
Abschrecktiefe der Walze, und zuletzt Regresionsgleichung
mit zwei unabhidngigen Variablen.

Die Ergebnisse zeigten, dass durch die beiden Einfluss-
faktoren, das ist Kohlenstoff + Silizium und die Abschreck-
probe nur 504 % von Variazionen der Walzenabschreckticfe
erklirt werden konnen. Das bedeutet, dass alle anderen
Einflussfaktoren mdoglichst konstant gehalten werden
miissen.

Auf Grund der ausgerechneten Statistischen Parame-
tern sind Nomograme konstruiert worden, welche die
Abhiingigkeit der Abschrecktiefe von Kohlenstoff, Silizium
und der Abschreckprobe darstellen.

SUMMARY

Archive data for 80 sheet rolles were gathered to analyze
regression between the chill of the roll as dependant
variable and the carbon and silicon content, and the
chill on the chill sample as independent variables. At
first equation of regression with all more important
statistical parameters for relationship between (C + 2 Si)
100 — chill of the roll was calculated, then it was calcu-
lated for the relationship chill sample — chill of the roll,
and finally also the regression equation with two inde-
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pendent variables,

Results showed that both influential parameters, i.e.
C + Si and chill sample explain only 504 % of variations
of the chill of the rolles. This finding demands that all
the other influential parameters must be kept as constant
as possible.

Nomograms based on evaluated statistical parameters
were composed, showing dependance of the chill from
the carbon and silicon content, and from the chill sample.
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3AKAKOYEHHE

TIOAB3VACH A@HHBIMH HCcAeAoBanusi 80-TH BaAkoB
AASL TIPOKATKH AHCTOBOH CTAAM INOCTABACH aHAAM3
PErpecCHH MEAKAY OTOEACHHBIM CAOCM BaAKa KaK BEAH-
yHHE! 3aBHCHMOMH H coAepkandeM C 1 Siu orGeAaeHHEIM
CAOEM HA TEXHOAOTHYECKOH MPOodbl KAK HEe3ABUCHMBIMI
pepeMeHHbIME, CHAYaA0 MOCTaBACHO ypaBHeHHe pe-
IPECCH € BCEeMH HCOOXOAMMBIMH CTATHCTHYHBIMH Napa-
merpaMH AAst 3aBHcHMOCTB (C + Si) x 100 : orGeacH-
ublit cAoit Baaka. CACAVET 3aBHCHMOCTb TEXHOAOTHYE-
cKOil MPoGLl OT OTOEACHHOTA CAOSA BAAKA M, HAKOHEl,
MOCTABACHO VPaBHEHHE PEerpeccH C ABYMS He3aBHCH-
MBIMH TIEPEeMeHHBIMH,

PeavAbTaThl 9TOra HCCAEAOBAHHA NOKA3AAM, YTO C
ABYMS BAMSTCABHBIMH ¢akTopamu T. €. ¢ C 1 Si u
TeXHOAOTHYECKOIT NMpoOnl Baaka o0OBACHEHO TOABKO
50,4 % m3menenHii orGeAeHHOra CAOf BaAKa. Itor dakT
CTAaBUT TMICPEA TEXHOAOra TpeboBaHHe YTOOM BCE
OCTAABLHBIE BAHATEABHBIE BEAHYHHLI OBIAH CKpaiine
KOHCTAHTHBIE,

Ha ocHoBanuy BHUYECAEHHBIX CTATHCTHYECKHX MOKa-
3areit COCTaBACHB! HOMOrPAMMbl KOTOPHIC AQKOT 3aBHCH-
MOCThL OTOEACHHOra CAOSia BaAKa Or coAep:xkanus C u
Si H OT TEXHOAOrHYECKOI nposkl.
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Zilavost orodnega jekla
kot statisticno zanesljiva srednja vrednost

Sodobnejse metode vrednotenja zahtevajo po-
moc statistike tudi pri tehnoloskih preizkusih. Ker
tehnika kljub vsej eksaktnosti ne more doseéi po-
polne enakosti posameznih artiklov, so nujne
umetno postavijene meje, znotraj katerih imamo
izdelke za enake. Podobno kot pri izdelkih tole-
rance mer so pomembne pri rezultatih tehnoloskih
preizkusov poleg toleranc v dimenzijah prob 3e
tolerance, znotraj katerih se lahko pojavijajo izra-
cunane srednje vrednosti, da jih $e nimamo za
bistveno razli¢ne.

Z najveéjo praktiéno moino natanénostjo sta
se doloéili udarni upogibni Zilavosti dveh orodnih
jekel za hladno delo. Natanénost preizkusov se
primerfa z natanénostjo drugih preizkusov orod-
nih jekel, da se ugotovi, koliko prednosti ima
preizkusanje probe z novejlim tipom zareze glede
na preizkuse prob brez zareze.

Za krhka orodna jekla, kaljiva v olju, je ugo-
tovljeno izboljsanje natancénosti za 30 %, pri
drugih jeklih pa je ugoden vpliv zareze vedji.

Prikazan je postopek dolo¢anja takinega Stevila
paralelnih prob, ki natanéno podaja vpliv nihanja
standardnega odklona na spreminjanje raéunske
srednje vrednosti.

Uvod

Razni podatki o Zzilavosti orodnih jekel govo-
rijo, da je najprimernejsi postopek dolocanja Zila-
vosti isti kot za Kkonstrukcijska jekla. To je
v Evropi udarni upogibni preizkus na Charpy
nihalu, Poleg &tevilnih prednosti, ki jih ima, pa
bremenijo to metodo dolocanja Zilavosti orodnih
jekel tudi Sibke tocke, kot so na primer veliko
trosenje rezultatov, neenakomerni zlomi, pre-
majhne Zilavostne vrednosti, dobljene na probah
z ostrimi zarezami, premalo podakov o Zilavost-
nem obnasanju jekla. Zaradi enostavnosti metode
in razlage rezultatov je ta poskusni nacin e zme-
rom najbolj v veljavi in se sku$a odpraviti njegove
Sibke to¢ke z vpeljavo prob, ki dajejo natanénejse
rezultate in z uporabo elektronskih naprav ter
napetostnih trakov, da se dobi ve¢ znacilnih po-
datkov o zilavostnem obnasanju jekla.

Poskusili smo izboljSati natanénost preizkusa
S tem, da smo namesto prob brez zareze in na-
mesto prob z zarezo DVM vpeljali probe z rahlo
oslabitvijo preseka na mestu, kjer probo udari

nihalo. Statisticno smo Ze poprej obravnavali na-
tanénost preizkusov z novo zarezo, vendar tiste
ugotovitve niso sledile vsestranski analizi moznih
napak in odstopanj od dejanske neznane srednje
vrednosti. Poleg tega nismo imeli primerjalne
raziskave o natan¢nosti preizkusov s probami raz-
li¢nih zarez. Zato se je planirala raziskava, da se
ugotovi, ali dejansko dobimo znatno natancénejse
zilavostne rezultate s probami, ki imajo blago
zarezo Kot s probami brez zareze.

SPLOSNO O STATISTICNEM DOLOCANJU
NATANCNOSTI MERJENJ

Podatke o natan¢nosti merjenja Zilavosti lahko
dobimo iz porazdelitve pogostnosti nastopanja po-
sameznih Zilavostnih vrednosti. Kot merilo odsto-
panja posameznih vrednosti od neke izratunane
srednje vrednosti ima velik pomen standardni
odklon. Ta doloca znotraj krivulje, ki kaZe po-
gostnost nastopanja posameznih vrednosti, pod-
ro¢je, ki obsega 68,3 % vseh merjenih vrednosti.
Tako govorimo o 68,3 % toleran¢nem razponu ali
0 68,3 % statisti¢ni varnosti, da lezi neka vrednost
v to¢no dolotenem obmodcju blizu srednje vred-
nosti, Za celoto vrednosti, ki jih je neskonéno, se
pri tem predpostavlja normalna Gaussova poraz-
delitev, vendar veljajo izvajanja tudi tedaj, ¢e od-
stopanja od normalne porazdelitve niso premocna.
Iz konc¢nega Stevila meritev izracunani standardni
odklon s sluZi kot najboljsi priblizek pravemu
standardnemu odklonu osnovne celote. Ko je
standardni odklon s enkrat dolo¢en, seje treba
najprej vprasati, kolik§no zaupanje lahko imamo
v njegovo vrednost. Zaupanje lahko ozna¢imo z
gornjo in spodnjo mejo standardnega odklona.
Obe meji povesta, da je za dolodeno izbrano stati-
sti¢no varnost npr. 99 % pravi standardni odklon
¢ manjsi od ugotovljene zgornje meje s, in vedji
od spodnje meje s,. Obe meji sta tem bolj nara-
zen, ¢im vejo statistiéno varnost zahtevamo in
¢im manjse je Stevilo N merjenih vrednosti. Izbira
statisti¢ne varnosti je odvisna od tega, koliko do-
pus¢amo napacen zakljuéek. Pri statisti¢ni varno-
sti 95 % obstaja tveganje 5 %, da bo pravi stan-
darni odklon nad izratunano zgornjo ali pod
izracunano spodnjo mejo standardnega odklona.
Meje zaupanja se dolo¢ijo na naslednji nadin:

S, =%, .S Sg = %,.8
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Faktorja x, in %, sta funkciji obsega vzorca N
in statisti¢ne varnosti, ter se dobita iz ustreznih
tabel’.

Posebej koristno vlogo igra izracunani stan-
dardni odklon pri dolo¢anju natanénosti srednje
vrednosti izraunane na osnovi dolo¢enega $tevila
N meritev. Za dolo¢eno statistictno varnost se
lahko dolo¢i obmodje zaupanja za resni¢no sred-
njo vrednost, ki je ne poznamo same na sebi, tem-
ve¢ samo po njeni oceni iz konénega Stevila para-
lelk. To obmocje je tem oZje, ¢im vecje je Stevilo
N paralelnih prob in ¢im manjsi je standardni od-
klon s. Ustrezna formula se glasi:

s
X, =X —

o, u Vv N

Pri tem je t faktor, odvisen od Stevila N para-
lelnih prob (vzorca) in od statistitne varnosti.
Ima tudi to vlogo, da poravna nenatancnost stan-
dardnega odklona s, Z izra¢unom meje zaupanja
za standardni odklon se za dolodeno statisticno
varnost dobi Se popolnejSa podoba o natanénosti
posamezne srednje vrednosti. Tako razsirimo ob-
mocje, v katerem z doloteno verjetnostjo lahko
pricakujemo pravo srednjo vrednost.

STATISTICNO IZVREDNOTENJE UDARNIH
UPOGIBNIH PREIZKUSOV NA JEKLIH
MERILO (C.3840) IN OSIKRO 2 (C.6443)

Za primerjavo z rezultati preizkusov na Zila-
vostnih probah brez zarez se statisticno podajajo
zanesljivosti in natanénosti vrednosti, ki se dobijo
z Zilavostnim preizkusom prob z milo zarezo.
Sliki 1 in 2 kaZeta trosenje posameznih vrednosti
pri 40 (oziroma 36) paralelnih probah. Razvidna
je porazdelitev pogostnosti nastopanja posamez-
nih Zilavostnih vrednosti. Zilavost je merjena na
probah 10 X 10 X 55mm z zarezo globine 1 mm
in polmera zaokrozitve 10 mm. Preizkusalo se je
pri sobni temperaturi. Probe iz jekla merilo
(C.3840) so se kalile s 780°C v olju in nato
popustile na 180°C. Od Sestintrideset Zilavostnih
vrednosti, dobljenih s preiskusi na Charpy kla-
divu, so vse nastopale med 0,78 in 2,56 kpm/cm?.
Za podajanje porazdelitve pogostnosti posa-
meznih vrednosti se je obmoclje med 04 in
2,8 kpm/cm? razdelilo na razrede po 0,4 kpm/cm?
(slika 1). Dobi se stolpni diagram, ki bi pri ne-
skonénem S$tevilu paralelk prevzel obliko zvo-
naste Gaussove krivulje. Srednja vrednost pri
36 paralelkah je 1,78 kpm/cm?, standardni odklon
znasa 0,45 kpm/cm’. To pomeni, da lezi 68,3 %
vrednosti v obmo¢ju od 1,33 do 2,23 kpm/cm?. Po-
dobno so obdelani rezultati merjenja Zilavosti na
jeklu osikro 2 (C.6443). Probe so bile kaljene z
940° C v olju in nato popuscene na 200° C. Srednja
vrednost Zilavosti, izratunane iz 40 Zilavostnih
vrednosti, je 21,8 kpm/cm?, standardni odklon je
=+ 3,04 kpm/cm?. Krivulja pogostnosti nastopanja
posameznih Zilavostnih vrednosti ne bi bila po-

94

167

14}

a3

S

"

Stevilo prob

oL

v

Sx f Slx
A . L .
s 10 15 20 25

Udarna upogibna Zilavost (kpm/cm 2)
Slika 1
Pogostost nastopanja tﬂavoclt:lh vrednosti pri jeklu C.3840

(Merilo), kaljenem 780° C/olje, popustanem na 180° C. Probe
z zarezc r 10/1 mm
16 ’

T

141

Stevilo prob
=

bl
+

Sx X Sy
e
1516 8 20 22 24 26 28
Udarna upogibna Zilavost (kpm/cm?)

Slika 2
Pogostost nastopanja Zilavostnih vrednosti pri jeklu C.6443
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dobna Gaussovi krivulji, temve¢ prej desno ne-
simetri¢ni krivulji Poissonove porazdelitve (sl.2).
To pomeni, da bi z izlo¢itvijo raznih vzrokov pre-
zgodnjih zlomov (razpok) dobili ve¢ino Zzilavost-
nih vrednosti v obmocju od priblizno 20 do pri-
blizno 26 kpm/cm?. Ta pribliZznost je dana z raz-
delitvijo zilavosti na razrede po 2 kpm/cm? Ce
razdelimo absciso na razrede po 3 kpm/cm?, kar
priblizno ustreza standardnemu odklonu, dobimo
precej bolj simetriéno porazdelitev pogostnosti
nastopanja Zzilavostnih vrednosti. Vendar pride
v tem primeru na absciso premalo stolpcev in
slika ni pregledna. Tudi pri jeklu merilo bi z
zmanjSanjem razreda dobili desno nesimetri¢no
krivuljo porazdelitve, kar kaze, da majhne napake
v probah lahko spremenijo simetri¢nost krivulje
porazdelitve.

Kako pada natan¢nost z jemanjem manjSega
Stevila paralelnih prob, se lahko prikaze s slikama
3 in 4. Za 40 oz.36 paralelnih prob od vsakega
jekla je Ze doloteno moZno odstopanje posamez-
nih vrednosti od izracunane srednje vrednosti.

Nadalje so bile dolo¢ene meje zaupanja odklo-
nov izra¢unane srednje vrednosti od prave za sta-
tisticno varnost 99 %. Ko je enkrat Ze izratunano
mozno trosenje posameznih vrednosti pri 40 para-
lelnih merjenjih, je obmodje verjetnosti, znotraj
katerega nastopajo odkloni, razmeroma ozko.
MoZna odstopanja srednje vrednosti iz 40 posa-
meznih vrednosti in pripadajo¢e meje zaupanja
so, ne glede na faktor t, za (1/VN) = (1/V40)
manj$a kot moZni odkloni in meje verjetnosti za

l

-

Mozno odstopanje srednje vrednosti { kom/cm?2)

0 .20 30 40
Stevilo paralelk
Slika 3

Mo’na odstopanja srednje vrednosti zilavosti jekla ¢.3840
(Merilo) od resni¢ne srednje vrednostl. Statisti¢na varnost
za odstopanja in njihove meje zaupanja je 99 %

2E ZB 6 (1972) 5.2

!
|

S
|
|

3
<

(-]

(=%
-

Mozno odstopanje srednje vrednosti (kpm /cm<)
LN

2 0o
spodnja meja zaupan/a[
| | L
10 , 20 30 40
Stevilo paralelk
Slika 4

Mozna odstopanja izra¢unane srednje vrednosti od prave

srednje vrednosti za Zilavost jekla C.6443 (Osikro 2). Stati-

stiéna varnost je 99 %, enako tudi za meje zaupanja moi-
nega odstopanja

posamezne vrednosti. To pomeni, da je faktor
zmanj$anja nenatanénosti pribliZzno obratno so-
razmeren kvadratnemu korenu iz $tevila paralel-
nih prob. Ena posamezna meritev (obseg vzorca
je 1) ima najve¢jo nenatan¢nost. Interpolacija
moznih napak in njihovih mej zaupanja med ob-
segom vzorca 1 in obsegom vzorca 40 je moZna
z variacijo faktorja (1/V N). Rezultat taksnih ra-
¢unov sta diagrama 3 in 4, ki kaZeta za statisti¢no
varnost T = 99 % moZna odstopanja z vzorci dob-
ljene srednje vrednosti od iskane srednje vred-
nosti celote. Enako kaZeta meje zaupanja teh od-
stopanj za statisti¢no varnost 99 % in v odvisnosti
od obsega vzorca. Zilavost se je merila pri na-
vadni temperaturi, probe so imele radialno osla-
bitev s polmerom 10 mm in globine 1 mm.

Rezultati na sl.5 kaZejo odvisnost zilavosti
jekla merilo (C.3840) od popus¢ne temperature.
Vsaka toc¢ka je srednja vrednost 5 do 10 meritev
zilavosti na Charpy nihalu. Preizkusi, opravljeni
na 36 paralelkah, popus¢enih na temperaturo
180°C nam povedo, kakS$na je natanénost teh
vrednosti.

Mozna odstopanja srednjih vrednosti manjsih
vzorcev od srednjih vrednosti celote obenem s pri-
padajo¢imi mejami zaupanja za 5 prob manjSega
vzorca so podana kot pas trosenja okoli srednje
vrednosti celote, ki jo predstavlja 36 do 50 para-
lelnih prob (sl. 6). Srednja vrednost, dobljena s 36
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Slika 5
Odvisnost zilavosti jekla €.3840 (Merilo) od popuiéne tem-
perature

do 30 meritvami je tu podana namesto prave sred-
nje vrednosti, ki je ne poznamo natan¢no. Cim
vedja je ta srednja vrednost, tem vefja moramo
pricakovati tudi odstopanja srednjih vrednosti
majhnih vzorcev od verjetne srednje vrednosti.
V prvem priblizku ni napaka vzorca glede na
pravo srednjo vrednost odvisna od velikosti prave
srednje vrednosti, temve¢ od Stevila paralelnih
prob. Medtem ko je napaka pri posamezni merjeni
vrednosti za statistiéno varnost 99 % okoli 170 %,
je pri petih paralelnih probah manjsa priblizno za
faktor 1/V 5. Glede na veliko statistiéno varnost je
to majhna napaka ter znaSa le $e 50 %. Pri var-
nosti 95 % bi bila ta napaka samo 30 %. Mozna
odstopanja srednje vrednosti iz petih paralelnih
prob so podana tudi na sliki 5 in vidi se, da 5 para-
lelk ne zadostuje za zadosti natan¢no podajanje
udarne upogibne Zilavosti v odvisnosti od toplotne
obdelave. Stevilo zahtevanih paralelnih prob pa je
seveda odvisno od tega, kaj Zelimo razlocevati in
zato od velikosti pripadajote nenatanénosti. Ce
zelimo, da relativna napaka srednje vrednosti ni
vetja kot 10°%, tj., da pri srednji vrednosti
1,7 kpm/cm? napaka ne prekoraéi = 0,17 kpm/cm?
(ali pri zilavosti 20 kpm/cm? napaka ni ve¢ kot
+ 2 kpm/cm?), tedaj se zahteva 20—30 paralelnih
prob. To $tevilo paralelnih prob velja tudi za dolo-
¢anje srednje vrednosti Zilavosti drugih orodnih je-
kel, katerih zilavosti merjene na probah z radialno
plitvo zarezo se gibljejo v mejah 0,5 do 25 kpm/cm?.
Natan¢nost poskusov s probami, ki imajo plitvo,
milo zarezo, je za priblizno 30 % vec¢ja kot natanc-
nost preizkusov s probami brez zarez.
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Odstopanje izradunane vrednosti (iz 5 paralelnih prob) od
predpostavljene srednje vrednosti. Zunanji krivulji kazeta
obmodje verjetnosti 95 %0 za nastopanje odklonov od prave
srednje vrednosti. Z rastodo Zilavostjo se odstopanje od
srednje vrednosti postopno zmanjsuje po 12 %/ kpm/cm’
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Pomembno je raziskati tudi razliko v vplivu
ostre (npr. DVM) zareze in Sibke radialne na na-
tan¢nost zilavostnih vrednosti. Ugotovljeno je, da
ublazitev zareze na probah jekel tipov merilo, me-
rilo extra, OW 3, osikro 2, osikro 4 ne poveca zila-
vostnih vrednosti tako ucinkovito kot ublazitev za-
reze na probah iz hitroreznih jekel. Zato se tudi ob
uporabi prob z blago zarezo ne zahteva odkrivanje
sprememb manjsih od % 15 %, ¢e merimo Zilavost
jekel tipov OW 3, merilo, merilo extra, osikro 2.
V takem primeru rabimo za 95 % statisti¢no var-
nost 10—17 paralelk pri preizkuSanju jekla osikro 2
in 12—30 pri preizkuSanju krhkih jekel. S preho-
dom od prob brez zareze ali prob z normalno ostro
DVM zarezo na probe s plitvo oslabitvijo prescka
najve¢ pridobi raziskovanje zilavosti zelo krhkih,
to je hitroreznih jekel. Da bi ob¢utili ze razlike
= 0,1 kpm/em?® v zilavosti razlitno kaljenih prob
iz jekla BRC 3, rabimo po navadnem racunu 6 pa-
ralelk. Po ratunu pa, ki smo ga prikazali v ¢lanku
in uposSteva tista nihanja srednje vrednosti, ki na-
stopajo z nenatan¢nostjo standardnega odklona,
se za statisti¢tno varnost 95 % rabi 10 paralelnih
prob.

ZAKLJUCEK

Z natan¢nim dolo¢anjem napak, ki se lahko po-
javljajo pri kakrsnih koli merjenjih, imamo moz-
nost napovedati, koliko paralelnih prob rabimo,
da za dogovorjeno statisticno varnost razlikujemo
med seboj srednje vrednosti, ki so si precej blizu
druga drugi.
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Ugotovljeno je, da se z zadovoljivo varnostjo
lo¢ijo med seboj srednje vrednosti Zilavosti zilavih
orodnih jekel za hladno delo in enako hitroreznih
jekel, ¢e imamo na razpolago 10 do 17 paralelnih
prob. Poskusi s probami, ki imajo plitvo zarezo
s polmerom zaokrozitve r = 10 mm, so glede na
poskuse s probami brez zarez za okoli 30 % na-
tan¢nejsi, kar je ugotovljeno s primerjavo preiz-
kusov jekel C.3840 (merilo) in C.6440 (merilo
extra). Pri drugih jeklih pa mila zareza natancnost
Se bolj povecta.

Kot kaze slika 6, je razlika med probami brez
zarez in probami z zarezo skoraj enaka razliki
med 95 in 99 % statisti¢no varnostjo za meje za-
upanja. Razumljivo je, da sta pasova statisti¢ne
varnosti razmeroma $ir$a in bolj narazen pri zelo
majhnih vrednostih, saj ne moremo pri¢akovati,
da bodo zelo majhne vrednosti zelo natantne. Ve-
deti moramo, da je v pojmu »Zilavost« zajeto pre-
cejsnje  Stevilo tehnoloskih lastnosti materiala
hkrati z razlicnimi napakami.

Podoben postopek dolotanja Stevila potrebnih
meritev, kot je prikazan v ¢lanku, se lahko upo-
rabi povsod, kjer nam gre za ¢im popolnejso izlo-
¢itev napak, ki nastajajo z odstopanji izratunanih
vrednosti od neznanih pravih vrednosti.

Literatura

Graf U., H.J. Henning: Formeln und Tabellen der ma-
thematischen Statistik, Springer Verlag 1958.

ZUSAMMENFASSUNG

Den modernen Methoden der Bewertung technologi-
scher Untersuchungen kann Statistik zur grossen Hilfe
sein, Da in der Technik trotz der Exaktheit nicht ganz
gleichartige Artikel hergestellt werden konnen, sind
kiinstlich aufgestelite Grenzen in welchen die Erzeugnisse
als gleichgehalten werden, dringend. Ahnlich wichtig wie
die Abmessungstoleranzen bei den Erzeugnissen, sind bei
den Ergebnissen der technologischen Untersuchungen neben
der Abmessungstoleranzen der Proben wichtig auch die
Toleranzen drinnen derer ausgerechnete Mittelwerte auf-
tretten Konnen, welche sich aber untereinander nicht
wesentlich unterschieden.

Es ist die Kerbschlagbiegezihigkeit zweier Werkzeug-
stihle mit der grosst moglichen Genauigkeit bestimmt

worden, Die Genauigkeit dieser Prifungen wird mit der
anderer Priifungen der Werkzeugstihle miteinander ver-
gliechen, um die Vorteile der Probe mit einem neuen
Kerbtyp im Vergleich zu den Proben ohne Kerb festzu-
stellen.

Fiir sprode, im Ol hirtbare Werkzeugstihle ist eine
Verbesserung der Genauigkeit um 30 % festgestellt worden,
bei anderen Stihlen ist der giunstige Einfluss des Kerbes
grosser.

Es wird ecin Verfahren fiir die genaue Bestimmung der
Anzahl der paralellen Proben gezeigt, welches den Einfluss
der Streuung der Standardabweichung auf die Anderung
des rechnerisch ermittelten Mittelwertes genauer angibt.

SUMMARY

Modern methods of evaluation demand help of stati-
stics in technological tests. As complete equality of single
products cannot be obtained in spite of exactness in the
production methods tolerances for the products must be
fixed. Like tolerances in dimensions also tolerances of
technological properties determined by tests must be
fixed so that calculated mean values which are supposed
not to be essentially different fit into the prescribed
interval,

With the greatest practically possible exactness impact
bending toughness for two tool steels for cold forming

were determined. Accuracy of tests is compared with
exactness of the other tests of tool steels in order to
determine the advantage of the test-pieces with the new
tvpe of notch compared with test-pieces without notch.

Accuracy was improved for 30 % for fragile tool steels
quenchable in oil while this percentage was even higher
for the other steels.

The procedure of determining the number of parallel
probes is shown so that variation of standard deviation
from the calculated mean value is exactly determined,
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3AKAIOYEHHE

CoBpeMeHHBIE METOALI OLEHKH TPEOVIOT MOMOIL
CTATHUCTHKH TAKKe IPH TEeXHOAOTHYECKHX MCCAEAOBA-
wii. Tak Kak TeXHHMKA HECMOTPA HA TOYHOCTH HE
B COCTOSSHHH MPOM3BCCTH COBCPIICHHO OAHHAKOBBIS
H3ACAHA TOCTABAEHBI MCKVCTBEHHbLIE NMPEACALI BHVTPH
KOTOPBIX CUHTAETCH HYTO H3AEAMA OAHHAKOBBHI,

TakKe Kaxko INOAE AONVCKOB pa3sMep M3ACAMIL npH
TEXHOAOIHYECKHX HCCAEPOBAHHIT MOCTABACHKI AONVCKM
B NPEACAAX KOTOPHIX AOAKHO HAXOAMTCH BBIYHCACHOC
CpeAHee YHCAO KOTOPO€ MOJKHO B3ATh KaK BEAHUHHY
MAaTCPHAAA ClE He PasHOPOAHOIA.

C MaKCHMAABLHO BO3MOMHOII TOUHOCTBIO ONPEACAC-
HA VAAPHO-H3rHOHAR BA3KOCTh ABYX HHCTPYMEHTAALHEIX
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COPTOB CTaAH AAS XOAOAHOI paboril. Touynocts necae-
AOBaHHsl HEOOXOAHMO CPaBHHTh C TOYHOCTHIO OCTaAL-
HBIX MCCACAOBAHHII C LIEABIO YTOOBI ONPEACAHTL KakHe
NPECHMVIIECTBA HMEeT HCCAeAOBaHHe 00pasloB ¢ Ho-
BEIM BHAOM 3aCeYKH B CpaBHeHHH c oOpasuamu Ges
sacevek. ITpH XpynKOH HHCTPYMEHTAABHON CTaAM 3a-
KaAKY KOTOPOH NPOBOAST B MAacAe€ VCTaHOBACHO MO-
Brinenne rounoctH A0 309%, a npH ApyYrHX coprax
NOAOKHTCABHOEC BAMAHHE 3aceukH ciué Goaee Boipasm-
TEABHO.

IMpuseaen crnocod ONPEAGAEHHA TAKOra KOAMYCCTB
00pa3los KoTopkie ¢ GOABINOH TOYHOCTLIO NOKA3LIBAIOT
BAMSQHHE KOAcOaHMA CTAHAAPTHOra OTKAOHEHHMS Ha

H3MCHEHHSA BBIUCCACHOM cpeAeﬁ BCAHYHHBL,
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Preiskave varilnotehnic¢nih in mehanskih lastnosti
elektrodnih Zic pri varjenju v zas¢itni atmosferi CO,

Za varjenje jekel v zadcitni atmosferi CO, se
uporablja Zica VAC 60, ki je namenjena predvsem
za varjenje jekel, trdnosti 50—60 kp/mm?2 V &lanku
s0 opisane raziskave Zic, ki bi prisle v poStev
tudi za varjenje jekel niZjih in visjih trdnosti.
Raziskave se nanasajo predvsem na moinost upo-
rabe CO,.

I. UVOD

V zadnjem ¢asu se je poleg roénega oblo¢nega
varjenja zelo razvilo tudi polavtomatsko in avto-
matsko varjenje, ki se bo v prihodnosti e pove-
calo. Postopno povecanje teh postopkov varjenja
v primerjavi z ro¢nim je v posameznih ¢asovnih
razdobjih naslednje:

1965 1968 1971 1975
rofno varjenje 86% 80% 75% 68%
polavtomatsko in
avtomatsko varjenje 14% 20% 25% 329%

Iz tega je razvidno, da bo leta 1975 polavto-
matsko in avtomatsko varjenje zajelo Ze skoraj
eno tretjino vseh varilskih del. Od tega pa bo
velik deleZ zajelo tudi varjenje v za$¢itni atmo-
sferi. Glavne prednosti varjenja v zascitni atmo-
sferi v primerjavi z ro¢nim so predvsem velika
produktivnost, ekonomi¢nost ter dobra uporab-
nost pri varjenju tankih plo¢evin. Odvisno od
varilnotehni¢nih in metalurskih lastnosti, ki jih
zelimo pri varjenju doseci, se kot za$¢itna atmo-
sfera uporablja lahko en sam plin ali pa me$anica
ve¢ plinov, ki po svoji kemijski aktivnosti pri
procesu varjenja deluje kot kemijsko neaktivni,
n. pr. Argon, Helij, ali pa kemijsko aktivni, n. pr.
CO, ter mesanice Ar + CO: (+ 0;).Z ozirom na
tehniko varjenja razlikujemo dva postopka, ki sta
naslednja:

1. S pomozno elektrodo (TIG, WIG)

Pri tem postopku se elektri¢ni oblok vzpostavi
s pomozno netaljivo volframovo elektrodo. Varil-
na Zica pa se ro¢no podaja v oblok. Da se pre-
preci oksidacija W-elektrode, se kot zasd¢itni plin
uporabljajo neaktivni plini kot Ar, He, meSanice
Ar + He, Ar + N; itd. Po mednarodni oznaki se

postopek imenuje WIG (TIG) (Wolfram-Tung-
sten Inert-Gas). Ce se uporablja kot za$¢itni plin
Cisti Ar, se postopek imenuje tudi Argonarc. Na ta
nac¢in se lahko varijo vsi v tehniki uporabni ma-
teriali. Pri jeklih varimo z enosmernim tokom —
elektroda na minus pol. Pri varjenju Al se mora
uporabljati izmeni¢ni tok.

2. Varilna zica sama kot elektroda (SIGMA)

Postopek je nadaljni razvoj WIG postopka.
Namesto netaljive W elektrode se kot elektroda
uporabi sama dodajna varilna zica. Postopek je
prva uvedla tvrdka Linde Aier Products Kompany
— New York in ga nazvala:

Shielded Inert Gas Metal Ar (SIGMA). Kot
za$¢itni plin se lahko uporabi neaktivni ali aktivni
plin. Ce se uporabi neaktivni plin, se postopek
imenuje MIG (Metal Inert Gas). Ce pa se uporabi
aktivni plin, pa se postopek imenuje MAG (Metal
Activ Gas).

Postopka MIG in MAG se v tehniki bolj upo-
rabljata kot TIG, oziroma WIG, ker pri tem ni
potreben dodatni material — volframova elektro-
da, kakor tudi ne Zica, ki jo mora varilec drzati
v levi roki. Pri teh postopkih je torej dodatna
Zica isto¢asno tudi Ze elektroda. Postopka MIG —
MAG se dasta tudi avtomatizirati, ali samo delno
ali pa tudi v celoti. V tehniki najve¢ uporabljajo
polavtomatski postopek. V tem primeru varilec
vodi samo elektrodno Zico, medtem ko pravilno
napetost toka in hitrost odtaljevanja regulira
avtomat sam.

Zas¢itni plini

Kot je bilo Ze omenjeno, se kot zad¢itna atmo-
sfera uporabljajo plini Ar, He, CO; ter meSanice
Ar z CO,, O;, N;, H..

Sestavo razliénih normiranih plinskih mesanic
in njih komercialne nazive prikazuje tabela $t. 1.
Argon se shranjuje v jeklenkah pod pritiskom
150 atmosfer, enako tudi me$anice argona in Kkisi-
ka. Argon se uporablja predvsem v Evropi, med-
tem ko se v ZDA ve¢ uporablja helij. Argon je
14 x tezji od zraka, medtem ko je helij 7,2 X
lazji in zato manj ugoden za uporabo.

V zadnjem casu se je zaradi vecje ekonomié-
nosti zelo uveljavila tudi uporaba CO,. Uporablja
se predvsem za varjenje nizkooglji¢nih jekel,
trdnosti do 65 kp/mm?2.
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Tabela §t. 1: Sestava zaSéitnih plinov

plin Ar CO, 0, H,
CO, 99.90 - -
argon R 9999 - — —
argon za varj. 9.5 —_ - —
Argon S 1 € — 1 -
Argon S2 98 — 2 —
argon S3 97 — 3 —
Argon S5 95 — 5 —
Argon 89 6 5 —
Corgon 2 80 15 2 3
Coxogen 80 15 5 —_
Krysal 88 12 — —
Argomix D 92 - 8 -
Argomix S 88 — 12 —

CO, priStevamo h kemijsko aktivnim plinom.
Pri varjenju namre¢ zaradi visoke temperature
elektri¢nega obloka razpade po enacbi:

2C0O,=2CO + 0O,

Pri tem en del nastalega kisika reagira s talino
Cistega vara v FeO. Ogljik, ki se nahaja v talini,
zaradi svoje veéje afinitete do kisika reagira dalje
z FeO in tako se na osnovi enacbe

FeO+4 C = CO + Fe

tvori v talini CO, ki i8¢e izhod iz taline in na ta
nacin tvori pore. Za preprecitev odgora Zeleza in
preprecitev nastanka por se v tem slucaju dodaja
zici vi§ji odstotek silicija in mangana. Pri tem
nastanejo lahko tekodi silicijevi in manganovi
oksidi, ki se dvignejo na povrsino. CO, ki se tvori
v elektricnem obloku na povrsini hladnejsega
varjenca, ponovno zgori v CO,. Zaradi te dodatne
toplote je globina in enakomernost uvara vecja
kot pri argonu. Varjenje s CO, daje zato globlji
uvar, ki se §e poveca z rasto¢im varilnim tokom in
rasto¢o varilno napetostjo, manj$a pa z rastoco
varilno hitrostjo. Posledica tega je tudi mnogo
vecji delez osnovnega materiala v zvaru, posebno
$e, kadar varimo samo z enim varkom. To ima
dobre in slabe strani. Ce je osnovni material
neCist, povea nevarnost za nastanek kristaliza-
cijskih razpok. Ce pa varimo ¢ist material, pa
povecan uvar predstavlja dodatno mozZnost za
gospodarno varjenje. CO, se hrani v jeklenkah
pod pritiskom 50—60 atm v tekofem stanju.
Vrsta za3Citnega plina vpliva tudi na mehanske
lastnosti. Z isto elektrodno Zico dobimo pri upo-
rabi razli¢nih plinov razli¢ne mehanske vrednosti.
Velik vpliv na mehanske lastnosti pri varjenju
v zaS¢itni atmosferi ima tudi debelina plocevine
ter varilni parametri (jakost, napetost, varilna
hitrost). Varjenje pri visoki jakosti toka ob isto-
¢asni nizki napetosti in veliki varilni hitrosti da
sorazmerno dobro Zilavost. Pri varjenju z visoko
jakostjo toka je namre¢ nevarnost tvorbe por in
vklju¢kov mnogo manjSa. Prevelik vnos toplote

100

Prelskave varilnotehni¢nih in mehanskih lastnosti clektrodnih 2ic pri varfenju v zasditni aimosferi CO:

zaradi visoke jakosti toka se pri tem izravna
z veliko varilno hitrostjo. Debelina plotevine pa
vpliva na hitrost ohlajevanja in s tem na Krista-
lizacijo, od ¢esar je ravno tako odvisna dobra
zilavost.

Pri varjenju v zas¢itni atmosferi se za posa-
mezne kvalitete jekel uporabljajo predvsem na-
slednji zas¢itni plini in plinske meSanice:

Ar — za splosno buporabo — za
vse metale

Ar + 1% 0, — visoko legirana jekla (n.pr.
PK 18/8)

Ar+3%0, — nizko in srednje legirana je-

kla (n.pr. € 7100, C 7400)
Ar + CO, + (0,) — vsa jekla razen visoko legi-

ranih

Ar 4+ 6,5 % H, — za Ni, Ni legirana jekla, za
avstenitna Cr-Ni jekla

Ar + 15 % H, — za avstenitna Cr-Ni jekla, ven-
dar se manj uporablja, ker
vsebnost H, nad 10% ze
predstavlja nevarnost za po-
roznost

CO, — za nizkoogljicna nizkolegira-
na jekla

Za mesanico Ar-He se uporablja dodatek He-
lija 50—80 %.

Zice za varjenje v zas¢itni atmosferi

Za varjenje jekel v zas¢itni atmosferi je danes
na razpolago ve¢ vrst zic. Za varjenje nizkoogljié-
nih jekel, trdnosti do 65 kp/mm? se uporabljajo
predvsem zice legirane s Si in Mn. Za varjenje
visokotrdnih jekel pa uporabljamo Zice, ki so
dodatno legirane, z ozirom na njihov namen, $e
z NiMo, NiV, NiMoCr. Sestava je odvisna od
vrste uporabljenega zasS¢itnega plina. Za varjenje
po MIG postopku se lahko uporabljajo Zice s so-
razmerno nizjim Mn in Si, ker pri uporabi ne-
aktivnih plinov ne pride do oksidacije Fe v FeO
in s tem ni nevarnosti za nastanek por. Pri varje-
nju po MAG postopku pa mora biti vsebnost Si
in Mn vi§ja. Si in Mn zaradi svoje vecje afinitete
do kisika kot Fe nastopata kot dezoksidanta in
s tem preprecita nastanek por.

Poleg Si in Mn so poznani $e drugi elementi,
ki imajo $e vecjo afiniteto do kisika, n. pr. Al in Ti.
Pri tem pa se nastali Al:O; in TiO, zaradi visokega
talis¢a zelo tezko topita v nastali Zlindri in osta-
jata kot vklju¢ka v talini zvara. Zato Al in Ti
nacelno ne dodajamo v vec¢jih kolicinah. Kljub
temu pa jih mnoge Zice vsebujejo v manjsih koli-
¢inah, predvsem zaradi drugih namenov. Zice za
varjenje jekel, trdnosti do 60 kp/mm? se izdelujejo
po predpisu ASTM — A599. Njihovo kemijsko
sestavo ter odgovarjajoce Zice posameznih proiz-
vajalcev prikazuje tabela §t. 2.



Tabela 3t. 2: Sestava Zic po ASTM — A 559
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E60-S1 E60-S2 E&0-S3 E70-S4 E70-S5 E70-S6
C 0,07—0,19 0,06 0,07—0,19 0,07—0,15 0,07—0,19 0,07—0,15
Si 0,15-0,50 0,40—0,70 0,40—-0,70 0,65—0,85 0,30—0,60 0,80—1,15
Mn 0,90—140 0,90—1 40 0,90—1,40 0,90—1,40 0,90—1,40 140—1285
Ti - 0,05—0,15
Zr 0,02—-0,12
Al 0,05-0,15 0,50—0,90
Zasc&itni mesani mesani mesani mesani mesani CO,
plin plin plin plin plin plin
Linde Fe32 (+Cr) — Fe55(Cr) - - Fe67
- Y - EMKG6 (+Cr)
Bahler EML2 (+Cr) - EML -5 — — EMK7 (+Cr)
Phonix - — — 5 — K -5
OKI1251
Esab = = = = = OKI1252
Oerlikon — — —_ Carboviux 2 — Carboflux 1
Hobart HB 20 - HB 25 — HB 30 HB 28
Cloos - - — — - C5
Philips
(Penng) o T o - — PZ 6000
3 Stabilar B
Arcos — — Stabilar A - - Stabilar C
SAF Nertalic 60 Nertalic 65 Nertalic 60 — — Nertalic 70
Buderus — — lava-SG35 — — LAVA-SG-56
VAC 50 — — — — VAC 60

Jesenice

11. Preiskave varilnotehniénih in mehanskih
lastnosti varilnih Zic z uporabo zasCitnega
plina CO,

1. Namen in vrsta preiskav

Za varjenje Kkonstrukcijskih jekel v zaS¢itni
atmosferi CO, se danes uporabljajo predvsem
Zice, ki imajo naslednjo povprec¢no sestavo:

C Si Mn
0,10 0,85 1,35
0,10 0,90 1,50
0,10 0,90 1,70
0,10 1,0 1,50

1,10 1,70

0,10

Z vsemi Zicami navedenih sestav dobimo me-
hanske vrednosti, ki se nahajajo v naslednjih
mejah:

meja raztezanja v obmocju 42—50 kp/mm?

natezna trdnost v obmo¢ju 52—62 kp/mm?

To pomeni, da so te Zice prvenstveno name-
njene za varjenje konstrukcijskih jekel z natezno

trdnostjo 30—65 kp/mm?, to je do € 0562 (St 52).
Sem priStevamo tudi zico VAC 60 z orientacijsko
sestavo C = 0,10 %, Si 0,90 %, Mn 1,65 % in natez-
no trdnostjo Cistega vara 50—58 kp/mm?,

Za varjenje jekel z nizjo trdnostjo, to je do
50 kp/mm?, in jekel z vi§jo trdnostjo, 60—75 kp
na mm? do sedaj nismo imeli ustreznih varilnih
zic. Zato je bilo izdelanih in preizku$enih ve¢ Zic
razlicne sestave. Na osnovi rezultatov naj bi ugo-
tovili moZnost izdelave Zice za varjenje jekel,
trdosti do 50 kp/mm? (VAC 50) in jekel trdnosti
do 75 kp/mm? (VAC 70).

Istocasno smo preiskovali $e vpliv razmerja
Si: Mn na varilno tehni¢ne in mehanske lastnosti
ter oblikovanje zvara. Poleg tega smo preiskovali
mehanske lastnosti zvarov, dobljenih z razli¢nimi
dimenzijami Zic a enake kemijske sestave. Nadalje
je bilo ugotovljeno, v katerem obmodéju trdnosti
dobimo pri uporabi CO, $e zadovoljive rezultate.

Za izvrsitev omenjenih nalog je bilo izdelanih
ve¢ Sarz z analiznimi zahtevami, ki jih prikazuje
tabela $t. 3

Na osnovi teh analiznih zahtev smo ugotovili
moznost izdelave varilnih Zzic za varjenje jekel,
trdnosti do 50 kp/mm? in jekel, trdnosti 60 do

101



2E ZB 6 (1972) &t.2

Preiskave varilnotehniénih in mchanskih lastnosti elektrodnih Zic pri varjenju v zad¢itni atmosferi COz

Tabela 3t.3

C Si Mn Cr Ni Mo v
0,08—0,10 0,20—-035 0,60—-0,90 0,20—0,30 — - —
0,08—0,10 0,30—0,50 0,90—1,10 0,20—0,30 — — —
0,08—0,10 0,50—0,70 1,10—1,30 —— = — -
0,08—0,10 0,50—0,70 1,60—1,70 — — - —
0,08—0,10 0,60—0,80 1,70—1,90 - — - -
0,08—0,10 0,70—0,90 1,60—1,80 - - —_— =t
0,08—0,10 0.80—1,0 1,50—1,70 — — - =
0,08—0,10 0,90—1,10 1,40—1.60 — - —_ —
0,08—0,10 10 —120 1,60—1,80 — — — -
0,08—0,10 1.0 —1,20 1,90—-2,0 — — — —_
0,08—0,10 0,80—0,90 1,40—1,60 - — 0,30—0,40 —
0,08—0,10 0,80—0,90 1,40—1,60 - — 045055 -
0,08—0,10 0,80--0,9 1,40—1,60 — 0,95—1,05 0,30—0,40 —
0,08—0,10 0,80—0,90 1,40—1,60 — 0,95—1,05 — 0,08—0,12
0,08—0,10 0,80—0,90 1,40—1,60 - 045055 0,20—0,30 0,08—0,12
0,08—0,10 1,40—1,60 —_ 0,95—1,05 045055 0,08—0,12

0,80—0,90

Sarze so bile za nadaljnje preiskave predelane v Zico ¢ 1,2 mm.

75 kp/mm?. Nadalje smo lahko ugotovili, koliksna
je razlika med varilno tehni¢nimi in mehanskimi
lastnostmi ter oblikovanjem zvara pri zicah z niz-
ko vsebnostjo silicija in visoko vsebnostjo man-
gana ter obratno.

Pri zicah, legiranih z Ni, Mo, V smo ugotovili
zgornjo mejo natezne trdnosti, pri kateri z varje-
njem v atmosferi CO, Se vedno dobimo zadovolji-
ve rezultate, oziroma od katere natezne trdnosti
dalje moramo ze uporabiti mesane pline, da dobi-
mo zadovoljivo Zilavost.

Za preiskave so bile Zice razvrs$cene v tri sku-
pine. Prvo so sestavljale Zice, ki naj bi po predvi-
devanju pridle v poStev za varjenje jekel do
50 kp/mm? (VAC 50). Drugo so sestavljale Zice, ki
po sestavi odgovarjajo za varjenje jekel 50 do
60 kp/mm? (VAC60). Tretjo grupo pa so sestav-
ljale Zice, ki naj bi prisle v postev za varjenje jekel
60—75 kp/mm? (VAC 70). Pri zicah, ki naj bi prisle
v poStev za varjenje jekel do 50 kp/mm? in jekel
60—75 kp/mm?, smo predvsem ugotavljali mehan-
ske in varilno tehniéne lastnosti pri uporabi CO,
ter dodatno pri nekaterih zicah tudi pri uporabi
mesanice CO, + Ar. Pri Zicah za varenje jekel
50—60 kp/mm?, to je vrste VAC60 pa smo ugo-
tavljali varilno tehni¢ne in mehanske lastnosti
predvsem z ozirom na razli¢éno vsebnost silicija
in mangana v varilni Zici.

Preiskave so bile izvrSene pri naslednjih varil-
nih pogojih:

a) zasc¢itni plin: CO, b) mes$ani plin
Ar + CO, (80:20)
@ Zice 1,2 mm 1,2 mm
jakost toka 180 A 350A
napetost toka 24—26V 3032V
hitrost pomika 6 m/min 9,5 m/min
Zice
pretok plina 15 1/min 151/min
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Kemijsko sestavo uporabljenih Zic ter rezul-
tate kemijskih in mehanskih lastnosti izdelanih
¢istih varov prikazuje tabela $t. 4 in $t. 5,

2. Rezultati preiskav

Na osnovi varilno tehni¢nih preiskav ter rezul-
tatov, ki jih prikazuje tabela $t. 4 in §t. 5 smo
prisli do naslednjih zakljuc¢kov. Zici §t. 1 in §t. 2
po svoji kemijski sestavi ne odgovarjata za varje-
nje v atmosferi CO,. Pri varjenju smo v vsakem
primeru dobili porozne zvare, ki so bili opazni
tudi na povriini zvara. Pri Zicah $t. 3 in §t. 4 se
je ob¢asno poroznost $e pojavila, vendar v mnogo
manjsi obliki kot pri Zicah $t. 1. in 2. Pri Zicah
§t. 5, 6, 7 pri varjenju por ni bilo opaziti, pa¢ pa
smo opazili mikro pore pri radiografskem pre-
gledu. Zato tudi Zice teh sestav ne moremo upo-
rabiti za varjenje s CO,. Sele z zicami od $t. 8
dalje smo dobili homogene zvare. Iz tega sledi,
da se za varjenje v atmosferi CO; lahko uporabijo
Zice, ki imajo minimalno 0,60 % Si in 1,30 % Mn.
Zice §t.3, 4, 5 smo preizkusili tudi z uporabo
mesSanega plina (80 % Ar + 20 % CO,). V tem
primeru smo pri vseh Zicah dobili homogene
zvare. Iz tega sledi, da moremo z Zicami, ki
imajo vsebnost silicija pod 0,60 % in mangana pod
1,30 % uspe$no variti samo z uporabo mesanega
plina. Pri tem uporabimo zaradi ekonomicnosti
tako razmerje Ar: CO,, da pri gotovi Zici Se dobi-
mo homogene zvare. S tem v zvezi odpade vsaka
moZnost varjenja v zas¢itni atmosferi CO; jekel,
trdnosti do 50 kp/mm? z Zico, s katero bi dobili
odgovarjajoce mehanske lastnosti za ta jekla. Z
vsemi Zicami, ki po sestavi odgovarjajo za varjenje
v atmosferi CO, dobimo mehanske vrednosti
Cistega vara nad 50 kp/mm?. Zato jekla niZjih
trdnosti lahko uspe$no varimo samo z Zzicami,
s katerimi dobimo zvare s sorazmerno vi§jo trd-
nostjo. Poizkusi so bili narejeni zaradi varjenja
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Tabela 3t.4: Kemijska sestava elektrodnih Zic in éistega vara

Sestava Cistega vara

k. ¢ s Ma G ;‘l‘i‘:- C Si Mn Cr
A VAC-50 - - o -
L005 021 036 032 Cco 007 om 020 019
2 01 030 0 02 co, 011 013 037 048
3. 005 046 071 co, o0m 018 032 _
mes. plin 006 024 045
4 005 053 068 030+Ti co. 00 025 036 025
med. plin 005 033 044 026
5. 01l 038 097 025+Ti coO, 008 024 066 019 N
meé.plin 009 023 066 022
6 010 041 110 co, 08 02 05
7. 010 045 102 029 co, 00 023 o0& 024
8 000 066 133 co, 007 036 08
9. 010 06 170 co, 008 038 140
B.VAC- 60
0. 010 071 160 co, 008 035 0%
1. 012 075 152 co, 008 037 112
2. 009 074 170 co, 0® 036 0§
3. 010 074 180 co. 007 030 09
' 010 075 182 co, 009 037 114
05 012 075 1% o co. 010 045 12
011 079 148 co, 0® 04 10
010 080 16 co, 007 03 112 o
010 080 170 - co, 009 048 115
1,20 co. 008 052 092
126 co. 006 073 094
162 co, 007 04 10 o
126 o, 0® 05 0
134 co, 00 06 115 o
s co, 010 070 126
1,60 co, 007 045 102
1,70 o, 010 06 132
18 co, 010 05 125
1,50 co, ol o7 11
1.8 co, 007 060 117 : i
160 co, 010 07 124 -
1,68 co, 010 05 125 ‘
170 co, 008 05 0% -
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Preiskave varilnotechni¢énih in mehanskih lastnosti elektrodnih Zic pri varjenju v zadéitni atmosferi CO:

Sestava elektrodne Zice

i S

2010 10

u. 01 10

3. 013 105
%, 015 105
370011 10
B 012 110
0. 010 110
0. 012 112
C.VAC-T0

A 014 10
2. 016 106
;3. 0,03 l.ié
M. 010 105
5. 010 070
%, 011 080
4. 005 030
8010 093
9. 012 070
. 010 097

.. 010 090
2. 010 060
5. 012 0%
5. 008 070

Tek. &t.

zas¢itni
plin
A. VAC-50
1 CO.
2. CO,
3. CO.
mes pl.

104

Mn

1,70
1,75
135 ]
71.750 ]
1,60
140
165
170

1,80
1.80
20

1,35
1,10
145
1,80
1,58

1,70

1,57
1,63
1,20
145
ITIO

Cr

Ni

110
1,04
1,00
100
0,53
1,20

1,00
2,50

Mo v
032 —
0,50 —
054 —
036 —~
038 —
— 0,10
— 0,11
029 0,12
040 0,10
050 0,13
045 —

Tabela 5t. 5 — Mehanske lastnosti Cistega vara

Scstava Cistega vara

Natezni preizkus

meja raz.

kp/mm?

trdnost
kp/mm?*

80

oot C S Ma C Ni Mo V
Co, 008 058 1,05
CO. 008 064 1,12
(50; 012 077 0%
EO, 6,10 0,76 1,01
O, 0,7087 ;,Sl 110
: E, o 006 080 1,01
co, 08 o0& 112
o CO, (—)ﬁ ;0.75 1.2 7
CO, 6.!2 0,80 1.3 — — — —
co. o0 om 1® — — —  —
CO, 005 067 125 — - — —
CO, —O,I_O 70.66 R 0.9; — - 030 -
co. 01 040 075
med. plin 009 046 080 — — - -
CE), 0,09 B 045 097 0,54
mes, plin 0,11 055 LS — — 038 —
C.b, 006 013 072 — 108 03% —
mes. plin 0,04 017 080 108 036
C0: » (;08 (;.46 095 094 034
mes. plin 0,11 0,36 1,16 064 030 —
CO, 0,07 6.34 0,39 085 — 0,07
mes plin 0,09 041 102 — 08 — 0,07
Cb, 7 70.07 N 0,55 108 — 0,9 . O,Ib
7 go, 0,10 061 117 - 045 025 012
mes. plin 0,10 042 ) 6,79 - 115 039 008
) CO. 010 070 1,11 — (;.98 0.507 0,12
CO, 0,06 0.347 O,SQ 02 220 041 =i
mes, plin 006 041 064 025 223 042 -
: Zila;vost V-Notch (kpm/cm’)
rfz;ege: ko;xtrakcij & ter]mcra(. prcizkusanfa
% % 20 0 —2°C
10,0 22.E Z\:ari ];o;u;cn .
7.1; 7 27();* zvar porozen 7
20,0 49,6 10,0 80 50
13,0 210 6,0 50
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Natezni preizkus

2ilavost V-Notch (kpm/cm?®)

Tek. 5t zasé.itm meja raz, trdnost Tz_w;‘} kontrakcija temperat. preizkusanja
plin kp/mm? kp/mm’ 2% 9% r —2¢C
4 co 029 506 150 30 95 80 50
med. pl 446 492 10,0 165 80 60 50
s co, 438 s om0 es 1S 140 120
mes pl 489 572 240 612 150 120 70
6. Co, 471 60 20 663 125 e 90
7. co, a7 25 20 00 160 150 100
s co, w2 s om0 M5 105 80 60
o o, s47 280 08 150 B30 90
B. VAC-60
. co, 454 574 2,0 %5 10 80 60
. co, 20 550 2%,0 650 130 10,0 80
- mes. pl. - 42; 56.0—-—28.07 - 63,0 16,0 o —l;.(; - 100
. co, 45 sS4 %0 e 160 140 120
1B co, a9 560 300 70 62 145 125
4 co, 460 565 T Y s 125 105
. co,  #4 si4 S0 62 160 130 120
6. co, 23 os2 73 68 143 125 100
7. co, 455 559 %0 680 140 0s 95
8. co, 430 593 300 &6 145 15 95
9. co, 30 s45 0 200 &0 123 95 13
0. o, %8 588 20 095 % 6 50
. co, 450 55 0 80 82 60 140 120
2 co, T %3 300 612 125 o 73
n co a7 a5 %0 603 130 %5 6
u  co, C sr ess 200 »5 0 1m0 100 80
B P %0 280 670 150 B i3
% co, 522 636 a0 603 S osp 120 90
7. co, 492 o4 24 66,5 25 85 70
- ® co, 05 63,1 260 640 130 105 90
C»  co, 49 43 20 69,0 125 95 85
" ® co,  s5 615 240 608 B35 85 70
s, co, 480 600 26,0 60 0 120 90 70
2. o, 439 549 35 640 15 100 BT
B co, o so 230 65 1235 95 80
M. CO, 29 56,0 %5 65 100 75 60
3. co, 450 580 23 662 100 80 60
% CO, 496 025 20 0 130 90 60
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Natezni preizkus

Preiskave varilnotchni¢nih in mehanskih lastnosti elektrodnih Zic pri varjenju v zascitnl atmosferi CO»

zilavost V-Notch (kpm/cm’)

Tek. 3. zaScitni meja raz. trdnost rl:‘:zicgc(;c kontrakcija temperat. preizkusanja

plin kp/mm? kp/mm? 0 % 2 o —2rC
I Ca 42,1 555 28,0 69,8 135 10,5 75
33, Cco, 514 643 240 63,5 9.0 60 40
39. CO, 429 36,0 28,0 704 95 7,0 6,0
40. CO, 455 653 250 65,2 11,75 95 6,5

C. VAC-70

41, CO, 52,7 634 20,0 55,0 136 11,65 45
42, CO, 530 642 20,0 M5 10,0 93 85
43, CO, 480 62,0 26,0 640 115 75 55
44. CO, 48,0 59,0 240 64,0 125 95 6,5
45, CO, 54,5 62,5 26,0 625 12,5 85 65

mes. pl. 56,5 640 275 63,0 140 10,0 76
46. CO, 56,0 65,5 20,0 62,1 11,5 9,0 6,6

mes. pl. 63,0 720 20,0 56,0 130 95 75
47, CO, 485 603 220 55,0 11,0 62 5.1

mes. pl. 337 63,0 230 60,0 118 83 6,0
48, CO, 540 66,9 21,0 63,0 105 8,0 55

mes. pl 65,6 75,5 18,0 590 125 10,0 75
49, CO, 58,0 70,0 22,0 62,0 11,0 6,2 45

mes. pl. 58,6 71,1 230 60,0 120 79 9,0
50. CO, 65,0 72,7 20,0 62,0 11,5 80 6,5
51. CO, 63,6 740 20,0 530 9.0 6,5 45
52, CO, 67,5 72,0 20,0 58,0 920 50 5
53. CO, 70,0 840 20,0 56,0 6,5 45 40
54. CO, 640 716 21,0 58,0 10,0 55 37

mes. pl. 64,7 720 22,0 61,0 135 83 57

jekel € 0245, € 0345, € 0360. Pri varjenju teh jekel
z Zico VAC 60 dobimo zvare s sorazmerno visjo
trdnostjo, kot jo imajo obi¢ajno jekla. V mnogih
primerih pa predpisi tega ne dovoljujejo in zahte-
vajo, da imajo tudi zvari niZjo trdnost. Zato je
bilo poZeljno, da bi se za varjenje teh jekel uvedla
zica VACS50, ki bi dala niZje mehanske trdnosti.
Kot je razvidno take Zice izrecno za varjenje
v atmosferi CO, ni mogoce izdelati, temvel
moramo v takem primeru ako Zelimo doseci nizjo
trdnost uporabiti meSani plin ter ustrezno nizje
legirano Zico.

Nadaljnje preiskave od 3t.9 do §t.40 so bile
preiskave zic, tipa VAC 60, razlicnih sestav ter
medsebojna primerjava lastnosti, z ozirom na
razli¢no vsebnost silicija in mangana. Pri tem smo
ugotovili predvsem naslednje: Zice z nizkim sili-
cijem v obmocju 0,60—0,70 % in nizkim manga-
nom v obmodju 1,25—1,35 nimajo dobrih varilnih
lastnosti., Zvari se ne razlivajo dobro in imajo
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hrapavo povrsino. Zilavost je slaba. Zice z nizkim
silicijem v obmo¢ju od 0,60—080 in visokim
manganom v obmo¢ju 1,70—1,90 ravno tako nima-
jo dobrih varilno tehni¢nih lastnosti. Talina zvara
je bolj gosto tekofa. Zaradi tega se zvari ne
razlivajo lepo, temve¢ so zelo izboceni. Posebno
je to opazno pri varjenju kotnih zvarov, zaradi
¢esar moramo variti s sorazmerno visjo jakostjo
toka. Zaradi goste taline in slabega razlivanja te
Zice tudi niso primerne za varjenje tanjsih ploce-
vin, ko varimo samo z enim varkom. PovrSina
zvarov je hrapava. Nastala Zlindra ima zaradi
vecje vsebnosti manganovih oksidov nizje talisce
in se zato bolj zapecte in teZje odstranjuje. Zaradi
veéje vsebnosti manganovih oksidov je Zlindra
tudi bolj temno rjave barve. Dobimo pa s temi
zicami sorazmerno dobro Zilavost. Zvari imajo
v tem primeru nizji silicij in vi§ji mangan kot
zvari, dobljeni z ostalimi zicami, kar ugodno
vpliva na 7zilavost. Prav tako vsebnost nizkega



silicija in vi§jega mangana ugodno vpliva na bolj-
S0 obstojnost zvarov pri hladnem preoblikovanju.

Zice z vsebnostjo silicija v obmod&ju 0,80—1 %
in mangana v obmocju 1,40—1,60 % imajo dobre
varilno tehni¢ne lastnosti ter zadovoljive mehan-
ske lastnosti. Talina zvara je lazje tekoca. Zvari
se lepo razlivajo. Nastala Zlindra je zelenkasto
rjave barve in se rada odstranjuje.

Zice z vi§jim silicijem v obmoc¢ju 1—1,20 % in
manganom v obmoc¢ju 1,50—1,80 % imajo zelo
dobre varilnotehni¢ne lastnosti. Talina zvara je
zaradi vsebnosti vi§jega silicija lahko tekoca.
Zvari se lepo razlivajo in oblikujejo. Nastala
zlindra je svetlo zelene barve. Zaradi dobrih
varilno-tehni¢nih lastnosti in lepega razlivanja so
zice teh sestav tudi primerne za varjenje tanj$ih
plotevin — posebno 3e pri varjenju od zgoraj
navzdol. Zilavost zvara je nekoliko nizja kot pri
zicah z nizkim silicijem. Prav tako je obstojnost
zvarov pri  hladnem preoblikovanju manjsa.
Z ozirom na to, da dobimo z zicami z niZjo vseb-
nostjo silicija boljso zilavost, a slab$e varilno
tehnicne lastnosti, pri zicah z visjim silicijem pa
boljse varilnotehni¢ne lastnosti, a nekoliko slabso
zilavost, se je kot najprimernej$a srednja sesta-
va pokazala sestava s Si 0,80—1,00% in Mn
1,40—1,70 %. Na ta nadin dobimo $e vedno zadosti
dobro razlivanje in oblikovanje zvarov ob isto-
Casni zadovoljivi Zilavosti.

Od 3t.41 nadalje so bile preizkulene Zice, ki
so namenjene za varjenje visokotrdnih jekel,
trdnosti nad 60 kp/mm?,

Za zacetne preiskave smo uporabili Zice, ki
so bile legirane samo s silicijem in manganom.
Vendar samo z ve¢jo vsebnostjo silicija in man-
gana ni bilo mogoce dose¢i zadovoljive rezultate.
Dobljene so bile prenizke mehanske vrednosti,
ki naj bi jih Zice za varjenje visokotrdnostnih
jekel imele. Tako smo dosegli pri vsebnosti
1,20 % Si in 2 % Mn mehanske vrednosti, ki so
bile le minimalno visje, kot jih dobimo z Zzico
VAC 60. Poleg tega razlivanje in oblikovanje zvarov
zaradi visoke vsebnosti mangana ni najboljse.
Zato so bili nadaljnji poizkusi narejeni z Zicami,
legiranimi z Mo, NiMo, NiV, NiMoV. Pri tem smo
pri varjenju v zadc¢itni atmosferi CO, dosegli
zadovoljive rezultate do trdnosti 70 kp/mm? Pri
zicah, kjer smo dobili pri varjenju v za&itni
atmosferi CO, vi§jo trdnost od 70 kp/mm?, nismo
dobili ve¢ zadovoljivih rezultatov za Zzilavost.
S tem dobimo tudi odgovor na vprasanje, v kate-
rem obmocju trdnosti je moZno zadovoljivo variti
v atmosferi CO,. Iz navedenih poizkusov je razvid-
no, da je to obmoéje trdnosti 50—70 kp/mm?2.
Jekla pod to trdnostjo in nad njo pa moramo
variti z uporabo mesanega plina,

Z ozirom na izvriene preiskave varilno tehnié-
nih in mehanskih lastnosti z Zicami razli¢nih
sestav se je izkazalo, da od vseh preizkudenih Zic
pridejo v poStev za varjenje v zaS¢itni atmosferi
predvsem sestave Zic, ki jih prikazuje tabela §t. 6.
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Podane so tudi dobljene mehanske lastnosti ¢istih
varov, ki so bile doseZene z uporabo odgovarjajo-
¢ih zascitnih plinov.

Za dolocitev vpliva dimenzije na mehanske
lastnosti smo preiskovali ¢iste vare z Zicami
208 in 12 in 1,6 mm, izdelanimi iz iste 3arZe,
to je z enako kemijsko sestavo. Dobljeni rezultati
so prikazani v tabeli §t.7. Iz teh je razvidno, da
dimenzija Zice nima bistvenega vpliva na mehan-
ske lastnosti, razen na zilavost, ki je pri Zicah
2 0,8 nekoliko boljsa.

ZAKLJUCEK

Z ozirom na izvrSene raziskave je razvidno,
da v atmosferi CO, lahko uspe$no varimo samo
jekla v obmot¢ju trdnosti 50—70 kp/mm?. Za
varjenje jekel s trdnostjo pod 50 kp/mm? ne
moremo izdelati ustrezne zice, ki bi bila uporabna
za ta namen. Zato lahko ta jekla varimo pri
uporabi CO, samo z Zicami, s katerimi dobimo
visjo trdnost zvara. Pri varjenju jekel vi§jih trd-
nosti, tj. nad 70 kp/mm? pa pri uporabi CO, kot
zasCitne atmosfere ne dobimo vel zadovoljive
zilavosti. Zato moramo tako v prvem kot v drugem
slu¢aju uporabiti mesani plin.

Pokazalo se je tudi, da je za dosego dobre
zilavosti zelo vazna vsebnost silicija in mangana
v zvaru. Iz preizkusov je razvidno, da je bila mno-
go boljsa zilavost dosezena pri zvarih, pri Katerih
je bila vsebnost silicija pod 0,50 %, a vsebnost
mangana nad 1 %. Zato morajo Zice, ki so name-
njene za varjenje visokotrdnih jekel, vsebovati
sorazmerno nizji silicij in vi§ji mangan, kljub
temu da so s tem varilno tehni¢ne lastnosti
nekoliko slabge.

Po oceni in pregledu sestav preizkusenih Zic
ter po analizi dobljenih rezultatov bi za varjenje
jekel v zas¢itni atmosferi prisle v poStev predvsem
sestave zic, ki jih prikazuje tabela $t.8.

Rezultati v tabeli veljajo pri uporabi CO,.

Pri uporabi mesanega plina Ar + CO, pa so
rezultati za 2—3 kp/mm? vi§ji. Prav tako dobimo
boljSo zilavost. Sestava $t.1 pa je namenjena za
uporabo mesanih plinov, predvsem za varjenje
jekel do 50 kp/mm?. Zvari imajo zaradi uporabe
meSanih plinov in nizke vsebnosti silicija dobro
zilavost. Namenjena je tudi za taka varilska dela,
kjer se zvari kasneje hladno preoblikujejo. Zice
$t. 2—4 so namenjene za varjenje jekel, trdno-
sti 50—65 kp/mm?. Sestava §t. 2 je namenjena
predvsem za vefvarkovno varjenje debelejsih
plocevin, in to predvsem tam, kjer se zahteva visja
zilavost. Sestava $t.4 ima vedjo vsebnost silicija.
Zaradi boljsih varilno tehni¢nih lastnosti je name-
njena predvsem za varjenje tanj$ih plocevin,
posebno $e za varjenje od zgoraj navzdol. Sestava
§t. 3 pa je namenjena za univerzalno uporabo.

Sestave od $t. 5 dalje so namenjene za varjenje
jekel, trdnosti nad 60 kp/mm?.
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Tabela $t.6: Sestava in mehanske lastnosti Zic za varjenje v zaséitni atmosferi

Preiskave varilnotehnitnih in mehanskih lastnosti clektrodnih Zic pri varjenju v zasCitni atmosferi CO:

Analizxi z.i_ce 7 ) o o meja trdnost mz:czck iilivosl
razt. =y immt L=5d

() Si Mn Cr Ni Mo Y plin kp/mm? P % 20 [V
0,10 0,38 0,97 025 -:Ti — — CcoO, 455 55,1 250 16,0 11,7 92
395 478 290 16,2 10,0 9.0
356 4.5 340 16,0 10,0 90
Ar + 489 55,2 240 11,6 10,0 7.2
CO, 122 10,3 73
150 12,1 7.7
0,10 0,70 1,70 — —_ — — CO, 41,0 544 300 16,0 120 85
15,5 105 75
145 105 920
0,10 0,90 1,50 —_ — — - CO, 42 557 26,0 145 105 75
15,0 75 6,5
14,5 95 75
0,12 1,10 1,70 —_ - - - CO, 473 61,0 250 12,0 85 70
11,0 75 6,0
125 85 65
0,08 1,05 1,35 — — 032 - CcO, 48,0 59,0 240 123 9,1 6,0
124 95 6,5
12,6 99 66
0,11 0,80 145 - - 0,54 - CO, 56,0 655 200 10,0 6,7 6,6
56,0 669 240 115 8,7 66
11,6 75 57
Ar + 630 720 20,0 122 90 6,5
CO, 127 97 6,5
13,1 97 81
0,10 093 158 - 1,04 0,38 — CO, 540 669 210 103 79 53
61,1 720 200 10,6 80 5.6
10,6 85 6,0
Ar + 65,6 755 180 122 90 75
CO, 12,2 10,2 72
11,5 11,0 8,5
0,08 0,50 1,80 — 1,10 036 — CO, 48,5 60,3 20,0 10,0 6,0 50
110 70 6,0
12,0 6,0 52
Ar + 53,7 634 20,0 115 8.0 75
CO, 125 85 65
o N 12,5 8,0 65
0,12 0,70 1,70 - 10 — 0,10 CO, 58,0 70,0 210 10,0 6,2 45
55,0 645 22,0 105 6,5 45
115 70 55
Ar + 55,6 66,1 23,0 15 80 80
CO, 120 82 85
B B 130 75 9,0
0,10 0,97 157 — 1,0 — 0,11 CO, 65,0 727 20,0 11,0 77 58
62,5 70,0 220 119 85 6,5
) 11,9 87 73
0,10 0,90 1,63 - 053 029 0,12 CcO, 63,6 74,0 20,0 85 64 46
95 59 51
e - 950 713 53
0,12 0,90 145 — 10 0,50 0,13 CO, 68,8 840 20,0 6,25 41 35
6,5 475 4,1
6,75 4,75 41
0,10 0,50 1,20 — 1,20 040 0,10 CO, 675 720 200 80 6,5 45
95 6,5 55
75 55

8,5




sestava Zice

C Si
1. 0,11 0,75
2 _0,12 l.lb
3 3.12 0,75
; 4, 0,13 0,90
5. 70.!0 0,65
—6. 7 70.!4 097
7 011 8,92
Tabela 5t. 8
C
1. 0,10
2. 0,10
3. 0,10
4. 0,12
5. 0,10
6. 0,10
T 0,10
8. 0,10
9, 0,10
10. 0,10
Tabela $t. 9
predvidena
oznaka
VAC 50
VAC 60
VAC 65
VAC 70 (Mo)

VAC 70 (NiMo)

Mn

1,80
145

1,9

1,70

1,70

1,50

T,SS

Si

0,40
0,70
0,90
1,10
0,70
0,70
0,70
0,70
0,70
0,70

0,10
0,10

0,12

0,10
0,10
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Tabela §t. 7 — Mehanske lastnosti Zic razlicnih dimenzij

Lastnosti Cistega vara

meja g ot raztezek kon-

dimenz. . Zilavost V-Notch
Zi sestava Cistega vara raztez. L=5d trakec. ki 2
@ mm Si Mn oy kP/mm® T Ty T
08 0,10 0,39 124 476 592 26,0 530 16,0 140 13,0
12 0,09 037 1,14 46,0 56,5 240 64,0 150 11,75 10,2
16 0,10 034 1,10 430 534 320 60,0 120 86 65
038 0,10 0,75 1,06 50,1 61,8 200 520 145 110 10,5
1.2 0,08 0,77 1,03 475 58.2 240 71,0 125 95 90
1,6 0,10 0,71 1,01 485 61,9 26,0 604 115 8,0 70
08 0,11 046 142 5438 63,0 230 590 145 115 85
12 0,06 045 1,26 4456 547 280 65,2 16,0 125 115
1,6 0,10 0,45 133 463 58,5 28,0 70,5 17,5 120 105
08 0,10 0,70 130 43,0 593 250 65,0 13,25 95 7,25
12 0,11 0,66 121 475 512 250 66,0 14,0 100 6,25
16 0,12 0,68 125 450 55,0 300 659 140 95 15
08 007 035 1,23 439 56,6 250 636 165 130 120
1.2 0,08 0,38 1,40 46,0 590 240 51,0 150 12,0 90
16 0,07 0,36 1,26 46,1 570 28,0 70,0 150 13,0 10,0
08 0,12 0,75 1,15 4“5 65,6 200 585 125 10,5 95
1,2 0,11 0,70 L1 49,5 63,1 26,0 640 13,0 11,0 8,0
16 0,10 062 0,96 490 59,8 260 65,1 14,0 10,5 9.0
08 0,10 0,64 1,30 45,0 62,5 190 55,5 11,0 95 7.5
12 0,10 0,70 1,26 517 65,6 20,0 585 125 90 75
16 0,10 0,65 122 547 66,2 240 69,0 120 10,5 8,0
e T koo ikp/cm?
Mn Cr Ni Mo v mgj/a rI:z trdnost ";“E(,o::
1,00 0,25 - 3545 4555 14—16
1,70 — — — 40—48 50—58 12—16
1,60 - — - 4250 52—60 10—16
1,70 — — — 4452 54—64 8—14
1,70 — — 0,50 — 52—60 62—70 913
1,70 — 1,0 0,30 — 52—60 62—T70 9—13
1,70 — 1,0 — 0,10 56—64 66—T74 8—12
1,70 — 0,50 0,25 0,10 56—64 66—74 8—12
1,70 — 0,55 0,25 0,10 60—68 7078 6—10
1,70 - 1,0 0,50 0,10 66—74 76—84 4— 7
kp/mm?
Si Mn Cr Ni Mo trdn. namen uporabe
&, vara
0,35 1,00 0,25 - - 45—55 za jekla do 55 kp/mm?
0,90 1,60 — - — 52—60 za jekla 50—65 kp/mm?
1,10 1,70 _ i _— 54— 64 za varjenje tankih
plocevin, reparature
0,70 1,70 — - 0,50 62—70 okl 75 k 5
0,70 10 030 62—70 2 jekin. 6015 kp/mm

1,70

109



2E ZB 6 (1972) 3.2

Iz vsega navedenega sledi, da bi torej za izde-
lavo zice VAC 50, v kolikor bi se za to pokazala
potreba, prila v postev sestava $t. 1. Za izdelavo
zice VAC70 pa bi priSle v postev sestave $t.5
in §t. 6.

Kot kon¢ni rezultat bi torej za potrebe varje-
nja jekel do 75 kp/mm? bile najbolj primerne Zice,
ki jih prikazuje tabela §t.9.

III. PREISKAVE ZVARNIH SPOJEV

Preiskave so imele namen ugotoviti uporab-
nost posameznih Zic za varjenje posameznih
kvalitet jekel.

IzvrSene so bile naslednje preiskave:

1. preiskave spojev kvalitet € 0345, € 0460,

Preiskave varilnotehniénih in mehanskih lastnosti elektrodnih Zic pri varjenju v zadéitnl atmosferi CO:

pomik Zice: 6 m/min.

pretok plina: 151/min.

polozaj varjenja: vodoraven

1z vzorcev smo preiskovali naslednje:

. mehanske lastnosti spoja in istega zvara
. zarezno Zzilavost zvara in prehodne cone

. pregibni kot alfa

. trdoto po preseku zvara

. radiografski izvid

N4 o -

Rezultati preiskav

Rezultati preiskav so prikazani na tabelah
§t. 10, 11, 12, 13,

Tabela 5t. 11: Zilavost V-Notch — kpm/cm?

€ 0462 in € 0562 z Zico VAC 60 zvar prehadoa: cona
2. Preiskave spojev visokotrdnega jekla z min. temp. 2 0 b 0
mejo raztezanja 50 kp/mm? z Zico VACG60 in ) - =
VAC 70 (Mo) € 0345 8,7 8,6 73 56
3. Preiskave spojev kvalitete HPA-10 z VAC 70 52 6.0 9.2 6,3
(Mo) in VAC 70 (NiMo). A 0.6 60 109 13
€ 0460 15, ; 12,3 2
Preiskave zvarnih spojev kvalitet 12.1, ::; 112 g 5
€ 0345, € 0460, C 0462, C 0562 174 125 10,0 92
Preiskave so bile izvriene z uporabo zice ——
VAC 60. Uporabljena je bila plodevina, debeline C 0462 78 6.8 6,9 6,0
12 mm. Velikost vzorcev zvarjenega spoja je zna- 8,7 6,5 71 6,3
Sala 800 x 300 X 12 mm. Izdelani so bili V zvari 7.1 6,3 6,6 75
s ravo korena pod naslednjimi 0ji: ' ——a
po-p 4 : - C 0562 78 6,8 6,6 53
Zica @ 1,2 mm 87 65 72 67
jakost toka: 180 A 7' 6'3 7'4 5'4
napetost toka: 26 V 1 ) 4 ¢ y
Tabela §t.10: Natezni preizkus
722N natezni preizk tezni izkus
Kvaliteta spoja “elstega zvara
trdnost meja trdnost raztezek upogib.
kp/mm? ?:;g;‘,‘ kp/mm? 1=5d% stop.
C 0345 40,5 45 59,9 30 2 X 180
pretrgal
vV 0snovi
C 0460 47,7 41,8 56,8 320 2 X 180
47 474 57,1 28,0
pretrgal
v osnovi
C 0462 53,9 449 58,5 20,0 2 X 180
52,0 46,9 60,0 240
pretrgal
v osnovi
¢ 0562 59,5 464 59,0 24,0 2 % 180
60,0 46,0 58,6 28,0
pretrgal

v osnovi
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Tabela $t. 12: Trdota po preseku zvara — HB

Kvaliteta zvar prehodna cona osnova
Cc0345V 200223 174—207 165—172
C 0460 184207 156—174 156—165
C 0462 168—198 160—211 145—160
C 0562 195239 180—229 164—170
€ 0562 195239 180—229 164—170

Tabela 3t. 13: Radiografski izvid
Kvaliteta ocena
C0345V 5
C 0460 5
C 0462 5
C 0562 5

Ocenjevanje je bilo izvrSeno po mednarodni
rentgenkoteki  ITW/IIS; najbolj$i zvar = 35,
najslabsi = 1.

Zakljucek: Rezultati potrjujejo kvalitetno
izvedbo. Mehanske lastnosti so zadovoljive.

Zilavost zvara je v mejah zahtevanih vrednosti,
zato se Zica VAC 60 lahko uporabi za varjenje teh
kvalitet.

Preiskave zvarnega spoja jekla z minimalno
mejo raztezanja 50 kp/mm?’

Preiskave so bile izvrsene z Zico VAC60 in
VAC 70 (NiMo)

C Si Mn Ti Al
020 0.60 155 0.15 +

1. Sestava jekla:

3. Sestava uporabljenih Zic

C Si
VAC 60 011 087 172 — —
VAC 70 (NiMo) 0.10 093 158 104 038
2. Mehanske lastnosti jekla
meja raztez, trdnost £a1=tesz§k zilavost  upogib
kp/mm? kp/mm? % kpm/cm? stop.
52 695 28 1075 180

Tabela 5t. 14. Mehanske lastnosti

raztezek

2E ZB 6 (1972) 5t.2

Namen preiskave je bil ugotoviti uporabnost
zice VAC 60 in VAC 70 za varjenje ploevine ome-
njene kvalitete. Za preiskavo smo uporabili plo-
¢evino, debeline 8 mm. Izdelan je bil V-zvar s po-
pravo korena. Varili smo pod naslednjimi pogoji:

Zica @12
napetost toka: 26V
jakost toka: 180 A
pomik Zice 6 m/min
pretok plina 151/min

Rezultati preiskav z Zico VAC 60

Narejene so bile naslednje preiskave:

A. brez predgrevanja — vmesni sloji ohlajani
na 100°C

B. brez predgrevanja — varjenje neprekinjeno
brez ohlajanja vmesnih slojev

C. predgrevanje na 250° — ohlajanje vmesnih
slojev na 150°C

D. predgrevanje na 350° C — ohlajanje vmesnih
slojev na 150°C

Dosegli smo naslednje rezultate:
(Tabela §t. 14, 15)

Vsi preizkulanci so se pretrgali v osnovnem
materialu

Tabela 3t. 15. Trdota po preseku zvara

prehodna cona osnova zvar
A. 290380 210 207
B. 318—406 210 198
C. 280—2%0 201 198
D. 198 198

266—285

Preiskave so pokazale, da je v obeh primerih,
ko smo varili brez predgrevanja, z ohlajanjem in
brez ohlajanja vmesnih slojev, prehodna marten-
zitna cona zelo ostro izrazena in ima pri poizkusu,
ko varimo brez ohlajanja vmesnih slojev, pri vrhu
zvara trdote 390—460 HB, po sredini zvara pa
318—343 HB. Ce pa vmesne sloje ohlajamo na 100°,
pa je trdota prehodne cone pri vrhu zvara ca.
380 HB, po sredini pa 290—312 HB. Spoji, ki so
bili predhodno predgrevani na temp. 250 in 350°C,
imajo znatno niZjo trdoto prehodne cone, ki v no-
benem primeru ne presega 300 HB. Metalografska
preiskava je pokazala, da je struktura pregrete
cone osnovnega materiala, ki meji na zvar, feritno
perlitna, zaradi ¢esar so tudi trdote niZje kot pa
pri vzorcih, varjenih brez predgrevanja.

Zilavost

j . nost i V-Notch
oo - - S
A. 52 694 250 2 < 180 102 85
B. 55 705 220 2 x 180 95 9.0
C. 523 695 20 2 x 180 10.3 83
D. 515 68.9 23 2 x 180 10.7 87
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Rezultati preiskav z zico VAC 70 (NiMo)
Varili smo pri naslednjih pogojih:

Predgrevanje na 250°C. Ohlajanje vmesnih

slojev na 150°C.

Rezultati preiskav:
Mehanske lastnosti prikazuje tabela §t. 16

Tabela 3t. 16

meja raztez. trdnost upogib

kp/mm! kp/mm® stop. |=%Sd kp%cm’
542 723 220 2x 180 7.2 6.0
8.3 6.0
6.3

8.5

PreizkuSanec se je pretrgal v osnovnem ma-
terialu.

Meritev trdot zvarnega spoja je podana na
shiki $t. 1.

260
- |
/
AT
@ 200 A
I A
’o\ ! \ —
L) B L’ \7‘ A\l A
o B -
2
160 |

1 1
BKR20E8 6420246 80DRKINR

Oddaljenost od sredine zvaro v mm

Slika $t.1
Zvarni spoj z Zico VAC 70 (NiMo)

Strukture zvara prehodne cone in osnovnega
materiala pa prikazujejo slike 8t.2, §t. 3. in $t. 4.

Dosezeni rezultati so ugodni. Z ozirom na to,
da smo varili s predgrevanjem, je trdota prehodne
cone v mejah 210—240 HB.

Zakljuctek:

Za varjenje jekel z mejo raztezanja min.
50 kp/mm? se priporo¢a predgrevanje, ki bi mo-
ralo biti temperaturno tako regulirano, da bi
trdota v prehodni coni ne presegla 300 HB ob
istotasnem ohlajanju varkov na 100—150°C. Ce
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Preiskave varilnotehniénih in mehanskih lastnosti elektrodnih Zic pri varjenju v zas&itnl atmosferi COz

Slika §t.2
Mikrostruktura zvara (200:1)
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Mikrostruktura prehodne zone (200:1)
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varimo brez predgrevanja, dobimo zaradi tvorbe
martenzitne strukture v prehodni coni konice iz-
redno visoke trdote, ki presegajo tudi 400 HB.

Z ozirom na dobljene rezultate je razvidno, da
dobimo z Zico VAC 60 pri tej debelini plocevine
(8 mm) spoj z dovolj visoko trdnostjo in mejo
raztezanja ter ni potrebna Zica z viSjo trdnostjo
Cistega vara.

Trdota po preseku zvara

Preiskave zvarnega spoja kvalitete HPA 10

Preiskave so bile izvrSene s plogevino, debeline
10 mm. Izdelana sta bila dva V zvara z zico VAC 70
(Mo) in VAC 70 (NiMo). Namen preiskave je bil

dolo¢iti uporabnost obeh Zic za varjenje te
kvalitete,
Sestava plocevine:

C _Si Mn Cr Cu Ni Mo
6.22 0.93 1.16  0.71 020 0.11 0.40
Sestava zic:

C Si Mn Ni Mo
VAC 70 (Mo:) 011 080 145 — 054
VAC 70 (NiMo) 0.10 093 158 1.04 038

Pred varjenjem je bila plofevina odzarjena na
temperaturi 720° C.

Pogoji varjenja:

Zica @ 1.2 mm
jakost toka: 180 A
napetost toka: 26V
pomik Zice 6 m/min.
pretok plina: 15 1/min,

predgrevanje na 250°C,

Med varjenjem je bila temperatura varjenja
250°C.

Po varjenju smo plo¢evino pocasi ohlajali.

Rezultati preiskav

1. Mchanske lastnosti zvarnega spoja prikazuje
tabela 3t. 17

PreizkuSanca sta se pretrgala v osnovnem
materialu

Trdota HV

Trdota HY

ZE ZB 6 (1972) 8.2

2. Trdota po preseku zvara

Meritev trdot zvarnega spoja je podana na
slikah 3t.5 in $t.6.

380 sreding ——- |
A
360
%0 (- \\
320 A
!
i | '\‘\ /\‘\ \‘
2&0‘ B !\ \
260, ] ’l AN
ZZ %4 v
—r
m -
i | | |
2 08 6 42 02 ¢ 58 1002

Oddaljenost od sredine zvara v mm

Slika §t.5
Zvarni spoj HPA — 10 z zico VAC 70 (Mo)

] st.2
420 g.n
SEEEEiEREnE
360 /| ! N\

ol | ! |
320 ] 1 : ‘ :
ol | il
280 ; 1
= | I\ U b [

AT N
2%0 7 g
220 /] WA\
200

120 8 6 4 2 02 4 6 80P
Oddalienost od sredine zvara v mm

Slika §t.6
Zvarni spoj HPA — 10 z Zico VAC 70 (NiMo)
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Tabela 3t. 17

Preiskave varilnotehni¢nih in mchanskih lastnosti elektrodnih 2ic pri varjenju v zascitni atmosferl CO:

uporabljena meja raztez. trdnost g upogib zilavost V-Notch
Zica kp/mm?® kp/mm?* 0 stop. - 20 o
VAC 70 (Mo) 58 725 2 < 180 8.6 6.1 49
94 64 56
99 6.9 6.0
VAC 70 (NiMo) 590 730 25 2 x 180 75 60 44
9.0 6.0 46
9.1 6.0 6.0

3. Kemijska analiza Cistega zvara

Mn C Cu N Mo

c
spoj VAC 70 (Mo) 043 065 011 031 018 009 053
spoj VAC 70 (NiMo) 004 070 110 040 020 065 035

Zakljudek:

Z obema Zicama dobimo zadovoljive rezultate.
Pri tem dobimo z Zico, ki je legirana samo z Mo,
celo nekoliko boljso zilavost.

Literatura:

1. Leon Knez: Priruénik za upotrebu dodatnog materijala

2. Ivan Limpel: Varjenje v zas¢iti CO,

3. Dr. I. Masumoto: Verfahrenstechnische und werkstoff-
kundliche Fragen der CO-schweissung, Schweisstechnik
(Wien) &t. 1/1965

4. Phoenix-Union — Das Schweissen im Handwerk

ZUSAMMENFASSUNG

Die Silizium-Mangan-legierte Drahtelektrode mit einer
durchschnittlichen Zusammensetzung C =0.10%, Si=
= 0.90 %, Mn = 1.60 % ist fiir das S.hutzgasschweissen von
Stahl mit einer Zugfestigkeit bis zu 60 kp/mm’ bestimmt.
Die Zugfestigkeit des Schweissgutes betrigt von 352 bis
58 kp/mm’. Fur das Schweissen der Stiihle mit einer niedri-
geren oder hoheren Festigkeit als die der VAC 60 haben
wir bisher keine geeigneten Drahtelektroden gebabt. Es
sind deswegen mehrere Drabtelektroden verschiedener
Zusammensetzung ausgefertigt und gepriifft worden. Auf
Grund dieser Untersuchungsergebnisse sollte in den Pro-
ductionsprogramm auch die Drahtelektrode VAC 30 fiir
das Schweissen der Stihle bis zu 30 kp/mm? Zugfestigkeit,

und VAC 70 fiir das Schweissen der Stihle bis zu
70 kp/mm* Zugfestigkeit eingefiihrt werden. Gleichzeitig ist
auch der Einfluss des Si: Mn Verhiiltnises auf die mecha-
nischen Eigenschaften, auf die schweisstechnischen Eigen-
schaften, und auf die Formgebung der Schweissnaht unter-
sucht worden.

Es ist auch der Anwendungsbereich fiir CO, Schutzgas
in dem noch zufricdenstellende Ergebnisse erzichlt werden,
bestimmt worden. Neben dem sind auch Vergleichsunter-
suchungen {iber die mechanischen Eigenschaften des
Schweissgutes verschiedener Dickenabmessungen und glei-
cher Zusammensetzung durchgefihrt worden,

SUMMARY

The wire for welding in CO: atmosphere — VAC 60,
with average composition 0.10 % C, 0.90 % Si, 1.60 % Mn is
intended for welding steels with strength up to 60 kp/mm?.
Tensile strength of pure weld is 52 to 58 kp/mm’. For
welding steels with lower and higher strengths as intended
with VAC80 wire no corresponding welding wires were
available till now. Therefore wires with various composi-
tions were made and tested and basing on the obtained

results also VAC 30 and VAC 70 wires will be introduced
into our production program for welding steels with
strengths 50 and 70 kp/mm?# respectively. Simultancously
also influence of Si:Mn ratio on mechanical properties,
welding properties, usability of CO, as protecting gas was
determined in which satisfactorial results are still obtain-
able, Also mechanical properties of pure weld with wires
of various dimensions but the same composition were
compared.

3AKAIOYEHHE

AAR CBAPKN CTaAl npounocTH Ao 60 km/mm? B arsocdepe CO,
npuMeHsercs  nposoroka VACS0 ¢ cosepmanmesm: C = 0,10 %,
Si w 0.909% s Mn = 1.60 %. ConporHBACHHE Pa3pHBY WICTOIR CBap-
HOTA WIBA HAXOAMTCR B npeseAax sexxay 5258 xr/ma?, Aas cmapgn
crasell NPOMHOCTH BMIEG M IDKE TEX KOTOPHE COOTBCTCTBYIOT
nposoAokit VAC-60 HCCACAOBAHO HECKOABKO NPOBOAOK PasAMYNOTa
XHMHHYCCKOTA COCTABA KOTOpME OBl ASAM BOIMONKHOCTH B3ATH B NPO-
Tpasy BEpaboTRy npoposoki VAC-50, AAR CRapR#t CTRAM IPOYHOCTH
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A0 50 xr/ym? 1 nponosoxn VAC-T0 aas eraan npownocts A0 70 kr/aoed,
IMapaseABsHO © €THM HCCACAOBAHO BAHAHMC orTHowmenns Si: Mn na
MEXAMMYECKHA, CBADO-TEXHIUYECKNA CBONCTBA & TAKKE H HA dopmu-
poBKY cBapouHora caod, Ompeacacna ofaacts npusenenss 0, xax
JAIMTHOrA 233 B KOTOPONl NOAYYCHE! euld YAOBACTBOPHTCALHLIE
peavasTarel. Cpasnens  Taxke Mexamgeckus cBollcrsa  umcrora
CHAPOuNOrA [UBA NPOBOACK PA3AHYHON TOALIHNM NO  OAMMAKOROIA
XHMHHECKOra CocTama,
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Elektronska mikroanaliza trdnih kovinskih

in nekovinskih snovi

A.UVOD

V tem sestavku smo si namenili opisati znaéil-
nosti elektronske mikroanalize v takem obsegu,
da bi bili raziskovalci razliénih strok pouéeni o
principih elektronske mikroanalize, da bi dobili
pregled o bistvenih sestavnih delih elektronskih
mikroanalizatorjev, spoznali metode za analize in
preiskave, dobili predstavo o analitskih moinostih,
elektronskih mikroanalizatorjev in koncno vedeli
kaksne so napake pri elektronski mikroanalizi.

Sestavek ni namenjen raziskovalcem, ki se ba-
vijo s problemi mikroanalize, ampak raziskoval-
cem, ki bi radi uporabljali to metodo za preiskavo
snovi. Zato smo iz sestavka izpustili vse, kar smo
smatrali, da je drugotnega pomena za uporabnike
analiz, od bolj obSirnega fizikalnega opisa osnov-
nili principov elektronske mikroanalize do mate-
maticnilh postopkov za izradunavanje popravk.

Upamo, da smo uspeli in da je sestavek dovolj
dostopna in dokumentirana informacija iz katere
bodo zainteresirani lahko izlulcéili vse osnovne
podatke, katere potrebujejo, da bi lahko elektron-
sko mikroanalizo koristno vkljudili v svoje delo.

B. METODE ZA MIKROANALIZO

Metode za mikroanalizo so osnovane na absorb-
ciji in emisiji X Zarkov. Razvija se tudi metoda,
pri kateri z joni izbijamo iz povr$ine snovi tanke
sloje atomov in jih nato analiziramo v masnem
spektrografu, Ta tehnika pa prihaja sedaj v postev
le za posebne fizikalne preiskave. Bolj razSirjena
absorbceijska analiza sloni na razliki v absorbcij-
skem koeficientu za X Zarke med razli¢nimi atomi.
Tudi ta metoda ni toliko dovriena, da bi dovolje-
vala kvantitativne preiskave, marveé se rabi le za
kontaktno ali pa projekcijsko rentgensko mikro-
radiografijo.

Pri emisijski analizi se vzbuja atome z X Zarki,
to je fluorescenéna metoda ali z elektroni, to je
elektronska analiza, zabeleZen signal pa so v obeh
primerih X Zarki.

Uporabnost fluorescenénega vzbujanja pri mi-
kroanalizi omejuje razmeroma globoko prodiranje
X Zarkov in majhna gostota snopa. Zato ta tehnika
ne prihaja v poStev za mikroanalizo, pat pa se je
razsirila pri makroanalizi.

Za mikroanalizo je najprimernejsa metoda, pri
kateri vzbujamo atome s finim snopom incidend-

nih (vpadnih) elektronov in belezimo nastale
X Zarke. Spekter emitiranih X Zarkov je kom-
pleksen, kar je slaba stran, katero pa Siroko
kompenzirajo naslednje prednosti:

— moZnost vzbujanja s snopom, ki ima zelo
majhen premer,

— plitvo prodiranje elektronov v globino ana-
lizirane snovi,

— moZnost vzbujanja praktiéno vseh atomov,
razen helija in vodika,

— enostavno  finofokusiranje elektronskega
snopa z energijami 5 do 50 keV, kar pokriva celo
podrocje energij, ki so potrebne za vzbujanje
karakteristi¢nih ¢ért vseh atomov.

C. PRINCIP ELEKTRONSKE MIKROANALI-
ZE IN ZGRADBA MIKROANALIZATORJEV

1. ZNACILNOSTI VZBUJANJA X SEVANJA
Z ELEKTRONI

Na sliki 1 so prikazane energije, ki so potrebne
za vzbujanje K in L sevanj za elemente period-
nega sistema.

Pri prakticnem delu na elektronskem mikro-
analizatorju navadno ne gremo z energijo inci-
den¢nih elektronov preko 30kV, da elektroni ne
prodirajo pregloboko v analizirano snov, ker bi se
s tem zmanjSala geometri¢na lo¢ljivost analize in
povecalo ozadje. Zato navadno uporabljamo K se-
vanje do atomskega Stevila 30-33, nad 33 uporab-
ljamo L sevanje, pri elementih z atomskim Stevi-
lom nad 80 pa uporabljamo tudi érte M sevanja.

Poglejmo sedaj katere so glavne fizikalne zna-
Cilnosti analize s pomo&jo elektronskega mikro-
analizatorja (1). Intenziteta vzbujenih X Zarkov,
ki je v neposredni zvezi z ob&utljivostjo aparata,
je odvisna od gostote in energije elektronov v in-
cidenénem snopu. Vedina energije elektronov
v tem snopu pa se ne porabi za vzbujanje X Zar-
kov, marve¢ v trkih z vodljivimi in valenénimi
elektroni ustvarja toploto. Obsevana snov se zato
ogreva, vendar je odvajanje toplote pri snopih s
premerom priblizno 1 mikron tako intenzivno, da
lahko zanemarimo pri anorganskih snoveh ogre-
vanje analizirane tocke. Izjema so nekatere snovi,
ki vsebujejo kristalno vodo.

Pri sedanjih konstrukcijah elektronskih mikro-
analizatorjev dosega gostota toka pribl. 2 A/cm?.
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Slika 1
Energije vzbujanja (V) in valovne dolZine () K in L é&rt
X sevanja v odvisnosti od atomskega stevila. Pod absciso
so shemati¢no prikazani intervali valovnih dolZin, za katere
se lahko uporabljajo razliéni kristali monokromatorji v
mikroanalizatorju tipa JXA-3A

Pri sedanji elektronski optiki se ta gostota lahko
ohranja do premera snopa pribl. 0,5 mikrona. Ce
se premer elektronskega snopa Se zmanjSuje,
mot¢no pada gostota toka in s tem intenziteta
X zarkov zaradi nepopolnosti le¢. Vzbujanje
z manj$im snopom ne prinasa izboljSave tudi zato,
ker postane loéljivost analize neodvisna od pre-
mera snopa.

Ce premer snopa ne presega dometa elektronov
v snovi, je minimalni analizirani volumen odvisen
od premera snopa. Pri snopih z manj$im preme-
rom od 1mikrona ta pogoj ni ve¢ izpolnjen in
elektroni prodirajo v snov globlje od 1 mikrona.
Zato postane analizirani volumen, in s tem geo-
metriéna lo¢ljivost analize, odvisen od prodiranja
elektronov v snov.

Prodiranje elektronov zavirajo neelasti¢ni trki
z vodljivimi elektroni, kar inciden¢nim elektro-
nom zmanj$uje energijo in ustvarja toploto, elas-
ti¢ni trki na razli¢nih elektronskih lupinah v ato-
mih pa so vzrok nastanka X Zarkov.

Razdelitev elektronov v globino in njihova po-
prec¢na energija sta odvisna od energije primar-
nega snopa in od atomskega Stevila analizirane
snovi. V lahkih elementih inciden¢ni elektroni
med prodiranjem v notranjost pocasi izgubljajo
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energijo, zato je globina prodiranja (Xy na sl.2)
razmeroma velika, odbija pa se malo elektronov.
Ce povetamo energijo elektronov, ostaja razdelitev
enaka, poveda pa s¢ premer vzbujenega volumna
snovi. Pri obsevanju tezkih atomov se zaustavijo
elektroni blizje povrSini in je zato mnogo vel
elasti¢no odbitih elektronov. Ce se poveCa ener-
gija inciden¢nih elektronov, se seveda poveca tudi
globina njihovega dometa, premer vzbujenega
volumna pa se poveca manj, kot v lahkih ele-

mentih.
lektronshi, Elektr [
snop | \ snop 7
\ !
P |
\Premer] Ly |
' ST I Xﬂ/ 7"
an AR
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c) d)

Oblika vzbujenega podrodja v elementu z majhnim (a) in

z velikim (b) atomskim Stevilom in sprememba oblike

tega podroéja s povecavo energije incidenénih elektronov

(c, d).X; je globina penetracije elekironov, X, pa globina

do katere imajo vpadni elektroni energijo, ki je velja od
vzbujalne energije X Zarkov

Za analizo v elektronskem mikroanalizatorju
pa ni vazen celoten domet elektronov v snovi,
marved le globina, do katere se njihova energija
zmanj$a pod energijo, ki je potrebna za vzbujanje
X sevanja, katerega uporabljamo za analizo (X,
na sl. 2), Ta koristna globina se zmanjSuje z nara-
S¢anjem atomskega $tevila analizirane snovi, raste
pa z energijo elektronskega snopa. V snoveh, ki so
sestavljene iz razli¢nih atomov, je koristna globina
vzbujanja razli¢na za razli¢ne elemente, na primer
v Mn alumosilikatu je pri energiji elektronov
20kV ca 25 X 10—4cm za Mn; 28 X 10— cm za
Siin 2,9 X 10— za Al



2. EMITIRANI SPEKTER

Emitirani spekter X Zarkov (sl. 3) je sestavljen
iz dveh delov — iz ¢rtnega in zveznega. Karakteri-
sti¢ne energije ¢rtnega dela ustrezajo preskokom
elektronov med razlitnimi elektronskimi lupinami
v atomih. Oznake Kkarakteristi¢nih ért (valovnih
dolzin so K, L, M in N, s podznakami «, 8, v, I,
II. Crtni del spektra uporabljamo za elektronsko
mikroanalizo.
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Valovna dolZina, A
Slika 3

Spekter X sevanja za molibden

Temu delu se superponira zvezno sevanje,
katerega energija sega prakti¢no od energije 0 do
energije inciden¢nih elektronov. Ta del spektra je
pri elektronski mikroanalizi vir napak in se ga
zato izogibamo. Delno uspemo s tem, da damo
incidenénim elektronom energijo, ki naj bo pri-
blizno 2 do 3-krat vecja od energije, ki je potrebna
za vzbujanje karakteristicne c¢rte. Zaradi take
energije vzbujalnih elektronov se predvsem poveca
intenziteta Crtastega dela spektra in zraste raz-
merje med intenziteto merjene valovne dolZine
in ozadja, kar izboljsa obcutljivost analize. Pri
analizi snovi, ki je sestavljena iz atomov z zelo
razlicnimi atomskimi $tevili, na primer oksidi in
sulfidi tezkih elementov, zlitine tezkih in lahkih
kovin, lahko zvezno sevanje tezkega elementa
vzbuja ¢rtni spekter lahkega elementa in dobimo
tako napako zaradi fluorescence. Pri analizi takih
snovi je najbolje, da uporabljamo mehkejse seva-
nje L ali M serije, ki rabi manjso vzbujalno
energijo.

Predstavo o ucinku snopa elektronov nam da
podatek, da je izkoristek ustvarjanja Kea sevanja
za baker reda velikosti 10— pri razmerju med
stvarno energijo elektronskega snopa in vzbujalno
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energijo 2. Emitirani X Zarki so izotropno razde-
ljeni v prostoru in jih za analizo v mikroanaliza-
torju uporabimo le majhen del, kolikor jih zajame
povrsina uklonskega kristala, ki jih usmerja v na-
pravo za registracijo. Ta povr§ina zavzema majhen
del prostorskega kota 4I1. Za grobo predstavo naj
povemo, da je delez izkoris¢enih Zarkov reda
velikosti 105,

3. ZGRADBA ELEKTRONSKEGA
MIKROANALIZATORJA

Elektronski mikroanalizator sestavljajo nasled-
nji primarni deli:

1. Vir elektronov je Zareta volframova nitka,
iz. katere Wehneltov stoZec ekstrahira elektrone,
jih zbere v okrogel snop in jim da primarno
energijo.

2. Elektronske le¢e (kondenzor, objektiv, pro-
jektiv) fokusirajo elektrone v snop z Zeljeno veli-
kostjo, ki je obi¢ajno med 0,5 in 1 X 10-4cm.
Nekateri tipi mikroanalizatorjev imajo samo eno
leco (objektivno le¢o), drugi tipi instrumentov
imajo 2 ali 3.

3. Priprava za vstavljanje in premikanje vzor-
ca v mikroanalizatorju. Ta naprava ima tudi avto-
matski premik vzorca za linijsko analizo ne da bi
se prekinil vakuum.

4. Eden ali ve¢ nedisperzijskih ali disperzijskih
(kristalnih) spektrometrov.

Disperzijski spektrometer sestavljajo gonio-
meter, ukrivljeni kristal (monokromator), v kate-
rem se uklanja po Braggovem kriteriju Zeljena
karakteristicna ¢rta in se tako lo¢i od kompleks-
nega spektra X Zarkov, katerega emitira obsevana
snov, ter Stevec (detektor), s katerim merimo in-
tenziteto uklonjenih X zarkov.

Vec¢ina mikroanalizatorjev ima po ved uklon-
skih kristalov. Zaradi konstrukcije spektrometra
je namre¢ omejen kot zasuka Kkristala in je le
z ve¢ Kkristali mogo¢ uklon karakteristi¢nih &rt
vseh elementov. Intenziteto uklonjenih X Zarkov
v vecini aparatov registrira proporcionalni Stevec.
Ta Stevec ima zelo kratek mrtvi ¢as in zato niso
potrebne korekture do intenzitete ca. 20.000 im-
pulzov na sekundo; pri standardnem delu korek-
ture praktitno niso nikdar potrebne. Stevci so
preto¢nega tipa, skozi nje se pretaka meSanica
plinov argona in metana. Obsevano mesto, kristal
in okno proporcionalnega $tevca morajo lezati na
obodu kroga, ki ga imenujemo Rowlandov krog
(sl. 4), sicer niso izpolnjeni pogoji za Braggov
uklon.

Nedisperzijski spektrometer nima uklonskega
kristala, ampak v njem neposredno dolo¢imo
energijo sevanja karakteristiéne ¢rte s pomodjo
fotopomnozevalke. To informacijo nato obravna-
vamo na podoben nacin kot informacijo iz disper-
zijskega spektrometra. Prednost nedisperzijskega
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spektrometra je ve¢ja ucéinkovitost, 1z konstruk-
cijskih razlogov ima namreé¢ vecji prostorski kot
zajemanja emitiranih X Zarkov.

Izhodni koti, pod katerimi spektrometri zaje-
majo emitirane X Zarke, so razliéni pri razlicnih
tipih mikroanalizatorjev in znasajo med 15 in 70°,
celo do 90°. Cim vedji je kot, tem manjse so izgube
zaradi absorbcije X Zarkov na poti od mesta na-
stanka do povrsine vzorca in boljsa je obcutljivost
mikroanalizatorja.

Vir tektor
elektronov ~ %tevec)

Elektronski

/
! 7/
V4
Kristal
lonohromator
/
/
Slika 4
Geometrija kristalnega spektrometra s popolnim fokusira-
njem

5. Naprave za numeri¢no registracijo intenzite-
te uklonjenih X Zzarkov, sestavljajo poleg propor-
cionalnih $tevcev $e ojacevalci in dekadni Stevci,
eno ali ve¢kanalni analizator in elektronski diskri-
minator.

Dekadni $tevci imajo navadno vgrajene ure, ki
samodejno izklopijo $tetje po dolo¢enih ¢asovnih
presledkih. Informacije z dekadnih Stevcev lahko
prepisemo, lahko pa jih vodimo tudi v printer, ki
jih avtomatsko belezi. Razen na dekadne Stevce
se signal vodi na ratemeter (instrument, ki meri
hitrost emisije uklonjenih X Zarkov), iz tega pa Se
na mehaniéni zapisovalec in na napravo za slikov-
no analizo.

6. Naprava za slikovno (povrsinsko) analizo
(anglesko scanning, francosko balayage), je napra-
va, s katero dobimo elektronsko in kemi¢no po-
dobo analizirane povrsine. Analizirano polje ima
plod¢ino do 0,5 X 0,5 mm. Slika se ustvarja lahko
s pomocjo odbitih, izbitih in absorbiranih elektro-
nov in s pomoéjo X Zarkov.

Naprava deluje tako, da na mirujo¢em ali stop-
njasto premikajotem se vzorcu elektronski snop
otipava analizirano polje v zaporednih vodoravnih
értah, signal pa se prenaSa sinhrono na zaslon
Braunove cevi, kjer se ustvarja slika.
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7. Opti¢ni mikroskop se uporablja za viziranje
in opazovanje analiziranega polja.

V nekaterih tipih mikroanalizatorjev je mogoce
neposredno opazovanje analizirane totke med
analizo. Zato je mogote poleg opti¢ne metode opa-
zovati tudi katodno luminiscenco snovi, to je
svetlobo znacilne barve, ki jo emitira snov, ki jo
obsevamo z elektroni. Pri analizi nekaterih sesta-
vin oksidne narave je mogoce lociti med seboj
razli¢ne faze prav s pomocjo katodne luminiscence.

Nekateri mikroskopi na mikroanalizatorjih
imajo zrcalni objektiv z veliko goriséno razdaljo.
Objektiv je v osi prevrtan in skozenj sega elek-
tronski snop. Kvaliteta slike, ki jo da tak’ mikro-
skop zaostaja za kvaliteto slike standardnih meta-
lografskih mikroskopov, prakti¢na lo¢ljivost pa je
reda velikosti 1 .

Pri drugih tipih mikroanalizatorjev opazovanje
med analizo ni mogoce. Analizirano polje viziramo
elektronsko ali pa indirektno s pomo¢jo kontami-
nacijske sledi. Taka izvedba opti¢nega mikroskopa
ima boljSo kvaliteto slike, je pa za delo manj
priro¢na.

8. Naprave za ustvarjanje in kontrolo vakuuma.
Notranjost elektronskega mikroanalizatorja mora
biti v vakuumu, da ne oksidira volframova Zicka,
ki je vir elektronov in zato, da zra¢ni steber ne
zmanjsuje intenzitete elektronskega snopa na poti
od njenega vira do obsevane toc¢ke. Pri analizi
lahkih elementov (na primer O, C, N), morajo biti
tudi spektrometri v vakuumu, sicer se intenziteta
dolgovalovnih X Zarkov preve¢ zmanjsa zaradi
absorbcije v zraku na poti od obsevane totke do
kristala in naprej do Stevca.

9. Naprave za ustvarjanje in stabilizacijo na-
petosti, so potrebne za pospeSevanje elektronov,
za napajanje proporcionalnih $tevcev in za napa-
janje razlicnih tokokrogov in vezij, na primer
elektronskih le¢, scanning naprave itd.

D. OBCUTLJIVOST IN METODE ANALIZE V
ELEKTRONSKEM MIKROANALIZATORJU

Kvantitativna analiza v elektronskem mikroana-
lizatorju je primerjalna. Geometri¢na lo¢ljivost za
kvalitativne analize je priblizno enaka premeru
najmanjsega elektronskega snopa, to je cca. 0,5 mi-
kronov. Da bi mogli izvriti zanesljivo kvantitativ-
no analizo mikroskopske faze, mora imeti v rav-
nini opazovanja velikost 3 do 5 mikronov Iz ¢im
tezjih elementov je sestavljena tem boljsa je geo-
metri¢na lo¢ljivost mikroanalizatorja. Analizirani
volumen ima red velikosti kubi¢nega mikrona tj.
10—12 cm? Pri Zelezu ima ta prostornina maso pri-
blizno8 x 10—12g. Pri pazljivem delu izmerimo
0,02 do 0,03 % Al v raztopini v Zelezu, to pa pome-
ni, da je masna obcutljivosti elektronskega mikro-
analizatorja do 10—% g. To je za ve¢ redov veliko-
sti ve¢ja obcutljivost kot pri standardnih meto-
dah mikroanalize, ¢e izvzamemo aktivacijsko ana-
lizo. Velika masna obcutljivost je prednost, pa tudi
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TABELA I — Razdelitev nekaterih elementov med ferit in perlit v jeklu kvalitete ¢ 0561

Perlit
Element
Intenziteta’ Vsebnost (%)

Al 255 0,02

Si 6498 043

Mn 16936 1,76

Sn 88 0,028
Sb 636 0,19

Ferit
Intenziteta’ Vsebnost (%)
341 0,027
6240 042
14416 1,50
96 0,030
265

0,08

! Intenziteta za Al, Sn in Sb je aritmetiéno popreéje 15 meritev po 100 sek intenziteta za Mn in Si popreéje 5 meritev.

slaba stran elektronske mikroanalize. Pri analizi
lahkih elementov, npr. kisika, ogljika, itd., je mas-
na obcutljivost manjs$a za red velikosti.
Predstavo o tem kolikSne vsebnosti elementov je
mogode Se izmeriti z elektronskim mikroanaliza-
torjem nam dajo podatki v tabeli 1.

V prvem priblizku je razmerje intenzitet X Zar-
kov med analiziranim vzorcem in standardom po-
znane sestave (intenziteti smo dolocili v polozajih
najvecje intenzitete spektrometra in pri enaki
energiji ter intenziteti elektronskega snopa) enako
razmerju masnih koncentracij elementa v vzorcu
in v standardu. To proporcionalnost imenujemo
tudi prvi priblizek po Castaingu, ki je izdelal prvi
uporabni mikroanalizator.

Ce sta si analizirani vzorec in standard po
sestavi zelo razli¢na, proporcionalnost ne velja veé,
ampak je potrebno eksperimentalne rezultate
racunsko popraviti. Vzrok odstopanja od prvega
priblizka so razlike med vzorcem in standardom
v atomskem S$tevilu, v absorbciji in v fluorescen-
ci (3).

Razlika v atomskem Stevilu je vzrok razlike
v globini koristnega prodiranja elektronov v no-
tranjost vzorca in standarda, to je razlika v veli-
kosti vzbujene prostornine, Kjer nastajajo X Zarki.
Elektronska mikroanaliza je primerjalna, zato
morata biti analizirani prostornini identi¢ni. Ob-
stojajo raCunski postopki, po katerih je mogoce
izratunati priblizno vrednost popravka zaradi
razlike v atomskem S$tevilu. Literaturni viri (4) pa
priporocajo, da je toneje in bolj enostavno, ée se
pri analizi izognemo preveliki razliki v atomskem

Stevilu med vzorcem in standardom. Pri obi¢ajnih
analizah zadostuje Ze, da izberemo analizirani
snovi primeren standard, na primer oksidni stan-
dard za oksidne vzorce in kovinski standard za
kovinske vzorce. S tem postane zanemarljiva na-
paka zaradi razlike v povpreénem atomskem Ste-
vilu vzorca in standarda.

Rentgenski zarki nastajajo do globine, koder se
energija elektronov zmanj$a pod kriti¢no vred-
nost, ki je potrebna za vzbujanje karakteristicnega
X sevanja. Ceprav je prodornost X Zarkov v snovi
ve¢ja od prodornosti elektronov, se intenziteta
zarkov znatno zmanjSa zaradi absorpcije na poti
do povriine. To zmanjsanje je tem vecje iz ¢im
vecje globine sevanje izhaja in ¢im veéji je masni
absorbcijski koeficient vzorca za karakteristi¢ne
X Zzarke ter ¢im manjs$i je izhodni kot pod kate-
rim spektrometri sprejemajo X Zarke. Ker imata
vzorec in standard le izjemoma zelo enako ali
podobno sestavo, je potrebno pri kvantitativni ana-
lizi prakti¢no vedno izracunati popravek zaradi
absorbcije.

Ta popravek je lahko zelo velik. Ker se masni
absorbcijski koeficienti razlikujejo, je v istem
vzorcu razliten za razlicne elemente. Na primer
za sevanje Si Ka so masni absorbcijski koeficienti
sestavin  alumosilikatnih  vklju¢kov naslednji:
Si 332, Al3731, O 918, Mn 2247 cm?/g. Ker uporab-
ljamo pri analizi nekovinskih vkljuckov obitajno
oksidne standarde, je vedno potrebno izracunati
popravek zaradi absorbcije, da dobimo pravi kon-
centraciji za Al in Si. Predstavo o velikosti tega
popravka si je mogoce ustvariti na osnovi podat-
kov v tabelah 2 in 3.

TABELA 2 — Sestava alumosilikatnih vkljuckov. Upostevane so popravke na razliko v atomskem
Stevilu in v absorbciji po Biichnerju in Pitschu. Za standarde so uporabljeni oksidi

sestavnih elementov. Vsebnosti elementov so zaradi preglednosti
olside. Vsebnost kisika ni bila dolodena.

Razmerje intenzitet (%)

Vkljuéek — -
MnO FeO Si0, AlLO, Vsota

1 332 44 24,1 11,1 72,8

2 21,7 31 20,2 223 703

3 28,5 33 254 16,1 733

4 303 44 27,8 11,3 73,5

5 328 4,6 31,0 T3 79,1

prerac¢unane v

Sestava (%)

MnO FeO Si0, AlLO, Vsota
338 44 42,6 18,5 99,3
25,0 31 40,0 31,2 99,3
29,0 33 458 233 1014
30,5 44 48,5 18,1 101,5
333 4,6 514 11,9 101,2




TABELA 3 — Sestava nekaterih mikrostrukturnili komponent hitroreznega jekla na sl. 9
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B 13,1 0,45 5,00 0,44 0,90 0,33 34,2 1,2 4,9 0,37 1,96 C,54 20,5 0,62 4,6 0,43 0,96 0,34 7,2 0,46 8,6 0,42 1,17 0,53 57,9 2,6 5,6 0,43 7,5 C,17
b 4 23550 25800C 50500 43400C 64500 192500
A — aritmeti¢no popredje (imp/10”); B — standardna deviacija (imp/10”); C — kocficient variacije (%); D — razmerje intenzitet na vzorcu in standardu (%),

E — koncentracija (%); F — standardi ¢iste kovine (imp/10”)
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Za izraCunavanje popravka zaradi absorbcije
je nekaj precej zanesljivih postopkov. Najbolj pre-
prost je postopek po Biichnerju in Pitschu (5, 6).
Postopek zahteva le malo racunanja in ima pred-
nost da upoSteva istofasno popravek zaradi ab-
sorbcije in atomskega Stevila. Opis postopkov za
izratun korektur bi presegal okvir tega ¢lanka.

Fluorescenca je sekundarno sevanje elementa A
zaradi elementa B. Do nje pride zato, ker ele-
ment A moé¢no absorbira X Zarke manjse valovne
dolZzine elementa B. Zato je fluorescenca tem vec-
ja, ¢im vecja je absorbcija intenzivnih ¢rt elemen-
ta B v elementu A. To se dogaja kadar valovna
dolzina elementa B leZi tik ob absorbcijskem pra-
gu elementa A (3). Do tega pride, ko so med ele-
mentoma A in B naslednje razlike v atomskem
Stevilu (Z)

Zy=Z7Z,+ 1 priZ;=<22
(A je element, katerega intenziteta se zaradi fluo
rescence poveca).

Dodatna neprijetnost fluorescence je, da zarad:
vecje prodornosti, fluorescencni zarki lahko izvi
rajo iz prostornine, ki je vecja od prostornine
primarnega elektronskega vzbujanja. V takem
primeru lahko mikroheterogenost vzorca vpliva
na to¢nost analize.

Fluorescenco lahko vzbuja tudi zvezni spekter.
Vendar je ta v splodnem zanemarljiva. Tudi v pri-
merih, ko so velike razlike v atomskem Stevilu
med atomi v vzorcu, npr. aluminij in uran, ne
dosega 1 %.

V vedini primerov je napaka zaradi fluorescen-
ce majhna in jo lahko zanemarimo. V primerih,
ko pri¢akujemo velik popravek je bolje opraviti
empiri¢no kalibracijo, kajti metode za izratuna-
vanje popravk so $e precej zapletene in neza-
nesljive.

Martin in Poole (9) navajata trditev Reeda, da
je pri analizi s K sevanjem fluorescenca zanemar-
ljiva pri elementih z atomskim $tevilom 11 do 18,
pri analizi z L sevanjem pa je le redko pomembna
pri elementih z atomskim Stevilom pod 50.

V primerih analize ve¢komponentnih snovi, npr.
nekovinskih vkljutkov, se smatra, da je rezultat
kvantitativne mikroanalize zadovoljiv Ze, ¢e v
snovi iz ve¢ atomov vsota sestavin doseze 100
+ 5 %. V enostavnejsih sistemih je mogoce doseci
boljse rezultate.

Obstojajo tudi metode za izracunavanje korek-
tur na racunskih strojih. Verjetno pa je bodoé¢-
nost cksaktne kvanti mikroanalize v tem, da se
popravki izracunajo s pomocjo enostavnega
algebrai¢nega izraza. Predno bo mogofe na ta
nacin izra¢unavati popravke, bo verjetno potrebno
dolociti empiriéno potrebne parametre. Za sedaj
SO na voljo taki parametri samo za oksidne
sisteme (7, 8).
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E. METODE ANALIZE

Raziskovalne moZnosti elektronskega mikro-
analizatorja shemati¢no kaze sl. 5. Vzorec, ki ga
zelimo analizirati, mora imeti ravno, metalograf-
sko polirano povrsino. Mikrorelief ali nagib lahko
spremenita absorbcijske izgube. Vzorec, ki ga ana-
liziramo, mora imeti prevodno povrsino, da se
lahko odvaja naboj, ki ga prinasa primarni snop
elektronov. Ce ni odvajanja naboja, se povrsina
negativno nabije in odklanja snop, ki zato ni stabi-
len v analizirani to¢ki. Povr§ino neprevodnih vzor-
cev zato naparimo v vakuumu s tankim slojem
(red velikosti 50—100 A) prevodne snovi, npr. raz-
licnih kovin ali ogljika. Naparjeno snov je potreb-
no izbrati tako, da direktno ali indirektno ne moti
analize.

ELEKTRONSKI SNOP

Optinv miroshop
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/ / fazro sestgva,
/ morfogye
Slika 5
Shemati¢en prikaz raziskovalnih moZnosti elektronskega
mikroanalizatorja

Tockasta analiza je nastarej$i nacin elektron-
ske mikroanalize in osnovna metoda za kvantita-
tivno mikroanalizo. Pri tej analizi mirujeta elek-
tronski snop in vzorec. Analiza se izvrsi tako, da
se najprej izmeri intenziteta standarda, nato v istih
pogojih intenziteta na vzorcu v eni ali veé to¢kah,
odvisno od koncentracije elementa in homogenosti
vzorca. Od teh intenzitet se odSteje ozadje, nato pa
po prvem priblizku izra¢una razmerje intenzitet
X sevanja za doloen element na vzorcu in na
standardu, ki je v prvem pribliZku sorazmerno
razmerju koncentracij. Ozadje se dolo¢i tako, da se
izmeri intenziteta z defokusiranim goniometrom
po moznosti na obeh straneh karakteristi¢ne Crte.
Merjenje intenzitete traja od 10 do veé 100 sekund,
odvisno od koncentracije analiziranega elementa.
Priporoc¢ljivo je meriti krajdi ¢as na ve¢ tockah,
kot dalj ¢asa v eni tocki, da se tako izognemo
slu¢ajnim napakam. Tabela 3 kaZe primer tockaste
analize izcej v litem hitroreznem jeklu.

Po potrebi se nato izratunajo popravki, najprej
popravki zaradi razlike v atomskem S$tevilu, nato
zaradi razlike v absorbciji in konéno zaradi fluo-
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rescence. Vsi racuni so iterativni, ter jih je potreb-
no veckrat ponoviti z upoStevanjem dobljenih
vrednosti.

Z linijsko analizo (anglesko line scanning) Zeli-
mo dolociti, kako se koncentracija spreminja na
dolo¢eni ¢rti, npr. pri prehodu med dvema faza-
ma, pri prehodu ez izcejano podrocje, ali tam
kjer pricakujemo gradient v koncentraciji. Analizo
izvr§imo tako, da vzorec pomikamo s stalno hi-
trostjo reda velikosti 10 mikronov na minuto pod
mirujo¢im elektronskim snopom. V primeru, ko
je porazdelitev posameznih elementov jasno defi-
nirana, uporabljamo lahko to metodo tudi za
kvantitativne analize s tem, da v istih pogojih
posnamemo tudi standarde in ozadje.

Ker ima proporcionalni Stevec zelo kratek
mrtvi ¢as, je odklon ratemetra v vsem merilnem
podro¢ju sorazmeren intenziteti X Zarkov. Ordi-
nata na registrirnem traku je zato sorazmerna
spremembam v koncentraciji na analizirani poti.
Primer profila koncentracij, ki je bil dolocen z li-
nijsko analizo kaze sl. 6.

Tretja metoda je povriinska (slikovna) analiza
(anglesko scanning, francosko balayage). Pri tej
analizi snop elektronov v zaporednih ¢rtah otipa

et - i reeasesesescemut? B
28

Ly hp—

Slika 6
Lezajna zlitina. Sprememba v koncentraciji elementov
bakra, arzena, svinca, kositra in antimona ter v vzorcu
absorbiranega toka na razdalji 0,26 mm
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analizirano polje, katerega velikost ne presega ca.
0,5 x 0,5 mm. Registrirni signal je lahko intenzi-
teta X Zzarkov ali elektronov. Ce izkoristimo X
zarke, dobimo specifiécne X posnetke, ki dajejo
neke vrste kemijsko podobo analizirane povrSine.
Razporeditev in gostota to¢k na posnetku pokaZe-
ta, kako je razdeljen analizirani element in koliko
ga je. Pri analizi moramo paziti, da ne pride do
defokusiranja snopa, tj. da snop ne pade zunaj
Rowlandovega kroga. V tem primeru X Zarki,
emitirani s cele analizirane povrsine, ne izpolnju-
jcjo ve¢ Braggovega uklonskega kriterija in zabe-
lezena intenziteta signala se zmanjsuje z oddalje-
nostjo od vodoravne osi analiziranega polja. Na X
sliki se pokaZe to tako, da je gostota tolk v sre-
dini slike najvecja, proti obema robovoma pa
pada, ¢eprav ima analizirani vzorec po vsem sli-
kovnem polju enako sestavo. Te tezave se pojavijo
v primeru, ko ima mikroanalizator elektronsko
scanning napravo, ki jo sestavljata dva para tu-
ljav, ki odklanjata snop v X in Y osi. Pri polelek-
tronskih scanning napravah ne pride do defoku-
siranja, ker se v X smeri snop odklanja elektron-
sko, v Y smeri pa se stopnjema premika vzorec.

X posnetek pokaze obicajno le razdelitev enega
clementa. Ve elementov spravimo na isti posne-
tek tako, da vsakega posnamemo na zaslonu Brow-
nove cevi z drugacnim barvnim filtrom.

Ze preje smo povedali, da je intenziteta odbitih
in absorbiranih elektronov odvisna od atomskega
Stevila snovi. Zato se lahko eno in drugo izKoristi
za elektronsko sliko, ki pokaze, kako so na anali-
ziranem polju razdeljene faze z razliénim popreé-
nim atomskim Stevilom. Dobimo torej posnetek
razdelitve faz. S pomocjo odbitih elektronov je
mogoce dobiti tudi topografske podobe analizirane
povrsine. Topografske podobe z boljfo locljivostjo
pa dobimo s pomocjo izbitih elektronov z majhno
energijo, imenujemo jih sekundarne elektrone, ki
izhajajo iz povrSinskega vzorca sloja, ki je debel
le nekaj 10 A, zato je mogoce razlo¢evanje majhnih
topografskih detajlov.

Na sl. 7 do 15 vidimo razli¢ni vrsti elektronskih
slik in X posnetke za razli¢ne elemente, ki so
posnete na razli¢nih vzorcih.

Slika 7
Nekovinski vkljucek v litem nizkooglji¢énem jeklu. Mikro-
posnetek (M), elektronska posnetka sestave (ES) in topo-
grafije (ET) ter specificni X posnetki za razli¢tne elemente
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Slika 8
Nekovinski vkljuéek v litem nizkooglji¢nem jeklu. Mikro-
posnetek (M), elektronska posnetka sestave (ES) in topo-
grafije (ET) ter specifiéni X posnetkl za razlitne elemente

Slika 9
Nekovinski vkljudek in izceje v valjanem nizkoogljiénem
jeklu. Elektronska posnetka sestave (ES) in topografije
(ETO) ter specifitni X posnetki za razli¢cne elemente

Vsaka analiza puS¢a na povrsini vzorca konta-
minacijsko sled. Ta sled nastane zato, ker na me-
stu udara elektronov Karbonizirajo oljne pare
vakuumskih ¢rpalk. Kontaminacija ne moti analize
vecine elementov, neprijetna postane pri analizi
lahkih elementov, katerih sevanje se zmanjsa za-
radi absorpcije v kontaminiranem sloju in je se-
veda najbolj neprijetna pri analizi ogljika. Zmanj-
Sati jo je mogoce z antikontaminacijsko napravo,
s katero se ohladi analizirani vzorec s pomocjo
tekocega dusika.

Poseben primer mikroanalize je analiza lahkih
elementov (elementov z atomskim Stevilom pri-
blizno do 10), nekaj zaradi motenj, zaradi konta-
minacije, predvsem pa zato, ker emitirajo malo
prodorno X sevanje. Karakteristi¢ne ¢rte imajo
veliko valovno dolzino in se zato mo¢no absorbi-
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rajo v vzorcu, v oknu proporcionalnega Stevca in
na poti od vzorca do Stevca. Lahki elementi fluo-
rescirajo zaradi zveznega spektra tezjih elementov.
Tudi pri najboljsih mikroanalizatorjih in pri naj-
bolj skrbnem delu, je koncentracijska obcutljivost
pri analizi lahkih elementov za najmanj en red
velikosti slab$a, kot pri analizi ostalih elementov.

F. NAPAKE PRI DELU
Z ELEKTRONSKIM MIKROANALIZATORJEM

Pri analizi izbrane mikrostrukturne faze v elek-
tronskem mikroanalizatorju navadno zaporedoma
v parih dolotujemo elemente, iz katerih je faza
sestavljena. Pri oceni rezultatov si moramo biti na
jasnem, kak$na sta napaka in ponovljivost pri za-
porednih meritvah. Ce izvzamemo razlike, ki na-
stanejo zaradi razli¢ne sestave vzorca in standar-
da, katere lahko zmanjSamo na sprejemljivo mejo
z izracunom popravk, lahko nastajajo razlike za-
radi razli¢nih eksperimentalnih napak.

Slika 10
Hitrorezno jeklo iz tabele 3, elektronska posnetka sestave
(ES) in topografije (ETO) ter specifitni X posnetki za
razlitne elemente

Slika 11

Vzorec manganove rude; elektronska posnetka topografije
in sestave in X posnetki za mangan, Zelezo in silicij
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je standardna deviacija ¢ = |' N (N — aritmeti¢no
povprecje meritev) in je 95 %% meritev v intervalu
N+2g.

Vsaka Kkvantitativha analiza obsega 4 serije
meritev: doloditev intenzitete sevanja na vzorcu in
na standardu in doloéitev intenzitete ozadja na
vzorcu in na standardu (z intenziteto oznacujemo
$tevilo zabelezenih impulzov v sekundi ali kakem
drugem ¢asovnem intervalu). Pri normalnih pogo-
jih dela sta intenziteti X Zarkov na standardu in
na vzorcu mnogo vecji od intenzitete ozadja in
Ceprav je standardna deviacija pri meritvi ozadja
zelo velika, ostaja zanemarljiva, ¢e je le razmerje
med intenziteto vzorca in intenziteto ozadja

R = 50.

Slika 12
Vzorec sintra; elektronska posnetka sestave pri razli¢nih
povecavah in X posnetki za razli¢ne elemente

Slika 14
Nekovinski vkljudek v zlitini Al; elektronski posnetek
sestave in specifitni X posnetki za razli¢ne elemente

Slika 13
Vzorec elektrokorunda; mikroposnetek, elektronska po-
snetka topografije in sestave ter specifitni X posnetkl za
razli¢ne elemente

Philibert® navaja naslednje vrste napak:

— statisti¢ne napake v zvezi z emisijo X
zarkov,

— napake zaradi spektra,

— napake Stevca,

— napake zaradi elektronskega snopa in

— napake katerih izvor je vzorec.

1. STATISTICNE NAPAKE V ZVEZI
Z EMISIIO X ZARKOV Slika 15

e g . 5 A . ] . Poskodovan povriinski sloj na sintrani zlitini za clektri¢ne
Em‘“.l.a .)\ (3’1\0\' je slutajen pojav in sledi v kontakte. Elektronska posnetka topografije in sestave in X
¢asu statisti¢ni razdelitvi po Poissonu, pri kateri posnetki
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Statisti¢na napaka bo na primer 1 %, e je pri
intenziteti Stetja N v ¢asu t, [Nt = 200.

Problem se nekoliko zaplete, ¢e hoéemo doseéi
enako natancénost meritev pri koncentraciji reda
velikosti 1 %. Napaka je mnogo vedja kot pri veliki
koncentraciji in za isto natan¢nost merjenja na
vzorcu, Ki ima 1% dolotenega elementa in na
vzorcu, ki ima 50 % istega clementa, potrebujemo
teoreti¢no 50-krat daljsi cas, kar je seveda nespre-
jemljivo. Zato se navadno zadovoljimo z manjs$o
natan¢nostjo. Ce dopus¢amo pri vsebnosti 1 % re-
lativno napako 10 %, moramo meriti tako dolgo,
da bo |'Nt = 20. Pri zelo majhnih koncentracijah
reda velikosti 0,1 % je intenziteta X Zarkov na
vzorcu blizu intenzitete ozadja, zato so statisti¢ne
napake Stetja podobne na vzorcu in pri ozadju. V
takih primerih je potrebno Steti dovolj dolgo, da
je relativna napaka za povpredno intenziteto na
vzorcu in na ozadju, ki je definirana s o/p (p je
Stevilo meritev), manjsa od 5% od aritmeti¢ne
sredine meritev. To dovoljuje, da koncentracije
nato dolo¢imo z relativno napako 10 %.

Ce ocenimo, da bo napaka sprejemljivo velika
v primeru, da bomo izmerili N impulzov, je bolje
Ce v razlicnih tockah p, izmerimo N/p impulzov,
kot ¢e bi vse impulze (N) izmerili v isti to¢ki. S
tem se izognemo napakam, katerih izvor je anali-
zirano mesto, na primer neznacilno mesto, napaka
zaradi priprave vzorca, nehomogenost itd.

2. NAPAKE ZARADI SPEKTRA

Da bi dobili pravo intenziteto X zarkov za do-
lo¢en element, je potrebno od izmerjene intenzi-
tete odSteti intenziteto ozadja.

Intenziteto ozadja sestavljajo impulzi razli¢ne-
ga porekla: zvezni spekter X zarkov, difundirano
zarcenje, kozmicno sevanje, lastno ozadje Stevca,
Stevne naprave in drugo.

Vse te motnje definiramo z ozadjem, ki ga do-
lo¢imo tako, da umaknemo kristal na eno in drugo
stran valovne dolZine merjenega sevanja, izmeri-
mo Stevilo impulzov in vzamemo za ozadje arit-
meti¢no povpredje meritev na obeh straneh. Paziti
moramo, da pri umikanju od glavne ¢rte ne pade-
mo na {rte drugih elementov, katere vzorec vse-
buje v zelo majhni mnoZini ali na sevanje malo
intenzivnih ¢rt glavnih sestavnih elementov.

Spektrometer mora biti naravnan to¢no na vrh
intenzitete sevanja. Prav lahko pa se zgodi, da
se &rte razli¢nih elementov prekrivajo, vzrok je
lahko v tem, da je valovna dolzina X Zarkov raz-
licnih prisotnih elementov tako blizu, da jih
spektrometer ne loé¢i, ali pa je valovna dolZina
X zarkov enega elementa mnogokratnik valovne
dolzine drugega.

Na primer intenzivni érti za analizo arzena in
svinca, Ka As1,1747KX in LaPb1,17258 KX se
prakti¢no prekrivata. Prekrivajo se tudi valovne
dolzine drugih ¢rt arzenove K serije in svinteve
L serije. Pri napetosti 20 kV je mogoce ta dva ele-
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menta v istem vzorcu doloditi le na osnovi malo
intenzivnih linij K8 za As in Ly za Pb. Druga taka
para sta aluminij-srebro in titan-niobij.

Ce so valovne dolZine mnogokratniki, si poma-
gamo lahko tudi tako, da eno elektronsko diskri-
miniramo.

Precej$nja napaka nastane lahko zaradi pre-
mika linij. To opazimo, ko primerjamo emisijo
nckega elementa v ¢isti ali kovinski obliki in veza-
nega v nekovinskem neprevodniku. Premik ¢&rte
opazamo pri tistih elementih, pri katerih nasta-
nejo X zarki s prehodom elektronov med enim od
globokih nivojev in nivojem, ki je tik pod valené-
nim. Tak primer so elementi tretje skupine period-
nega sistema. Linija se samo razsiri, ¢e se prehod
elektronov izvrsi med globokim nivojem in va-
lenénimi elektroni.

3. NAPAKE ZARADI STEVCA

Ko $tevec sprejme foton, ga registrira in po-
Slje impulz v $tevni sistem, nekaj ¢asa ne more
ve¢ odgovarjati na ekscitacije naslednjih fotonov.
To dobo imenujemo mrtvi ¢as Stevca in zaradi
njega ostaja doloteno Stevilo neregistriranih sig-
nalov, katerih delez je mogoce izratunati. Sodobni
mikroanalizatorji uporabljajo proporcionalne pre-
tolne Stevce, pri katerih je mrtvi ¢as mnogo manj-
$i kot pri Geiger-Miiller §tevcih in je napaka $tetja
zaradi mrtvega ¢asa le pribl.0,5 % pri intenziteti
registracije 20.000 imp/sek. V tem primeru je na-
paka Stetja Ze bolj odvisna od mrtvega ¢asa Stev-
nega sistema. Pri standardnem delu z mikroanali-
zatorjem, ki ima spektrometre s proporcionalnimi
Stevei, redko naletimo na tako velike intenzitete,
da bi bilo potrebno upostevati mrtvi ¢as $tevca.

4. NAPAKE ZARADI ELEKTRONSKEGA
SNOPA

Napake zaradi elektronskega snopa sta odbija-
nje in uklanjanje snopa na neprevodnih povrsinah
in kontaminacija. O obeh smo Ze govorili.

5. NAPAKE ZARADI VZORCA

Vzorec in standard morata leZati toéno na
istem nivoju, zato da je vir X Zarkov na fokusir-
nem Kkrogu spektrometrov. Analizirana povrsina
mora biti popolnoma ravna, da se ne spreminja
izhodni kot X Zarkov in se zato ne spreminja na
paka zaradi absorbcije. Opti¢ni mikroskop poma-
ga, da eno in drugo preverimo. Mehansko polirani
vzorci so boljsi za analizo od elektrolitsko polira-
nih, jedkanje pa naj bo minimalno, da ne nastaja
mikrorelief, ki je tudi lahko vzrok za napake.
Robovi por in razpok so vir mocnega sevanja za-
radi zmanjSane absorbcije in sevanja zaradi ab.
sorbcije odbitih elektronov, kar na eni strani po-
vetuje ozadje, na drugi strani pa navidezno
povecuje intenziteto merjene valovne dolZine.
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Elektronska mikroanaliza trdnih kovinskih in nekovinskih snovi

G. SKLEP

Elektronska mikroanaliza je odprla nove raz
iskovalne moznosti in omogocila, da spoznamo po-
leg morfologije trdnih snovi, kakr$no vidimo v
opti¢nem mikroskopu, tudi elementarno sestavo
mikrosestavin. Raziskovalne moZnosti sodobnih
mikroanalizatorjev so velike, niso pa neomejene.
Upostevati je potrebno, da je lahko slaba stran
prav osnovna znacilnost elektronske mikroanalize,
elektronski snop z majhnim premerom.

Zavedati se moramo, da je namen mikroanalize
odkriti sestav mikrostrukturnih sestavin, katere
vidimo v opti¢énem mikroskopu, ne pa dolo¢evanje
povprecne sestave veCjih nehomogenih vzorcev in
dolo¢evanje sledov elementov. Analizirana masa je
zelo majhna in zato tudi to¢nost analize kljub
ratunskim popravkom rezultatov velinokrat ne
more biti enaka to¢nosti, ki jo dosezemo po po-
stopkih standardne kemijske analize.

Zahvaljujem se dr.L.Koscu, prof,dr. A. Podgorniku,
dipl.ing. J. Zvoklju in dipl, ing. J. Rodi¢u, ki so pregledali
rokopis, dr.M.Gabroviku, dr.S.Jurci, dr.J.Kosovincu,
dipl. ing. S. Kovatitu, dipl. ing. J. Rodi¢u, dipl. ing. Puklavcu
in dipl. ing. Z. Malensku, ki so dovolili, da sem v &lanku
uporabil rezultate analiz, ki so bile opravljene za njihova
pedjetja in ustanove.
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ZUSAMMENFASSUNG

Im Artikel werden der Arbeitsprinzip und der Aufbau
des Elektronenmikroanalysators, die Analysenverfahren
und die eksperimentellen Moglichkeiten und Fehler der
Elektronenstrahl-Mikroanalyse beschricben. Der Zweck
dieses Artikels ist den eventuellen Kunden alle Grunddaten

tiber die Elektronenstrahl-Mikroanalyse zu geben, auf
deren Grund die auch feststellen kénnten, wie und in
welchem Masse die Ergebnisse der Elektronen-Mikroanaly-
se nutzlich in der Forschungsarbeit benutzt werden
konnen.

SUMMARY

Principles of the operation, the construction of elec-
tron microanalyzers, analytical methods, experimental
possibilities, and errors at the clectron microanalysis are
described in the paper. The intension was to give basic

data on the analysis in order to show how and to which
extent results of clectron microanalysis can be included
in research projects.

3AKAIOUEHHE

Aano omicanne npuHUHNAa paGoThl H KOHCTPYKIMS Mit-
KPOAHAAHM3ATOPOB, YYBCTBHTEABHOCTH H MECTOABI aHa-
AM3a a4 TaK)Ke OIUHOKH KaK TIOCAEACTBHE OCHOBHBIX
NPHHIMNOB paboThl 9AEKTPOHHBIX MHKPOAHAAH3ATOPOB
H HaKOHEI[ OCHOBHEIE OLUHOKH CHCUHGHUYHOCTH MCTOAA.
B03MOKHOCTh YIOTPEOACHHS 9AEKTPOHHOTa MHKPOAHA-
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AH3ATOpa pacCMOTpeHa IMpPH [OMOIIH NPAKTHYECKHX
NMPHMEPOB HA OCHOBAHHH KOTOPLIX MOMHO MOAVYHTH
NPEACTABACHHE O TeOMETPHUYECKOH OTACAMTEABHOCTH
H KOHLEHTPAIHOHHON YYBCTBHTEALHOCTH aHaAuza, Ilo
OOBEMY M COACP/RAHMIO CTAThi NPCAHA3HAYECHA CrelH-
STAHCTAM KOTOPbIE JKEAAIOT PEe3VALTAThl SAEKTPOHHOra
alaAH3a BKAIOYHTE B CBOM HCCACGAOBATEAbHLIC pPabOTHI.
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Potenciometri¢no dolocevanje mangana

pri konstantnem toku

[zdelana je direktna, enostavna in hitra metoda
za dololevanje mangana v razliénih materialih: v
manganovih in Zelezovih rudah, aglomeratu, man-
ganovih zlitinah, plavinih in varilnih Zlindrah,
varilnih oblogah in varilnih praskih. Vzorec raz-
krojimo v klorovodikovi in fluorovodikovi kislini,
nato pa oksidiramo mangan do tretje valence z
vrelo mesanico klorove (VII) in fosforjeve (V)
kisline. Trivalentni mangan reduciramo z razstopi-
no Zelezo (I1) amonijevega sulfata in je poraba
reducenta merilo za koncentracijo mangana. Za
indikacijo ekvivalentne tocke uporabljamo poten-
ciometrio pri konstantnem toku, ki pri titraciji
daje velike spremembe potenciala. Dolocevanje
motita krom in vandij, ne motijo pa silicijev
dioksid, Zelezo, titan in molibden ter kloridi sul-
fati in fluoridi.

PREGLED METOD
ZA DOLOCEVANIJE MANGANA

Za doloéevanje mangana obstaja cela vrsta me-
tod, ki dajejo natanéne in ponovljive rezultate!.
Poleg fotometri¢nih postopkov uporabljamo Se
potenciometri¢ne metode, medtem ko klasi¢nih
npr. gravimetri¢nih metod zaradi njihove zamud-
nosti ne uporabljamo vec.

Pri volumetri¢ni metodi po Volhardu? in Wol-
hard-Wolffu?® obarjamo motece elemente s suspen-
zijo cinkovega oksida. Ce nastalo oborino odfiltri-
ramo, je to Volhardov postopek, ¢e pa titriramo
mangan v prisotnosti oborine hidroksidov, je to
Volhard-Wolffov postopek. Mangan v obeh prime-
rih dolotimo s titracijo dvovalentnega mangana
v nevtralnem mediju z raztopino kalijevega per-
manganata. Pri tem se v vrelem dvovalentni man-
gan oksidira v mangan oksihidrat. Metodi sta
univerzalni, saj sta uporabni za analizo rud, jekel,
zlitin, aglomerata, Zlinder itd., ker motee elemen-
te odstranimo z obarjanjem. Slaba stran obeh
metod je, da reakcija ne poteka stehiometri¢no,
ampak je zelo odvisna od nadina dela. Metodi sta
zamudni, problemati¢na pa je tudi doloditev ekvi-
valentne tocke.

Mangan dolotujemo tudi tako, da oksidiramo
dvovalentni mangan do sedme valence. Oksidacijo
lahko izvedemo na ve¢ nacinov. Zelo je v uporabi
oksidacija mangana (Schneider) s peroksodisul-
fatom*, ki poteka v Zveplovo (VI) ali dusikovo (V)

kisli raztopini v prisotnosti srebrovega nitrata
kot katalizatorja. Dodatek fosforjeve (V) kisline
pospesuje oksidacijo in preprecuje obarjanje man-
ganovega (IV) oksida. Reakcijo motita kloridni in
bromidni ion in veja koli¢ina organskih snovi.
Nastali rdecevioli¢ni permanganat dolo¢imo foto-
metri¢no pri 525 ali 545 nm. Obarvani ioni ne
motijo, ¢e uporabljamo pri fotometriji primerjalni
vzorec, pri katerem permanganat razbarvamo z
natrijevim nitridom ali natrijevim azidom. Man-
gan oksidiramo do sedme valence lahko tudi s per
yjodatom kot oksidantom®. Oksidacija poteka v
zveplovo (VI), dusikovo (V) ali klorovo (VII)
kislih raztopinah brez dodatka katalizatorja. Pri
visoki vsebnosti Zeleza poteka reakcija, ¢e je na-
vzoca fosforjeva (V) kislina, nastali permanganat
pa dolo¢imo fotometri¢no. Obe fotometri¢ni me-
todi za dolofevanje mangana se mnogo uporablja-
ta v metalurskih laboratorijih za analizo mangana
v jeklu, zlindrah, rudah, aluminiju in $e v celi
vrsti drugih materialov. Oksidirani mangan kot
permanganat lahko dolo¢imo (Smith) tudi titri-
metri¢no®. Najprej odstranimo prebitek srebrovih
ionov z dodatkom natrijevega klorida, nato pa ti-
triramo permanganat s standardno raztopino arze-
novega (IIT) oksida. Titrimetri¢no metodo upo-
rabljamo predvsem za analizo mangana v jeklih,
rudah in Zlindrah, njena velika prednost pa je, da
je hitra. Analizo moti nad 1% kroma, vanadija,
bakra, titana, volframa, niklja in kobalta.

Mangan dolo¢ujemo tudi z oksidacijo dvova-
lentnega mangana v trivalentni (Lingane-Karplus),
ekvivalentno to¢ko pa dolotimo potenciometri¢no’.
S prebitnim difosfatom tvori mangan pri oksida-
ciji s permanganatom v slabo kislem ali nevtral-
nem mediju stabilen manganov (III) difosfatni
kompleks, ki ga dolo¢imo z navadno potenciome-
trijo z uporabo platinske in kalomelske elektrode.
Prednost te metode je stehiometri¢na reakcija in
hitra dolocitev. Slaba stran pa je, da se potencial
v ekvivalentni tocki spremeni le za okrog 100 mili-
voltov. Analizo moti 0,5 % kobalta, 1 % vanadija
in trivalentni krom. Metoda je predvsem uporabna
za analizo mangana v manganovih jeklih, v man-
ganovih zlitinah in manganovih rudah.

Dvovalentni mangan oksidiramo do trivalent-
nega lahko tudi s kromatom v prisotnosti triva-
lentnega arzena. Pri tem poteka »inducirana« oksi-
dacija iz dvovalentnega v trivalentni mangan®
Kvantitativno poteka reakcija v prisotnosti fluoro-

127



2E ZB 6 (1972) &.2

vodikove kisline, ki kompleksno veZe nastali tri-
valentni mangan. Trivalentni mangan reduciramo
v kislem v dvovalentnega z raztopino reducenta,
kot indikacijo ekvivalentne tofke pa uporabljamo
potenciometrijo pri konstantnem toku, to je dve
platinski in referenéno kalomelsko elektrodo.
Analizo ne motijo silicijev dioksid, Zelezo in krom,
uporabna pa je predvsem za analizo manganovih
rud in manganovih zlitin.

OSNOVE POSTOPKA

V vzorcu, razkrojenem v klorovodikovi in fluo-
rovodikovi Kislini oksidiramo mangan iz druge v
tretjo valenco z meSanico klorove (VII) in fosfor-
jeve (V) kisline. Vrela 70 % klorova (VII) kislina
je mocan oksidant, ki destilira pri 203°C in pri
tem ne razpada®.

Ugotovljeno je, da se ves mangan popolnoma
oksidira pri vreliS§¢u me3anic obeh kislin, tj. pri
temperaturi okrog 210°C. Fosforjeva (V) kislina
ima pri tem dvojno nalogo: da kompleksira Zelezo
v (III) ion in da obdrzi nastali trivalentni mangan
v kompleksni obliki, s ¢imer prepreci oksidacijo
mangana do vi§jih valenc, Isto¢asno se poleg man-
gana oksidirata $e krom v kromat in vanadij v
vanadat. Oba elementa motita analizo, ker porab-
ljata raztopino reducenta. Potek redukcije zasle-
dujemo potenciometriéno pri konstantnem toku.
V ekvivalentni to¢ki dobimo zelo velik skok po-
tenciala (okrog 500 mV), kar je velika prednost te
metode. Reakcije ne motijo velike koliine sili-
cijevega dioksida, Zeleza, titana in molibdena, pac
pa motita krom in vanadij. Ne motijo tudi kloridi,
sulfati in fluoridi.

UPORABNOST POSTOPKA

Prednost metode je ta, da je direktna, hitra in
enostavna in da je uporabna za analizo mangana
v celi vrsti materialov. Tako dolotujemo mangan
v manganovih rudah (piroluzit, hausmanit, brau-
nit, manganit), Zelezovih rudah (limonit, siderit,
hematit), aglomeratu, plavznih in varilnih Zlin-
drah, manganovih zlitinah (silikomangan, fero-
mangan vseh vrst), v vseh vrstah varilnih oblog in
varilnih praSkov (glej tabelo I). Postopek je po-
sebno uporaben pri analizi vseh vrst varilnih
oblog, varilnih Zlinder in varilnih praskov, ki so
zelo komplicirane sestave in ki vsebujejo Zelezove
zlitine, jedavec, rutil, silikate, karbonate, organske
snovi itd.

POTENCIOMETRIJA
S KONSTANTNIM TOKOM

Potenciometri¢na metoda s konstantnim tokom
daje izredne skoke potenciala v ekvivalentni to¢ki'.
Pri delu uporabljamo obcutljiv cevni milivoltme-
ter, dve platinski elektrodi in nasi¢eno kalomelsko
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Tabela 1 — Analizni rezultati razlicnih mate-

rialoy

Mn SiO, Fe Cr

Varilna Zlindra (bazi¢na 327 21,1 6,2 0,02
Varilna zlindra (kisla) 947 210 74 0,03
Varilna obloga (bazi¢na) 241 14,7 348 0,03
Varilna obloga (kisla) 512 13,7 476 0,04
Varilni prasek 1840 34,1 09 001
Manganova ruda
(piroluzit) 51,50 21,2 1,0 0,001
Silikomangan 6830 171 — —
Feromangan 8140 10 — —
Limonit 277 168 402 0,01
Siderit 1,75 12,3 363 001
Aglomerat 2,12 116 489 0,01
315 359 09 0,004

Plavina Zlindra

celico kot referenéno elektrodo. Kalomelsko celico
priklju¢imo na negativni pol milivoltmetra. Ena
platinska elektroda, ki je katodno polarizirana, je
priklju¢ena na pozitivni pol milivoltmetra, druga
anodno polarizirana platinska elektroda pa je ve-
zana preko upora na izvor napetosti (slika 1).

Kot izvor napetosti uporabljamo baterijo 45V,
pri izbiri uporov pa upos$tevamo, da med obema
platinskima elektrodama ne sme te¢i polariziran
tok ve¢ji od 10 mikroamperov. Zato navadno upo-
rabljamo upore od 470 kiloohmov (9,6 mikroampe-
rov) do 4,5 megaohmov (1 mikroamper). Opisana
uporaba dveh platinskih elektrod in kalomelske
clektrode je poznana v literaturi'! kot »potencio-
metrija pri konstantnem toku«, ki daje hitre in
jasne odklone potenciala in je uporabna za celo
vrsto oksi-redoksi reakcij.

Ugotovili smo, da je obcutljivost metode odvis-
na od velikosti oziroma povrsine platinskih elek-
trod. Najvecje razlike potenciala so bile pri elek-
trodah, od katerih je vsaka platinska plos¢ica ime-
la 100 mm? povr$ine. Pri daljsi uporabi platinskih
elektrod smo ugotovili, da se elektrodi »postarata«
in postaneta manj obcutljivi pri dodajanju rea-
genta, pa tudi padec potenciala v ekvivalentni
to¢ki je manjsi.

Temu je verjetno vzrok anodno izlo¢eni man-
ganov (IV) oksid, ki ga z elektrod odstranimo z
vroto klorovodikovo kislino in 30 % vodikovim
peroksidom.

Potencial raztopine pri dolo¢evanju mangana
je v zacetku titracije okrog 1300 milivoltov, pri
dodajanju reducenta pade na priblizno 1200 mili-
voltov in v ekvivalentni to¢ki na okrog 700 mili-
voltov, torej pade za 500 milivoltov. Pri dodajanju
reducenta dobimo zelo izrazite odklone potenciale
tako, da kazalec instrumenta moc¢no poskakuje,
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vendar se vedno vrne v izhodno lego. Po hitrosti
vratanja kazalca ob dodatku ene kapljice redu-
centa lahko ocenimo, kako blizu ekvivalentne toé-
ke smo. Ko se po dodatku ene same kapljice redu-
centa kazalec inStrumenta ne vrne vec v prvotni
polozaj, smo dosegli ekvivalentno tocko.

POSTOPEK ZA POTENCIOMETRICNO
DOLOCEVANIJE MANGANA
PRI KONSTANTNEM TOKU

Kemikalije

1. Klorovodikova kislina HCI p. a. (1:1)

2. Fluorovodikova kislina, HF p.a. (40 %)

3. Vodikov peroksid H,;0, p.a. (30 %)

4. Zmesna Kkislina: zmeSamo 500 ml klorove
(VII) kisline (sp.t.1,67) in 500 ml fosforjeve (V)
kisline (sp.t.1,69)

5. Raztopina Zelezo (II) amonijevega sulfata: v
litrsko bu¢ko vlijemo 500 ml destilirane vode in
50 ml Zveplove (VI) kisline (1:1) ter vsujemo va-
njo 39,214 g FeSO, (NH,),S0,.6 H,0, premesamo,
ohladimo in dopolnimo z vodo do znaka. Raztopino
hranimo v zaprti temni steklenici in jo pred upo-
rabo vedno standardiziramo.

2E ZB 6 (1972) &t.2

Aparatura

Za merjenje potencialnih prememb pri poten-
ciometricni titraciji pri konstantnem toku uporab-
ljamo obi¢ajen pH-meter. Kalomelsko celico pri-
klju¢imo na negativni pol, eno platinsko elektrodo
na pozitivni pol, drugo platinsko eclektrodo pa
preko upora na izvor napetosti (slika 1). Razto-
pino meSamo z magnetnim mesalom, raztopino re-
ducenta pa dodajamo iz avtomatske birete.

POSTOPEK ZA DOLOCEVANJE MANGANA

V odvisnosti od koli¢ine mangana v vzorcu za-
tehtamo osu$en in homogen vzorec v visoke ¢ase
250 ml. Pri varilnih Zlindrah, varilnih oblogah in
varilnih praskih zatehtamo 0.5 do 1.0 g vzorca, pri
zelezovih rudah, aglomeratu in plavzni zlindri 1g,
pri manganovih rudah, feromanganu in silikoman-
ganu pa 0.2 g vzorca. Vzorce najprej omocimo z
nekaj vode. Pri razkroju manganovih rud uporab-
ljamo 5 ml klorovodikove kisline (1:1), ki ji do-
damo nekaj kapljic 30 % vodikovega peroksida.
Pri razkroju vseh ostalih materialov pa uporab-
ljamo 5 do 10ml klorovodikove kisline (1:1) in
20—30 kapljic 40 % fluorovodikove kisline, pac
odvisno od koli¢ine silicijevega dioksida v vzorcu.
Na kuhalniku izparimo raztopino na majhen volu-
men, nato pa ostanku dodamo 30 ml zmesne kisli-
ne. CaSe postavimo na zelo vro¢ kuhalnik in izpa-
rimo raztopino do mo¢nih par klorove (VII) kisli-
ne. Raztopina se obarva svetlo do temnovioli¢no,
odvisno od koli¢ine mangana. Kislino izparevamo
Se toliko ¢asa na zelo moénem kuhalniku, da se na
povrdini pojavijo mehurcki. Izparevamo lahko
tudi dalj ¢asa, saj smo s poskusi ugotovili, da tudi
izguba nekaj mililitrov klorove (VII) kisline ne
vpliva na rezultate analize. CaSe nato odstavimo
na azbest, kjer jih pustimo, da se ohlade, dolijemo
vodo do 150 ml, raztopino popolnoma ohladimo in
nato titriramo. Caso podstavimo pod elektrode in
vklju¢imo magnetno mesalo. Pri titraciji barva
raztopine z dodatkom reducenta zbledeva. Zato
proti koncu titracije dodajamo reducent po kap-
ljicah. Kazalec instrumenta pri vsakem dodatku
moc¢no poskoéi, vendar se vrne na zacetni poten-
cial. Ko z dodatkom ene kaplje reducenta pade
potencial za priblizno 500 mV, je titracija Kon-
¢ana. Odc¢itamo porabo reducenta na bireti in iz-
ra¢unamo vsebnost mangana. Teoreti¢no odgo-
varja pri enogramski zatehti 1 ml Zelezo (II) amo-
nijevega sulfata 0.549 % Mn. Raztopina reducenta
ni stabilna in jo moramo zato standardizirati z
normalami (standardna raztopina kalijevega di-
kromata ali normala za feromangan). Mangan iz-
racunamo iz formule:

% Mn = VX E XN X100
Z x 1000

V = poraba raztopine reducenta (ml)

E = ekvivalent za mangan

N = normaliteta reducenta

Z = zatehta (grami)
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Tabela 2
v A B C D E
Varilna zZica (bazi¢na) 317 = 0.02 340 = 0.04 — 3.24 +=0.03 3.38 +0.02
Varilna Zlindra (kisla) 932 = 006 935+ 0.06 — 9.50 & 0.05 9.70 = 0.05
Varilna obloga (bazi¢na) 241 +0.03 238 = 0.04 — 2.40 + 0.03 246 + 0.02
Varilna obloga (kisla) 5.02 =0.04 5.13 +0.03 — 5.10 + 0.04 5.14 = 0.03
Varilni prasek 18.17 + 0.07 18.60 = 0.10 18.67 = 0.08 18.45 = 0.08 18.70 = 0.05
Manganova ruda (piroluzit) 51.64 = 0.14 — 51.30 = 0.10 51.60 = 0.09 51.50 = 0.05
Silikomangan 69.12 = 0.08 — 67.70 = 0.12 68.50 = 0.10 67.90 = 0.10
Feromangan
(normala BAM = 81.40 % Mn) 81.44 + 0.09 — 81.05 = 0.08 81.30 + 0.06 81.30 = 0.06
Limonit 274 = 004 2.80 + 0.05 — — 2.72 + 0.02
Siderit 1.72 + 0.02 1.78 + 0.03 - B 1.72 + 0.02
Aglomerat 2.08 +£0.02 2.12 = 0.04 — —_ 2.08 = 0.02
Plavina Zlindra 3.09 £0.02 324 = 0.04 — — 324 =0.02
Oznake:

A — volumetrija (Volhard — Wolff)
B — fotometrija (peroksodisulfat)
C — potenciometrija (difosfat)

D — potenciometrija pri konstantnem toku (dikromat)
E — potenciometrija pri konstantnem toku (klorova (VII) Kislina)

Analizirani vzorci ne smejo vsebovati kroma in
vanadija, ki povzro¢ata vidje rezultate. Za vsakih
0,10 % kroma moramo od rezultata za mangan
odsteti 0,30 % mangana, za vsakih 0,10 % vanadija
pa 0,12 % mangana.

PRIMERJAVA REZULTATOV

Za primerjavo analiznih podatkov po opisani
metodi z drugimi rezultati smo analizirali dva-
najst razli¢nih vzorcev in to: varilne obloge, varil-
ne Zlindre, varilne praske, Zelezove in manganove
rude, manganove zlitine, aglomerat in plavino
zlindro.

Isto¢asno je bil mangan dolo¢en v vzorcih volu-
metri¢no po Volhard — Wolffu, fotometri¢no
z oksidacijo s peroksodisulfatom, potenciometri¢-
no po metodi Karplus — Lingane kot difosfat, po-
tenciometriéno pri konstantnem toku z oksidacijo
mangana z dikromatom (8) in po opisani metodi
z oksidacijo mangana s klorovo (VII) kislino (ta-
bela IT).

Rezultati analiz, dobljeni z razli¢nimi meto-
dami se med seboj ujemajo, izjema so le rezultati
za silikomangan in kislo varilno Zlindro, pri kate-
rih nastopajo razlike verjetno zaradi nehomoge-
nosti vzorcev.

SKLEPI

V ¢lanku so kratko opisane metode, ki jih obi-
¢ajno uporabljamo za dolofevanje mangana: volu-
metri¢na metoda (Volhard — Wolff), titrimetric-
no dolo¢evanje (Smith), fotometrija, potencio-
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metrija (Karplus — Lingane) in potenciometrija
pri konstantnem toku.

Osnova potenciometri¢nega doloanja mangana
pri konstantnem toku je oksidacija dvovalentnega
v trivalentni mangan z meSanico klorove (VII) in
fosforjeve (V) kisline. Mangan se popolnoma oksi-
dira do tretje valence pri vreliS¢u mesanice obeh
kislin. Tako nastali trivalentni mangan reduci-
ramo z zelezo (II) amonijevim sulfatom, poraba
reducenta pa je merilo za vsebnost mangana.

Prednosti metode so, da je direktna, enostavna
in hitra, saj analiza dveh vzorcev od zatehte do
rezultata traja 30 minut, v eni uri pa lahko anali-
ziramo $est vzorcev razli¢ne sestave, ¢e delamo
serijsko. Posebna prednost metode je zelo izrazita
indikacija oksi-redoksi reakcije, saj se potencial
v ekvivalentni tocki spremeni za okrog 500 mili-
voltov. Doloevanje motita krom in vanadij, ne
motijo pa silicijev dioksid, Zelezo, titan, molibden
ter kloridi, sulfati in fluoridi.

Metoda je posebno uporabna za analizo mate-
rialov komplicirane sestave, kot so to varilne
#lindre in varilni praski, uporabna pa je tudi za
kontrolo metalurikih surovin ter medfaznih in
konénih izdelkov. Tako kontroliramo surovine in
konéne proizvode (manganove rude, varilne elek-
trode, varilne praske), plavzne surovine (Zelezove
rude, aglomerat, Zlindre) ter surovine jeklarne
(feromangan in silikomangan).

Iz primerjave rezultatov analiz mangana (ta-
bela II) vidimo, da je metoda dolofevanja manga-
na s potenciometrijo pri konstantnem toku in
oksidacijo mangana s klorovo (VII) kislino pri-
mernej$a od vseh ostalih volumetriénih, fotome-
tri¢nih in potenciometri¢nih metod, predvsem za-
radi svoje hitrosti, enostavnosti in uporabnosti.
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ZUSAMMENFASSUNG

Im Artikel sind im kurzen die iiblich gebrauchten
Methoden fiir die Bestimmung von Mangan beschricben:
die volumetrische Methode (Volhard-Wolff), titrimetrische
Bestimmung (Smith), Photometrie, Potentiometrie (Kar-
plus-Lingane) und Potentiometrie bei konstantem Strom.

Das Wesentliche bei der potentiometrischen Bestim-
mung von Mangan bei konstantem Strom ist die Oxydation
des zveiwertigen Mn in den dreiwertigen Mn in einer
Mischung der Perchlor und der Ortphosphorsiure. Mangan
oxydiert vollkommen beim Siedepunkt der beiden Siuer-
mischungen bis zu der dritten Valenz. Der so entstandene
dreiwertige Mangan wird mit dem Eisen (II) —amonium-
sulfat reduziert. Die verbrauchte Menge dieses Reduzenten
ist ein Mass fiir den Mangangehalt.

Die Bestimmungsmethode ist direkt, einfach wund
schnell. Die Analyse zweier Proben von der Einwaage bis
zu dem Ergebniss dauert 30 Minuten. In einer Stunde
konnen sechs Proben analysiert werden, wenn in der Serie
gearbeitet wird. Ein besonderer Vorteil dieser Methode
ist ein sehr ausgepriigter Ubergang der oxi-redoxi Reaktion.

Das Potential dndert sich im dquivalenten Punkt um rund
500 Milivolt. Die Bestimmung wird von Chrom und Vana-
dium gestort, Si0,, Fe, Ti, Mo, Chloride, Sulfate und Fluo-
ride stéren nicht.

Diese Methode ist besonders giinstig bei der Analyse
der kompliziert zusammengesetzten Materialen anwendbar,
wie zum Beispiel Schweisschlacken und Schweisspulfer,
sie kann aber auch bei der Kontrolle der Hiittenrohstoffe
der Zwischen- und Endprodukte angewendet werden. So
werden bei uns die Rohstoffe und Endprodukte analysiert
(Manganerze, Schweisspulver und Schweisselektroden),
Hochofenrohstoffe (Eisenerze, Sinter und Schlacken),
Stahlwerkstoffe (Fe Mn und Si Mn).

Aus dem Vergleich der Ergebnisse verschiedener Man-
ganbestimmungsverfahren (Tabelle II) ist zu entnehmen,
dass die Methode der potentiometrischen Bestimmung von
Mn beim konstanten Strom und der Oxvdation von Mn
mit der Perchlorsdure im Vergleich zu anderen volumetri-
schen, photometrischen und potentiometrischen Methoden
vor allem schneller, cinfacher und sicherer ist.

SUMMARY

The methods ussually applied in determining manga-
nese are described in the paper. They are: volumetric
method (Volhard-Wolff), titrimetric determination (Smith),
photometry, potentiometry (Karplus-Lingane), and poten-
tiometry at the constant current,

Basis of potentiometric determination of manganese

at constant current is oxidation of manganous into man-
ganic ion by mixture of perchloric and orto-phosphoric
acid. Manganese is completely oxidized at the boiling point
of the mixture of both acids. So formed manganic ion is
reduced by ferrous ammonium sulfate. Comsumption of
reducing agent is proportional to the manganese content,

The advantage of this method is that it is direct,
simple and fast, as two samples can be analyzed in half
an hour (weighing included), and six samples with various
compositions in one hour if working in series. Especial
advantage of the method is very pronounced indication
of oxidation — reduction reaction as potential in the

equivalent point changes for about 500 millivolts. Determi-
nation is disturbed by chromium and vanadium while
silica, iron, titanium, molibdenum, chlorides, sulfates, and
fluorides do not disturb.

The method is especially usuable for materials with
complicated compositions as welding mantles, welding
slags and welding powders. It is applicable also in control
of metallurgical raw materials, and intermediate and final
products, So controlled are raw materials and final
products (manganese ores, welding electrodes, welding
powders), raw materials for blast furnace (iron ores,
sinter, slags), and raw materials for the steel work
(ferromanganese, silicomanganese),

Comparing the results of analysis of manganese
(Table II) shows that potentiometric determination at
constant current combined with oxidation of manganese
by perchloric acid is more suitable than other volumetric,
photometric and potentiometric methods mainly due to
its fastness, simplicity, and applicability.

3AKAIOYEHHE

Aano KOpOTKOe OIMHCAHHE METOAOB OIPEACACHHSA T. €.
BoAlomomerpryeckoe 1o Volhard-Wolff-y, turpomerpn-
yeckoe onpeaeienne no Smith-y, gporomerpiuHoe, mo-
TeHnHoMerpuyHoe no Karplus-Lingane u norenunome-
TPHYHOE NPH NOCTASHHBIM 3A. TOKe. IIpHHUMI noTeH-
LHOMETPHYHOIA OnpeAeAeHHs Mn NnpH NOCTOSHHBIM
cA.toke (Potentiometric Titration at constant Cur-
rent) COCTOMT B OKHCA€HHH ABYX BaAcHTHora Mn B
TpexBascHTHLIIE Mn B pacTsope CMCCH XAOPHOBAaTOI

kucaorst (VII) n opro-pocdopnoit kucaorst (V). Ilpu
TOYKH KHIICHHS CMECH €TMX KHCAOT, Mn NOAHOCTEIO
OKHCASICTCH A0 3-eif BaACHTHOCTH, DTOT TPHBAACHTHBIH
Mn BoccTanaBAsieM C COCAMHEHHEM JKeAe30-CePHOKHC-
ABIH aMMOHHIL.

IIpenmyiiecTBO METOAQ B GBICTPOTE ONMPEACACHHA.
Pe3ayAbTaT aHaAM3a ABYX Pa3THYHBIX OOpVa3lLOB OT
B3BELIHBAHHUA MOXKHO NOAVUHTL yepe3 30 MHHYT, a B
OAHOM Hacy B CAVYAC CCPHITHOT ONPEACACHHS MOXKHO
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3AKOHYHTEL 0 Pa3AHYHBIX O0pPa3lOB, Pa3AHYHOTA XHMH-
yeckora cocraBa. IIpenmyiecTso MeroAa TakkKe B
BhIPA3HTCABHOCTH MHAHKAUMH OKHCACTCALHO-BOCTANO-
BHTEABLHOH PCAKIHH, T. K. NOTEHLHSIA B 9KBHBAACHTHOI
TOYKH HameHsercs npuOA. 3a 500Ms (mV). Omnpeaeae-
Hu©o Hemawt Cr u V Ho He memaer Si0;, Fe, Ti Mo a
TAKJKE XAOPHABI, CYAL(DATHI H BTOPHABI.

MeroA ©0coGEeHHO NPHMEHHM AASI AHAAH3A Mare-
PHAAOB CAOKHOra COCTaBa, HANp. CBAPOYHOI KAAAKI,
CBAPOYHOH HIAAK M CBAapo4YHBIC NOpOIKH. IIpuMennm
TaKzKe AAfl TPOBEPKH COCTaBa T. €. KAaYecTBa METarAVp-

Potenciometritno dolodevanje mangana pri konstantnem toku

IHYCCKOra ChiPbsl, NMPOMEKVTOUHBIX MPOAYVKTOB H KO-
HEUHBIX H3ACAHIL DTHM cnocofoM npoBepseM KayecTBO
CACAVIOIIMX MATEPHAAOB: MapraHieBas pyAa, cBapoy-
HBIC DACKTPOAbI, CBAPOYHBIC TMOPOILUKCACIHAS PVAA,
araomepar, WwAak a Takske cnaasel Fe-Mn u Si-Mn.

IMpu cpasenstennt peayabTarToB aHaanza Mn (puc
IT) MOKHO VBEPHMTCS, YTO METOA onpeAeacHus Mn npu
NMOMOIIH TIOTEHIHOMETPHH NPH TNOCTOSHHBIM €A. TOKe
1 okncAeHe Mn B xaopxosaroit kucaore (VII) camerii
NOXOASIIHI MCTOA B CPaBHEHHHM C OCTAABHBIMM CIHO-
co0OMH CBBILIE VIIOMAHYTAMH. :
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