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Hutnictwo
Zelsza Analiza spektralua stali. Pobieranie i pray-
i Stall gotowanle prdébek spektrometrycznych

Gr.kat.III 09

1. WSTEP
Przedmiotem normy Jjest pobleranie oraz przygotowanie prﬂbek stall i staliwa do spek-

trometryczne] analizy optycznsj i rentgenowskiaj.

2, POBIERANIE PROBEK Z PLYNNEJ STALL |
2.1, Liczba prébek, Do sprawdzaenia skladu chemicznego stali i staliwa nalezy pobraé

prébki % kazdego wybtopu, zaréwno w okresie wytwarzania tzw, prébki “przedwytopoﬁe“
jek i po jego zakoficzeniu, tzw. "prébki wytopowe™.

TLiczbg pobranych prébek przedwybopowyoh okreéla instrukeja technologiczna wytapia-
nia. _

Préﬁke wytopows staliwa pobiera sie przy odlewaniu calego wytopu do jednej tormy po
wypeinieniu nadlewédw do 1/2 wysokosci, przy wiekszej liczbie form oraz przy odlewa-
niu wlewkdéw stalowych, nale2y pobraé prébki z kazdej kadzi po odlaniu potowy metalu.
Do kazdej anallzy pobiera si¢, ¢o najuniej 2 prébki. Jedna siuzy do wykonywania ana-
lizy spektralnej, drugg przechowuje sig do sewentualnego powtdérnego badsnia, w przy-
padku gdy prébka zostala niewlasciwie pobrana lub wynik anslizy pierwszej prébki
jest watpliwy.

2.2, Bgoséb pobierania prébki do analizy

2,2.,1. Sposéb pobierania prébek przedwytopowych do analizy. Prébke stali pobiera
sie Lytkg 2z pleca 1 wlewa réwnym strumieniem do wlewniczki napeiniajgc jJg do wysoko-

6l okolo 10 mm ponize] gbébrnej krawedzi. Uspokojenie stali nalezy przeprowadzié w iyi-
ce za'pomooq glinu przed wlaniem do ﬁlewniczek. W tym celu nale2y po zlaniu warstwy
Zuzle zanurzyé w stali odmierzony odcinek drutu Al_nawiniqtego na koﬁdéwkg preta sta-
lowego o é&rednicy okoio 10 mm, mieszajac nim az do roztopienia glinu. Rozpuszczona
1loéé glinu winna wynosié okoto 0,10-0,20 % w gotowe] prébece stali. Wprowadzenie gli-
nu wytgoznie do wlewniczek nie jest dopuszczalne, Nalezy kazdorazowo stosowaé uspoko-
Jenie stall przez dodatek glinu.

e wzglgdu na roéznorodnoéé procesdw teshnologicznych wytapiania stali zezwala‘sig
na stosowanie innych metod poblerania prébek stali z kgpieli do analizy spektralnej
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pod warunkiem zapewnienia ;jadnorodnoéci i reprezsntatywnodoi pobrenyoh prébek. Do ‘toso calu
mogg byé wykorzyatywana np. réznego rodzaju sondy i wlewniczki zenurzeniowe. |

,}, Bposéb podbieranis prébek thgpm h, Prébke wytopowg pobiera aig do mlisy w uu—-r
dzio w sposddb identyozny Jjak prébki przedwytopowe tj. zgodnle 2 2.2.1. W pmsypedku konieocz~
nodol oznaczania zawartoéoi glinu w stali uapokoaone;} nie nalesdy wprowadzaé g:l.:l.nu do prbbak.

2.4, Koztalrt prébki., Do oznsozania skiadu ohemicanego stal:l. metodq npektra].nq ulooa sie
stosowanie prébik w keztaloie stozks lub "dukatu’ /Disopin/. Wymiary prébek atotmyoh PO~
dano pa rysunku ‘1a, Zalecs si¢ stosowanie ‘wlewniozki w;ykonanod % walcowanego prete s elek-
trolityoznej miedzi rys.2. Dla lepsze] gospodarki m:!.edziq aopuszcu sig wlewniom oauud—-
nodciowsg, w ktére)] miedziane ozphoi zostal;v wtopione w blok aluminiw: r;yn.}. co
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232 Fobi YOI stall d aczanig gewartolcl we
niecznodé odrebnego pobierania probki do osnaczanla zawartoscl wggla /np. gdy stosuﬂq_liq
fluorescencyjng analize¢ rentgencwska/, zalece sig 8 tosowanie tzw. prédbki precikowej otrzy-
manej przez zassanie ataii do rurki szklanej o pﬁdwyzazonej wytrzynatosci termicznéa Z8 PO~
mocy specjalnego ”piatoletu“ /rys.5/. Piynng stal po uspokojeniu zasysa sig do rurki szkla-
nej. Z tej samej kyiki, napeinia sig¢ nastepnie wlewniozkg pokazang na rys.2, 3 lub 4 Jezell

2, W prazypadku gdy istnieje ko~

zachodzi konieczno$é pobrania prdb do analizy spekiralnej. | . .
pokretZo regulasji skoku toka

tZok

wask gnmowy

::Brf“/rf—ﬂ\ _ 5
‘\\\\ rurka kwarcowa

dfwignia spustowa

Rye.5 Rysunsek sohematyczny pistoletu do pobieranis
prébek cliekie]j stalli metodg zasysanla do rur-
ki kwarcowej

Jezeli'pdbieranie probki metodg prgcikowg Jest niemoiliwe naledy pobrasd iiér; praes wiéroa—l
nia stopy prébki stotkowe] po przeciwne] stionie szlifowanej powlersohni analityosnej lub .
powstaie] czgboi prébki /giowa/ prsez nawiercenie stalli na pisssosyinie prsecigeia., W pray-
padku prébek dukatowyoh widra nalesy pobrasl przesz nawiemdenio powierachnl niuprsogﬂintonn3
do’ anadizy apoktralned.-w-praypadku wyknrzystania do pobierania prébek stall lpooaalnaoﬁ
sond np. typu Discpin /LEW/, do oznacsania wggla wyknrsyetuae sie pmscwiasianv do tego celu
. pr¢t o érednicy ¥ od 35 mm. : |

Wiercenie nalezy wykonywad sgcdnie & zasedami prsngtyli podosal prsygptowania nrbb do S
analizy chemiczne) metodsmi mokrymi /PN-71/B-04004/,

2,6, Znakowan ;g probek, W saletnotci od warunkéw teahnicsnwoh nalosy sastosowad vnt.pnio
dowolny niezewodny aponéb oznakowanie prébki /préoki przekasuje 8ig czqsto w utanio rosta-
rzonym pooztq pneumatycszng do laboratorium spektralnego/ a nastgpnie po jeJ] prsecigoiu na -
przeoinaroe 1 oszlifowaniu nanieéé odpawiednio oanakowanio w miéjuou nie przosnnoson:a de

analizy.

3, POBIERANIE PROBEK ZASTEFCZYCH
W przypadku gdy nie zostaly pdbrane prébki = cioktago'natalﬁ lub jeseli jest wyRagane osha~
czanie dodatkowych skiadnikéw ohomioznyoh, dopulscaa siq pobrnnie prébok 3 péttyndhéw stalo-
wych lub odlewéw staliwnych. _ ' ' .
Przy pobieraniu prébek z pbdiwyrobéw atalowych, jak np. keséw, kesisk lud 1nnyoh,u1¢xk1‘po-‘

| blera sig ze érodkowaj czgbol bredniego w kolejnoseci odlowania wlewks w tlki sposéb, aby



BN-77/0602~42 5

gwarantowal on uzyskanie éredniego reprezentatywnego skiladu chemicznego z calego przekroju
POPrzecznego. |

w pfzxpadku odlewéw wiorki pobiers sig z Qwéch odlewdw albo z dwéch wlewkéw prébnych
akuzacyoh’do sprawdzenia wiasnofci mechanicznych lub z dolnej czg8cl nadlewdw i wlewldw
doprowadzajgoych.

Pobrang w ten sposdéb pridkg widrowg nalezﬁ stoplié w atmosferze argonu w specjalnie prze-—
znaczonym do tego celu piecu indukoyjnym lub tukowym. Uzyskang proébkg w posiaoi Jednorod-
nego krsika mozna po odpowiednim przygotowsniu powierzohni analityoznej na drodze szlifo-
wania poddaé analizie metodami spektralnymi. Eonlieozna jest jednak zpajomo&® korelacji
niedsy zewartodcisg poszozegdlnych pierwlastkow materialu widrowego a materiatem uzyskanym
2 prz?topu tyeh widr.

4, PRZYGOTOWANIE PROBEK DO ANALIZY

Prébke do snalizy spektralnej odlewanej do wlewniozki stozkowe] nalezy przéoiaé 0d stro-
ny podstawy /stopy wlewkae/ yoﬁrzeeznie do osi prébki tek, eby uzyskeé krgiek o grubosci

20 = 30 mm, przeznaczony do analizy. Po ostudzeniu prébki w wodzie, lecz w ten sposdb by
‘powierzchnia przeznsczona dc analizy nie stykaia slg z wodg, szlifuje si¢ watepnie powierzch-~
ni¢ analityozng prébki na szlifierce stosujge Sclernice o uziarnieniu ponilej 60 w celu usu-
nigcia ewentualnego gradu, wyrdéwnanis krawgdzl itp. Nastgpnlie za pomoog szlifierek magne-
tyoznych lubtarczowych nalezy szlifowaé powlerzochnie¢ przeznsczong do analizy réwnomiernie
do tazw. “pélpolyskﬁ” stosujgc do tego celu kamienie szlifierskie lub papler Scierny o
ziarnistoéai‘so. W przypadku prébek dukatowych nalezy z jJedne] powierzohni czolowej usungé
11 pomoc§ frezarkl luh.szlifierki magnetycznej warstwg niemniejszg niz 0,5 mm a nastepnie
tak przygotowansg powierzchnig, podobnie jak w prz;padku prébek "stozkowych" doprowadzié
przez szlifowanie do poipotysku, |

Zaréwno w przypadku proébek stozkowych jak i dukatowych powlerzohnia anallityczns winna
 byé réwnomiernie biyszezgca, a rysy powstale podozas szlifowania réwnolegie. Winna ona
byé wolna od peknieé, dziur, rzadzin i wirgcef nliemetalloznych. Szlifowane] powierzchni
nie wolno zanieczyszczad reksmi, nie powinna ona stykaé sig z innymi przedmiotemi moggcy-
ni ja zabrudzié, Szozegblnie ohronié nalety powierzchnig szlifowans przed osadzeniem eie
' na niej pary wodunej, pytéﬁ i innyéh substancji. Prébke powinno sie szlifowaé bezpodrednio
przed énalizq. Powiarzchnie prébek wzorcbébw 1 prébvek komtrolnyoch ﬁaleﬂy przygotowaé zawsze
w ten sam sposdb. | .

4,1, Prazygotowanie prébki precikowei do enalizy wegla., Srodkows 6z¢5é jednolitej proébki
precikowej bez dziur i pegocherzy pobranej wg 2.5 nalezy po usunig¢ciu rurki szklansj przecigé
na matej przecinarce na édcinki-umo?ltwiajqoe odwazanie okoko 1 g prébki. W odwazonej prébce
odznaozyé zawartodé wegla /ewentualnle siarki/ metodami dostg¢pnymi w danym laboratorium
/metody spalania/.
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5, POBRANIE I FRZYGOTOWANTE PROBKT DO CHEMIOZNES ANALIZY
EONTROLNES
W przypadku koniecznoéci wykonania anallzy kontrolnej metodeml ohemioznymi, lub w przy~
padku koniecznodci oznaczanis zewartoscl dodatkowych pierwiastkédw metodami chemicznymi,
nalezy wykorzysta¢ do tego celu spekiralne prébki stozkowe lub dukaetowe widrujae je zgod-
nie g wozeéniej podanyﬁi uwagani w 2.5, 1 w&konaé nsetepnie snaliz¢ chemiczng wediug obo~-
wigzujgcych w tym zekresie norm.

6, PRZECHOWYWANIE PROBEK

Okres przechowywania prébek przedwytopowysh nﬂtalaag przepisy dbqwigsuaqoe w danym se~
kiadzie, Prébki wytopowe przechowuje si¢ oo najmniej przesz okres 6~6iu mienigoy.

EONIEC

INFORMACJE DODATEKOWE DO BN=77/0602-42

1, Instytucja opracowujgoa norme - Instytut Metalurgli Zelaza Gliwice, ul.K.Miarki 12/14

ds No ZWig2zane
PN~71/H=04004 « Pobieranie i przygotowanie prébek do annli#y wytopowe].,
BN—?2/6602~31 -~ Analiza spekbtralna stali. Praktyoczne wskazdwki stosowania spektrografii.
BN~-74/8602-35 =~ Spektralna analiza stall wgglowej i nibkontopowoj; Bpektrohotryoina
amisyjna metoda oznaczania wegla, mangenu, krsemu, toazowu, aiarki. chro=-
mu, miedsgi, glinu, molibdenu, wanadu, niobu 4 niklu.

3 Autor projektu normy - Doc.dr Jeray Jurosyk, mgr ini.Jen Goryozks, in%.Zdzistaw Lebe.



