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Sposób oznaczania zanieczyszczeń niemetalicznych w metalach
i stopach w postaci sypkiej

Przedmiotem wynalazku jest sposób określania
ilości zanieczyszczeń niemetalicznych w metalach
i stopach w postaci sypkiej.

Znany jest sposób określania ilości tlenków w
brązach cynowych polegający na rozpuszczeniu
tlenków zawartych w badanym stopie w ciekłym
boraksie. Podczas procesu tlenki przeprowadzane
są do tworzącego się żużla. Ilość tlenków i innych
zanieczyszczeń niemetalicznych określa się z ubyt¬
ku masy próbki. Sposób ten stosowany jest jednak
wyłącznie dla próbek sporządzonych z materiałów
litych. Dla materiałów w postaci sypkiej jak otocz¬
ka, wióry itp. dotychczasowy sposób oznaczania za¬
nieczyszczeń niemetalicznych powoduje błąd po¬
miaru dochodzący do 100%. Błąd ten jest wynikiem
stosowania do próby materiałów w postaci sypkiej
o dużej powierzchni właściwej, co zwiększa możli¬
wość ich zawieszenia się w topniku ekstrakcyjnym
oraz utrudnia roztapianie metalu lub stopu na dnie
tygielka, powodując równocześnie znaczne utlenie¬
nie metalu w trakcie trwania prób.

Celem wynalazku jest usunięcie tych niedogod¬
ności powodujących powstawanie tak dużych błę¬
dów, a zadaniem wynalazku jest opracowanie pro¬
stego sposobu umożliwiającego określenie ilości za¬
nieczyszczeń niemetalicznych w metalach i stopach
.w postaci sypkiej.
-: Istota wynalazku polega na tym, że metale i sto¬
py w postaci sypkiej poddaje się przed stapianiem
brykietowaniu wraz z dodatkiem stopowym sprzy- 30

jającym wiązaniu się brykietowanych materiałów
oraz obniżającym temperaturę topnienia tworzone¬
go stopu. Gęstość brykietu winna być zbliżona do
gęstości stopu, co zapewnia łatwą i szybką jego za-
tapialność w ciekłym topniku ekstrakcyjnym bez
możliwości utleniania w trakcie przetapiania. Me¬
tale i stopy w postaci sypkiej mogą być również
brykietowane bez dodatku stopowego, wymaga to
jednak stosowania znacznie większych ciśnień. Me¬
tal obniżający temperaturę topnienia brykietu jest
wówczas dodawany w trakcie przeprowadzania
próby oceny ilości zanieczyszczeń. Różnica między
temperaturą topnienia tworzącego się stopu a tem¬
peraturą, w której przeprowadzana jest próba win¬
na wynosić minimum 250°C, aby roztapianie się
stopu następowało możliwie szybko. Ograniczy to
straty metalu przez parowanie, rozpuszczanie i
utlenianie.

Dodatkami stopowymi dla brązów i mosiądzów są
cyna lub bizmut dodawane w ilości 0,5 —1,5 masy
badanego stopu.

Dla stopów łożyskowych dodatki obniżające tem¬
peraturę topnienia nie są konieczne ze względu na
istniejącą już różnicę między temperaturą przepro¬
wadzenia próby a temperaturą topnienia tych sto¬
pów.

Jako topniki ekstrakcyjne mogą być stosowane
substancje odznaczające się zdolnością rozpuszcza^
nia znacznych ilości zanieczyszczeń niemetalicz^
nych występujących w stopie i nie powodujące du-
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żych strat metalu podczas przeprowadzania próby.
Topnik ekstrakcyjny musi być dobierany do każ¬
dego stopu w zależności od rodzaju tworzących się
tlenków. Straty te nie powinny być wyższe niż rzę¬
du 10% zawartości zanieczyszczeń niemetalicznych,
Takimi topnikami ekstrakcyjnymi dla stopów ło¬
żyskowych i stopów miedzi są topniki zawierające
boraks (Na2B407) jako składnik podstawowy oraz
dodatki chlorku sodu (NaCl) w ilości 5—10% oraz
węglanu wapnia (CaC03) w ilości 3—8%. Dodatki
te obniżają temperaturę topnienia czystego bora¬
ksu. Dla brązów i mosiądzów aluminiowych, sto¬
suje się topniki reagujące z A1203. Takimi topni¬
kami jest mieszanina: 62% fluorku aluminium
(A1F3), 35,5% fluorku sodu (NaF) oraz 2,5% fluorku
wapnia (CaF2) lub 60% chlorku baru (BaCl2), 23%
fluorku aluminium, oraz 17% fluorku sodu (NaF),
przy czym próba musi być prowadzona w tyglach
nie zawierających kwarcu (Si02) np. w tyglach gra¬
fitowych.

Ilość zanieczyszczeń niemetalicznych określona
jest jako ubytek masy brykietu podczas prowadzo¬
nej próby.

Brykiety sporządza się z materiału pobranego w
sposób reprezentatywny dla danej partii metalu
lub stopu po uprzednim oczyszczeniu, zgodnie z
przyjętymi sposobami postępowania.

Zastosowanie sposobu określania ilości zanieczy¬
szczeń niemetalicznych zgodnie z wynalazkiem
umożliwia szybkie i dokładne wykonanie oznacze¬
nia ilości tlenków znajdujących się w metalach lub
stopach w postaci sypkiej. Oznaczenie zawartości
tlenków w materiałach wsadowych używanych do
produkcji stopów metali nieżelaznych pozwala na
określenie ilości metalu we wsadzie i zastosowanie
poprawnej technologii topienia, mającej na celu u-
sunięcie tlenków i uzyskanie stopów o wysokiej
jakości.

Przykład I. Uwolnioną od smarów otoczkę
brązu cynowo-cynkowo-ołowiowego w ilości około
10 g zawierającego 4% cyny, 7% cynku, 6% ołowiu,
resztę miedzi miesza się z około 5 g cyny w po¬
staci otoczki i umieszcza w matrycy a następnie
przykrywa tłoczkiem i prasuje pod ciśnieniem
250 kG/cm2. Próbę po sprasowaniu wyjmuje się z
matrycy, umieszcza w naczynku wagowym a przed
samą próbą dokładnie waży.

Masa właściwa sporządzonego brykietu musi wy¬
nosić minimum 80% masy właściwej brązu wraz z
cyną. Kształt brykietu winien być dostosowany do
kształtu tygli używanych do przeprowadzenia pró¬
by, co z kolei rzutuje na konstrukcję matrycy do
sporządzania brykietów. Następnie tygiel napełnia
się około 10 g topnika ekstrakcyjnego, w którym
jest odwodniony boraks (Na2B407) i wstawia się do
pieca nagrzanego do temperatury 950°C. Boraks
topi się i po pewnym czasie przyjmuje postać kla¬
rowną. Przygotowany uprzednio brykiet wkłada
się do tygla i zostawia w piecu na okres 15 minut.

, W tym czasie następuje stopienie próbki i rozpu¬
szczenie w boraksie zanieczyszczeń niemetalicz¬

nych. Po upływie 15 minut tygiel wraz z zawar¬
tością wyjmuje się z pieca. Po ostudzeniu do tem¬
peratury otoczenia rozbija się tygiel a otrzymany
stop oczyszcza z resztek żużla i następnie waży.
Z ubytku masy w stosunku do masy użytej próbki
określa się procentową zawartość zanieczyszczeń
niemetalicznych.

Wykonanie brykietów z otoczki brązu cynowo-
-cynkowo-ołowiowego bez dodatku metalu wiążą¬
cego wymaga stosowania ciśnienia rzędu 4000 kG/
/cm2, dla uzyskania masy właściwej brykietu od¬
powiadającej minimum 80% masy właściwej brązu.
Cyna jako składnik obniżający temperaturę topnie¬
nia stopu wprowadzona jest wówczas wraz z bry¬
kietem ż brązu w trakcie przeprowadzania próby
która wykonywana jest w sposób opisany powyżej.
Błąd przy ocenie ilości zanieczyszczeń tą metodą
nie przekracza 3,6% i składa się ze strat metalu
wskutek niewielkiego rozpuszczenia w boraksie,
parowania oraz niedokładności ważenia.

Przykład II. Dla brązu aluminiowego w po¬
staci sypkiej, o składzie 10% aluminium, 3% żela¬
za, 2% manganu, reszta miedź, próba wykonywana
jest przykładowo w następujący sposób: Uwolnio¬
ną od smarów otoczkę brązu aluminiowego w iloś¬
ci około 10 g miesza się z około 10 g cyny w po¬
staci otoczki i umieszcza się w matrycy a następ¬
nie przykrywa tłoczkiem i prasuje pod ciśnieniem
250 kG/cm2. Próbkę po sprasowaniu wyjmuje się
z matrycy i umieszcza w naczynku wagowym i
następnie dokładnie waży.

Następnie tygiel grafitowy napełnia się około
15 g topnika ekstrakcyjnego o składzie 23% fluor¬
ku aluminium (A1F3), 17% fluorku sodu (NaF) i 60%
chlorku baru (BaCl2) i wstawia do pieca nagrza¬
nego do 980°C. Po roztopieniu topnika zanurza się
w nim brykiet i zostawia na okres 20 minut.

W tym czasie następuje stopienie próbki i roz¬
puszczenie się zanieczyszczeń niemetalicznych a
zwłaszcza tlenku aluminium. Po ostudzeniu do
temperatury otoczenia rozbija się tygiel, a otrzy¬
many stop oczyszcza z resztek żużla i waży. Z u-
bytku masy w stosunku do masy próbki określa
się procentową zawartość zanieczyszczeń niemeta¬
licznych.

Zastrzeżenia patentowe

1. Sposób oznaczania zanieczyszczeń niemetalicz¬
nych w metalach i stopach w postaci sypkiej przez
topienie próbki w substancji rozpuszczającej za¬
nieczyszczenia niemetaliczne, przy czym ilość za¬
nieczyszczeń oznacza się z ubytku ciężaru próbki,
znamienny tym, że próbkę przed stapianiem pod¬
daje się brykietowaniu wraz z dodatkiem stopo¬
wym obniżającym jej temperaturę topienia.

2. Odmiana sposobu według zastrz. 1, znamienna
tym, że próbkę brykietuje się bez dodatku stopo¬
wego, a dodatek stopowy wprowadza się do prób¬
ki w trakcie jej topienia.
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