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Sposéb oznaczania stalych wtraceri w stopach niskotopliwyech

Przedmiotem wynalazku jest sposdb iloséciowego oznaczania zenieczyszczeri tlenkowyeh, wtracer uzlo-
wych i innych wysoketopliwych faz w stopach niskotopliwych, zwtaszcza w cynku i jego stepach.

Znane dotychczas sposoby oznaczania statych zanieczyszczeri w stopach metali niezelaznych tzw. metoda
boraksowa polegajaca na ekstrakcji tych zanieczyszczeii przez roztopiony boraks.

Znana jest rowniez metoda oparta na ekstrakcji zanieczyszczeri przez gliceryng, stosowana do eznaczania
statych wtraceri w stopach niskotopliwych.

Sposoby te posiadajg szereg wad i niedogodnosci wykluczajaeych moiliwosci ich stosowenia do stopéw
o temperaturach topnienia powyzej 250°C, zwtaszcza do cynku i jego stopdw. Uzycie do tege celu metody
glicerynowej ograniczone jest z jednej strony znacznie niisza temperaturg wrzenia gliceryny od temperatury
topnienia stopéw cynku, z drugiej za$ trudnoscia doboru dodatkow stopowych obnizajacych temperature
topnienia tych stopéw do stanu umozliwiajacego ekstrakcjg zanieczyszczeri w glicerynie. Uzycie do tego celu
bizmutu, cyny jak réwniez innych metali nie zapewnia mozliwosci prawidtowego dokonywania préb, geyz cynk
tworzy z nimi niskotopliwe eutektyki jedynie przy bardzo matej jego zawartosei. Stosowanie zas metody
boraksowej jest niecelowe z uwagi na konieczno$¢ prowadzenia badart w wysokiej temperaturze, przekraczajacej
950°C. W tej temperaturze wystgpuja duze straty cynku spowodowane parowaniem. Rownoczeénie ze wzgledu
na duze powinowactwo chemiczne cynku do tlenu i utleniajacy charakter boraksu wystepuja ubytki czystego
cynku powodujgce duzy btad oznaczenia.

Znany jest rowniez sposOb oceny zawarto$ci wtraceri w stopaeh cynku metodg metalograficzng. Wiaie sig
on jednak z trudnym i bardzo pracochtonnym procesem przygotowywania zgtadéw metalograficznych, pozwa-
lajac jedynie na subiektywng ocene wybranego w ptaszczyznie zgtadu miejsca probki. Jest to metoda
poréwnawcza, ktéra nie daje mozliwosci bezwzglednej oceny ilosci wtraceri.

Sposob bedacy przedmiotem wynalazku umozliwia ilosciowe oznaczanie statych wtracerd w cynku i jego
stopach w krétkim czasie i z duza doktadnoécia przy zapewnieniu powtarzalnosci wynikéw.

Istota wynalazku polega na tym, ze doktadnie zwazona prébke badanego stopu przetapia si¢ w topniku,
ktéry stanowi potréjna eutektyka soli stopionych ze soba w sciéle okreslonych proporcjach. Przetapianie prébki
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odbywa sie korzystnie w temperaturze 500°C w czasie 5 minut, przy réwnoczesnym mieszaniu roztopionej
mieszaniny metalu i soli w stanie ciektym za pomocg kwarcowego preta. Nastepnie ochtadza sie probke wraz
z topnikiem do temperatury otoczenia, po czym wyptukuje si¢ probke metalu z zakrzepnietej eutektyki soli
ciepta woda, przemywa w czterochlorku wegla lub w alkoholu, suszy i wazy. Prébke przetapia sig¢ w opisany
spos6b wielokrotnie az do zlikwidowania ubytku jej masy, co $wiadczy o catkowitym usunigciu statych wtracen.
Sposdb oznaczania statych wtraceri w stopach niskotopliwych wedtug wynalazku opisany jest blizej w przykta-
dzie jego wykonania. :

Mieszanine bezwodnych soli o sktadzie wagowym: 52% KCI, 39% LiCl i 9% NaCl wsypuje sie w ilosci 50 g
do porcelanowego tygielka o gojemnosci 70 cm® umieszczonego pod wyciagiem po czym podgrzewa sie
mieszanine do roztopienia soli i przegrzewa stopione sole do temperatury 600°C, przy ktorej nastepuje usuniecie
wilgoci zwigzanej chemicznie. Topnik utrzymuje sie¢ w tej temperaturze przez czas okoto 10 minut. Nastepnie
wytacza sig ogrzewanie i ochtadza topnik do temperatury 550°C. Réwnoczesnie probke stopu Z41 w ilosci
okoto 15g oczyszczonego z warstwy tlenkéw na powierzchni odttuszcza si¢ w altkoholu etylowym Ilub
czterochlorku wegla, suszy i wazy z doktadnoscia do 0,0002 g po czym ogrzewa si¢ wstepnie nad topnikiem
i umieszcza na dnie tygielka. Po osiagnigciu przez topnik temperatury 500°C wiacza sie ogrzewanie tygielka a po
roztopieniu prébki miesza si¢ metal z topnikiem za pomoca kwareowej bagietki przez okres 5 minut. Nastepnie
ochtadza sig probke z topnikiem.do temperatury otoczenia, po czym wyptukuje si¢ ja z zakrzepnietej eutektyki
soli wodg o temperaturze nie przekraczajacej 56°C, przemywa czterochlorkisem wegla lub alkoholem, suszy
i wazy. Przetapianie probki opisanym sposobem powtarza si¢ do uzyskania ubytku masy prébki, ktéry dla
czystego cynku wynosi okoto 0,005 g zas dla stopéw cynku okoto 0,012 g. Ten ubytek masy jest spowodowany
utlenianiem prébki po wyjeciu z topnika, szczegdlnie podczas suszenia. R6Znica masy prébki przed pierwsza i po
ostatniej ekstrakcji w odniesieniu do jednostkowej masy prébki wyjéciowej okresla procentowq zawarto$é statych
wtracen.

Sposdb wedtug wynalazku poxwala ra wykorzystanie go do analizowania zanieczyszczeri typu statych
wtraceri rowniez w innych stopach niskotop'iwych, ktére nie zawierajg w swoim sktadzie pierwiastkOw aktywe
niejszych do chloru od litu, potasu i sodu.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb oznaczania statych wtraceri w stopach niskotopliwych, zwtaszcza w cynku ijego stopach,,
znamienny tym, Ze prébke stopu, odttuszczong idoktadnie zwaiong, zanurza si¢ w zawierajacym
wagowo: 38—52% KCI, 53—39% LiCl i 9% NaCl topniku roztopionym uprzednio i przegrzanym do temperatury
600°C i korzystnie po okresie 10 minut ozigbionym korzystnie do temperatury 560°C w ktérej do topnika
wktada sig prébke badanego stopu za$ po jej roztopieniu missza si@ wraz z solg przez okres okoto 5 minut za
pomoca kwarcowej bagietki przy zachowaniu temperatury topnika korzystnie réwnej 500°C, po czym prébke
ochtadza sie do temperatury otoczenia i‘wyp{ukuje z zakrzepnigtego topnika wodg o temperaturze nie
przekraczajacej 50°C przemywa alkoholem lub czterochlorkiem wegla, suszy i wazy.

2. Sposdb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Ze ekstrakcje zanieczyszczeri powtarza sie do
momentu obnizenia si¢ ubytkéw masy prébki do 0,005 g dla czystego cynku i 0,012 g dla jego stopow.
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