MUSZERES ANALITIKA

Oldott és nem oldott Al és B optikai emisszios
spektrometrias meghatarozasa acélokban
csluicsintegralas modszerével

Dr. Gh. Vlaicu - F. Pirsan - P. Nicolae*

Elméleti alapok

Az argonkézegben megvaldsitott szikrager-
jesztéses optikai emisszios spekirometria a
fémanalitikaban széles kdrben elterjedt eljaras.
A modszer alapjat az a feltételezés adja, mi-
szerint a mintabol kiparolgd egyes komponen-
sek aranyosak az atlagos kémiai koncentrécio-
val, amialtal a plazma dsszetétele ardnyos a
mintaéval.

Az esetben, ha egy elem (pl. az Al) teljesen
oldott allapotban van egy masik anyagban,
matrixban (pl. a vasban) akkor az id6 flgg-
vényében abrazolt spektralis intenzitds gorbe-
je, a gerjesztési gbrbe, az 1. dbra szerinti
alakad.

1. Abra A szildrd oldatban 1év§ elem gerjesztéi
gorbéje

Ha egy adott kémiai elem csak részben
oldott, illetve egy része nem alkot szilard olda-
tot a matrixanyaggal, a szikrazasi folyamat ele-
jén a kisllés kitlntetett helye a fémzarvany és
a matrixanyag hatarfeltletén van. A zarvanyok
szétromboldsdval és az anyag elparolgasaval,
a zarvanyban 1évG elemek esetében, a kisllés
nagyobb spektralis intenzitist eredményez
mint a staciondrius fazisban kapott atlaginten-
zitds. Mindez addig érvényes, amig a zarva-
nyok térfogata jelentGsen kisebb, mint a kist-
lési kraterbdl Gsszesen kiparolgott anyag térfo-
gata.

A szikrazasi folyamat tovabbi részében a
zarvanyok az Ujraolvasztott rétegben aprd,
finom zarvanyokra bomlanak (<0.1 um), ame-
lyek vagy egyenletesen oszlanak el, vagy fel-
oldodnak. Ebben az allapotban a spektralis in-
tenzitas fliggetlen attdl, hogy a kémiai elemek
milyen formaban vannak &sszekapcsolédva,

Megfigyelheté a gerjesztési gdrbe tanul-
manyozasa soran, hogy egy nem oldott elem
esetében egy csucs jelentkezik, ami hidnyzik
egy teliesen oldott elem esetében (2. 4bra).

A HEPS-technika, valamint az adatok fel-
dolgozasanak segitségével lehetséges a cstics
intenzitdsdnak mérése és korreldlasa a sta-
cionarius szakasz intenzitdsaval, ami lehet6vé
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2. abra A kivdlasokban 1év6 elem gerjesztési
gorbéje
teszi egy-egy kémiai elem oldott és nem oldott
részének a meghatarozasat.

Analitikai program -
kisérleti eredmények

Az acélokban lév6 oldott illetve nem oldott
komponensrészek szamitdsara hasznélt
sszefiiggések a kovetkezok:

Elgy=F - ELgy, (%) (1)

F=[lho - asb ] ey (2)

Eljns = ELiot = Elsa (3)

amelyekben:

ELs, egy adott elem oldott részének %-0s
koncentracioja,

ELyt az adott elem %-0s 8sszkoncentracioja,

EL;,s azadottelem nem oldott részének %-0s
koncentrécioja,

len @ szikraforrdas maximalis energiafel-
tétele mellett (0 kondici) t; idében ka-
pott [ | (EL) /| (Fe) ], spektralis intenzi-
tas arany,

lor @ szikraforrds normdl energiafeltétele
mellett (2 kondici6) t, id6ben kapott
[ (EL) / 1 (Fe} 1, spektralis intenzitas
arany,

a,b a szikraforrds két kondiciéja kozétti
kapcsolati egyltthatok.

Akisérleti eredményeket egy ARL 3460-as
QES spektrométerrel nyertik. Az elemek dssz-
koncentracioja ismert, mert a spektrométert
mar kalibraltuk.

Kisérletileg meghataroztuk Al és B ese-
tében a t;id6 az a és b egyitthatok értékeit.

Ezen értékek meghatarozésahoz az MBH
2181-2186 spekirometriai hiteles anyagminta-
sorozatot hasznaltuk, amelyekben nedves-
kémiai modszerekkel lettek meghatérozva az
Alilletve a B oldott és nem oldott koncentracioi.

A hiteles anyagmintkat sziliciumkarbid-
alapy csiszolopapirral készitettik el6, hogy a
fémfelllet esetleges Al,O3-dal valo szennye-
z6dését elkerdljiik.

Végll cslcsintegracios modszerrel kisza-
mitottuk az Al és a B oldott és nem oldott ré-
szének koncentrécitit az adott hiteles anyag-

minta-sorozatra, és az eredményeket dsszeha-
sonlitottuk a bizonylatolt értékekkel, ame-
lyekkel ezek nagyon j6 egyezéséget mutattak.

At, idé megzhatdrozdsa

Felépitettlk a t1-es analitkai programot,
amelynek segitségével megkaptuk az Al és B
gerjesztési gorbéjét, magas nem oldott Al- és
B-tartalm( mintak esetében (2181-es a B-hoz,
2182-es az Al-hoz).

Az integracids id6 1 s, a 0 kondicié mellett
az elészikraztatasi id6 ndvekvd sorrendben 0,
1,2,3,4,5,6,7s.

Az Al és B esetében kapott gerjesztési gor-
bék a 3. és a 4. 4brdn lathatok.

Mindkét esetben, tj5=5s,éstig=5s.
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4. abra A bér gerjesztési gorbéje

Az a és b egyiitthatok meghatdrozdsa

Felépitettik az ab analitikai programot,
amelynek segitségével a 2181-2186-0s
sorozat minden egyes hiteles anyagmintjan
(h.a.m.) két-két integralast végeztlink.

Az els6 integralast az alabbi szikraztatasi
paraméterekkel végeztik:

— a szikrakamra 6blitése argonnal: 3s
— elGintegralasi id6: 15
— integralasi id6: 5s

— a szikraforras az elGintegréls és az integra-

e

Ezen integralas eredményeként az Al és B
esetében is megkapjuk az:
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len a1 = ( 11/ Ige Jou Tlletve az gy g = (Ip / Irely
intenzitds aranyokat, valamennyi hiteles
anyagmintara.

Ez utan keriilt sor a masodik integralasra az
alabbi szikraztatasi feltételek mellett:

- argondblités: 3s
— eldintegrélasi idd: 0s
- integralasi id6: 5s

— a szikraforrés az elGintegralas és az integra-

Ekkor minden egyes hiteles anyagmintara
megkapijuk az:

Inorai = (la1/ Ire)o illetve @z lyp = (I / Il
intenzitas aranyokat.

Figyelembe véve az by, a1 =2 * Iygra1 + b €5
leng = @"lyop + b’ Osszefliggéseket, a legki-
sebb négyzetek modszerét alkalmazva a mé-
réssorozatok eredményeire, kiszamitottuk az a
és b valamint a’ és b’ egylitthatokat. Az ered-
ményeket az alabbi tablazat tartaimazza:

ham. neve | lga noral len oo

2181 0.072 0.130 | 0.0564 | 0.0423
2182 0.105 0.196 | 0.0652 | 0.0520
2183 |0.114 0.217 | 0.0864 | 0.0788

2184 | 0.083 | 0.156 | 0.0906 | 0.0828
2185 0177 | 0349 | 0.0809 |0.0625
2186 |0.228 | 0467 | 0.1074 | 0.1016

a = 0.4658804 a' = 0.8257227 {4)

b=001219852  b'=0.0233494  (4a)

Az oldott és nem oldott Al és B
szdmitdsa

Felépitettilk az Aly, és By, analitikai prog-
ramokat, amelyekkel a 2181-2186-0s jel{i hite-
les anyagminta-sorozat minden egyes tagjan
két-két integralast végeztiink.

Az els6 integralas szikraztatasi paraméterei
az alabbiak:

- argondblités ideje: 3s
- el6integralas ideje: Os
— integrélas ideje (t;): 5s

— a szikraforras az eldintegralas és az integra-

Ezen integrélasok alapjan kapjuk az lg, af
és |y, g intenzitds aranyokat minden egyes hi-
teles anyagmintara.

A kdvetkez8, masodik, integrélas szikraz-
tatasi paraméterei:

— argondblités ideje: 0s
— el6integralas ideje: s
— integralas ideje: (t,): 5s

— a szikraforras az eldintegralas és az integra-

Ezen integralasok alapjan pedig az 4.5 €S
Inorg intenzitas ardnyokat kaptuk.

A (2) és (1) képletek alkalmazasaval, fel-
haszndlva a (4) és (4a) eredményeket, ki-
szamitottuk az oldott Al-, illetve B-koncentra-
cidkat minden egyes hiteles anyagmintara. A
nem oldott Al és B koncentracitit a (3) képlet
segitségével szamitottuk ki.

Az eredményeket a kdvetkez tablazat tar-
talmazza:

ham.| oldotAl(%) | oldottB{%)
neve | szmitott |bizonylatolt| szamilott | bizonylatolt

2181 | 0.061 0.066 0.0060 0.0061
2182 | 0.099 0.108 0.0017 0.0018
2183 | 0.130 0.128 0.0039 0.0041
2184 | 0.082 0.082 0.0036 0.0037
2185 | 0,199 0,197 0,0017 0,0016
2186 | 0.282 0.276 0.0009 0.0007

Kiszadmitottuk az altalunk szamitott
valamint a bizonylatolt értékek kdzotti korrela-
cids egyitthatékat, melyek értékei:
ra = 1.01955, valamint rg = 0.99942

Koévetkeztetések

A korrelacios egyltthatok egyhez igen kdzeli
értékei mutatjak, hogy a szamitott és bizonylatolt
oldott Al- és B-tartalmak kézdtt j6 egyezés van,
tehat a cslcsintegralas médszere j6 ered-
ményekkel alkalmazhaté az acélok oldott Al-,
illetve B-tartalmanak a meghatérozasara.

Az oldott és nem oldott Al- és B-tartalom
meghatarozasa acélokbdl fontos a gyartasi folya-
matban. A gyartastechnolégia betartdsa esetén a
nem oldott rész igen kicsi kell legyen. Ezért az
acélokban a nem oldott rész meghatérozésa
kdvetkeztetési lehetdséget ad a gyartastechnolé-
gia betartasara vonatkozéan. A nem oldott rész
névekedésével romlik az acél szbvetszerkezete
és mechanikai tutajdonsagai.

Az oldott és nem oldott részek koncentraciéja-
nak ismerete, illetve ennek ellendrzése Ujdonsag
a Targoviste-i COST SA kémiai anyagvizs-
galataban, és jelentds |épés az altalunk gyartott
acélok minGségének javitdsaban.

HIREK

Az ASM Hungary szakmai napja

A budadrsi Porkorit Szerszdm és Porkohdszati Rt vezet(inek,
Sandor Janos Ugyvezeté igazgatonak és Senkariuk Sandor
kereskedelmi igazgaténak szives meghivasara 1996. marcius 21-én
oktatok, kutatok és egyetemi hallgatok tobb mint negyven {6s cso-
portja tehetett szakmai latogatast a gyar lizemeiben és megis-
merkedhetett részleteiben is a Magyarorszagon kildnleges ter-
mékvalasztékot kinalo gyar szertedgazé tevékenységével.

A szakmai nap kezdetén a Porkorit Rt. vezetdi altalanos tajékoz-
tatd elfadéasaikban ismertették a gyar alapitdsa (1952) 6ta és
kiil6ndsen az 1993. évi privatizacié utdn megélt torténetiiket.

Jelenlegi tevékenységiik egyik 16 eleme a keményfémgyartds.
Ennek meghatarozo részét képezik a kiilénféle szerszamanyagok
(keményfémlapkak, kopasallé alkatrészek, valtoéld lapkak, hizo-
szerszamok, vonodugok és banydszati szerszamok) eldallitasa,
amelyek kozill egyedi szerszamok legyartasara is vallalkoznak. A
kobaltkotésii fémkarbidos porkeverékekbdl kiinduld porkohaszati
miveletsor (porel8készités, sajtolas, szinterelés, utdlagos meg-
munkalas (kikészités)) valamennyi fazisat részletesen bemutattak,
ramutatva olyan sajatos és korszer(i gyartastechnologiai elemekre
is, mint pl. a keményfém-poreltkészitésben alkalmazott porlaszta-

s0s szdritas, a valtblapkak automatkon valé megmunkalasa és a
bevonatolasi eljaras.

A gyar masik fontos tevékenységi kdre a vas- és részben szines-
fém-porkohdszati gyartmdnyok nagysorozatll elallitisa, t&bbek
kozott gépkocsi alkatrészek (példaul a Suzuki gyar szaméra is),
tnkend csapagyperselyek és mas gépalkatrészek.

Agyar termékeinek feltletkikészitése igényes és korszerii eljara-
sokkal -térténik, példaul a keményfém-valtolapkak jorészét CVD-
eljarassal bevonatoltan (TiC-Ti(C,N)-TiN stb.) kinaljak. A vasporko-
hészati alkatrészeknél a vibracios sorjatlanitis a gozkékoxidalas és
a gazkzegben végzett feliileti cementalas és olajedzés szerepel az
utdlagos kezelések kozétt. A szolgdltatasaik kiterjednek bér-
munkaban vallalt szikraforgdcsolasos megmunkalasra, és a
keményfém-hulladékok felvasaridsara és Ujrahasznositasara is.

A gyar vezetli kifejezték készségiiket és érdekeltségiiket abban,
hogy a jovében akar az ASM Hungary mérmbkegyesiileten keresztill,
akar kozvetlen csatornakon keresztlll is szorosabbra f(izzék kapcso-
latukat a miiszaki egyetemen dolgozé mérndkdkke!, protesszorokkal
és a mérndki hivatasra kész{llé gradualis és posztgradudlis képzés-
ben részt vevd mérndkhallgatokkal.
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