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Laboratorijski praktikum PROCESNA METALURGIJA NEŽELEZNIH KOVIN predstavlja zbirko laboratorijskih vaj za predmete Visokotemperaturne tehnologije I. in Procesna metalurgija neželeznih kovin na univerzitetnem študiju materialov in metalurgije ter Metalurgije neželeznih kovin na višješolskem strokovnem študiju Metalurških tehnologij. 

Praktikum je zasnovan tako, da si laboratorijske vaje sledijo glede na študijski program pri posameznih predmetih. Laboratorijske vaje lahko razdelimo v dve skupini. Prvo skupino tvorijo laboratorijske vaje, ki jih opravljamo pri vseh treh predmetih. Drugo skupino pa tvorijo vaje, ki so nadgradnja prve skupine in jih izvajajo študentje na univerzitetnem študiju metalurgije, pri predmetu Procesna metalurgija neželeznih skupin in študentje višješolskega študijskega programa Metalurških tehnologij pri predmetu Metalurgija neželeznih kovin.

Smisel laboratorijskih vaj je dosežen, ko študentje sami opravijo predvidene laboratorijske vaje. Laboratorijski praktikum prestavlja teorijo posamezne laboratorijske vaje, opisuje metodo merjenja in aparaturo in omogoča vnos in vrednotenje rezultatov, da bi študentje mogli čim samostojneje opravljati laboratorijske vaje. Zaradi dela pri visokih temperaturah in dela s kemikalijami velja posvetiti pozornost tudi varnosti pri delu z uporabo predpisanih zaščitnih sredstev in upoštevanju navodil.
Jožef Medved

Vaja 1:  EKSPLOZIVNOST KOVINSKIH PRAHOV

1.1 Obrazložitev

Večina kovin reagira s kisikom (oksidira). Če na nekem delu pride do intenzivne oksidacije kovinskega prahu - vžiga in če oksidacija napreduje zelo hitro, nastopi eksplozija. Eksplozija lahko nastopi zaradi samovžiga (redko) ali zunanjih virov vžiga, kot so iskra, plamen, žareči delčki, neposredni stik z vročo površino... Temperaturo, pri kateri pride do eksplozije, imenujemo pri prašnih plasteh tlilna temperatura, pri zvrtinčenih prahovih pa vžigna temperatura. Tlilna temperatura je odvisna od velikosti delcev, vlage ter vira vžiga in je 130 – 500 °C. Vžigna temperatura pa je odvisna še od koncentracije prahu v plinu (poznamo spodnjo in zgornjo kritično koncentracijo). Za prakso je pomembna spodnja kritična koncentracija.

Z ugotavljanjem eksplozivnosti prahu ocenimo, ali je prah nevaren. Na osnovi tega prahove razvrščamo v dve skupini:

· prahovi, ki se pod vplivom zunanjega vira vžgo

· prahovi, ki se pod vplivom zunanjega vira ne vžgo.

Preizkušanje eksplozivnosti je standardizirano (vzorčenje, priprava, izbira aparature, način preizkušanja). Pri prahovih ugotavljamo tlilno ali vžigno temperaturo, največjo dopustno koncentracijo kisika, spodnjo kritično koncentracijo prahu v zraku, najmanjšo vžigno energijo, največji tlak pri eksploziji ter hitrost njegovega naraščanja. Naprave za preizkušanje eksplozivnosti prahov so različne glede na vrsto prahu in želenega rezultata preizkusa.

Za razvrščanje prahov po eksplozivnosti je vpeljan indeks eksplozivnosti. Glede na ta indeks razvrščamo prahove v štiri skupine. Med najbolj eksplozivne prahove sodijo magnezij, aluminij, titan in njihove zlitine.

1.2  Opis vaje

Preizkušali smo aluminijev prah določene zrnavosti. Prah pihnemo v kremenovo cevko, kjer tvori suspenzijo z zrakom (zvrtinčeno plast). V cevki je nameščen vir vžiga (žareča tuljavica) ter termoelement za krmiljenje temperature. Okrog kremenove cevke je nameščeno segrevalno navitje. Namen preiskave je ugotoviti vžigno temperaturo. Z aluminijevim prahom pri enakih pogojih naredimo deset preizkusov in zabeležimo, v koliko primerih se je prah vžgal. Postopek ponavljamo pri različnih temperaturah. Vžigna temperatura je tista temperatura, pri kateri se je prah v desetih preizkusih vžgal vsaj enkrat.

1.3  Skica aparature


1.4  Rezultati meritev

	Preizkus
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7

	Vrsta prahu:


	
	
	
	
	
	
	

	Temperatura:


	
	
	
	
	
	
	

	Št. poskusov:


	
	
	
	
	
	
	

	Št. vžigov:


	
	
	
	
	
	
	

	Vžigna temperatura:
	
	
	
	
	
	
	


Vžigna temperatura preiskanega prahu je: ________________ .
Vaja 2: PRIDOBIVANJE BAKROVEGA PRAHU Z ELEKTROLIZO

2.1 Obrazložitev

Nekatere kovine lahko dobimo v obliki prahov z elektroliznim izločanjem med njimi tudi baker. Elektrokemično je proces enak kot pri pridobivanju kovin. Če želimo izločiti  kovino v obliki prahu moramo delati z majhnimi koncentracijami ionov in velikimi gostotami tokov. Kovinski prah se izloča v obliki plasti na katodi. Na velikost delcev prahu  vplivajo: koncentracija ionov v elektrolitu (manjša bo, drobnejši je prah), gostota toka, temperatura elektrolita ter dodatki elektrolitu.

Elektrolizno izločanje bakrovih prahov poteka v lesenih ali poliestrskih posodah obloženih s svincem. Katode so iz svinčeve pločevine, anode pa iz katodnega bakra. Elektrolit vsebuje okoli 4,5 - 7,5 g/l Cu ter 135 - 150 g/l H2SO4. Temperatura elektrolita je med 50 in 65 oC. Gostota toka je 540 A/m2, napetost pa  0,9 - 1,1 V. Razdalja med elektrodama znaša okrog 170 cm. Izkoristek toka je od 88 do 90 %, poraba energije pa 1,76 kW/kg Cu. Po končanem izločanju bakrov prah dobro sperejo. Nato prah suše v električni peči v reduktivni atmosferi (H2 + CO) pri 480 - 760 °C. Prah nato še zdrobijo in presejejo.

2.2 Opis vaje

V stekleno posodo prostornine prib. 1,5 l pripravimo elektrolit tako, da zatehtamo ustrezno količino CuSO4 in H2SO4. Katodo (Pb pločevina) stehtamo in jo skupaj z anodo (Cu pločevina) namestimo v stekleno posodo ter ju priključimo prek voltmetra in ampermetra na usmernik. Elektroliza poteka določen čas, nakar ponovno stehtamo katodo in izračunamo količino izločenega bakra. Nato bakrov prah postrgamo s katode.

Na osnovi dobljenih rezultatov izračunamo izkoristek toka (%):








mt = I(t(q

ter porabo energije (kWh/kg): 






2.3  Skica aparature











2.4  Rezultati meritev

Pogoji elektrolize:

· začetna koncentracija elektrolita:

· tok (A):

· napetost (V):

· površina elektrod (m2):

· gostota toka (A/m2):

· medelektrodna razdalja (m):

· čas (h):

· temperatura (K):

· masa izločenega bakrovega prahu m (kg):

· oblika in ocenjena velikost prahu:


Izkoristek toka in poraba energije sta:

Vaja 3: PRIDOBIVANJE CINKA Z ELEKTROLIZO

3.1  Obrazložitev

Elektrolizni proces je termodinamično možen, če bo gonilna napetost večja, kot je elektrokemični potencial kovine, ki jo izločamo na katodi.



Zn2+ + 2e = Zn

Eo = -0,76 V



Gonilna napetost:  U > 0,76 V
Izločanja kovine je po Faradeyevem zakonu premosorazmerno ekektrokemičnemu ekvivalentu (q):






Kjer je:

M - molska masa kovine

n   - število elektronov, ki sodelujejo v reakciji

F  - Faradeyeva konstanta (96500 As oz. 26,8 Ah)

Hitrost izločanja je odvisna od količine elektrine:



mt = I(t(q

kjer je:

mt - masa izločene kovine

I - tok (A)

t  - čas (h)

Velik del cinka danes pridobivajo hidrometalurško. Cinkove koncentrate najprej sulfatizacijsko pražimo. Praženec nato lužijo z razredčeno H2SO4. Po luženju je potrebno raztopino posebej čistiti, ker je cink močno električno negativen in se vse električno bolj pozitivne primesi pri elektrolizi izločijo skupaj s cinkom. Nečistoče lahko razdelimo na štiri skupine, ki jih ločeno odstranjujemo iz raztopine.

Elektroliza teče v betonskih celicah, obloženih z svincem. Katode so iz aluminijeve pločevine, anode pa so svinčene. Elektrolit vsebuje okrog 95 g/l Zn ter okrog 40 g/l H2SO4. Temperatura elektrolita znaša 40 (C. Gostota toka znaša 320 A/m2, napetost pa 3,7 V. Razdalja med elektrodama je okrog 7,6 cm. Izkoristek toka je od 90 do 93 %, poraba energije pa 3,5 kW/kg Zn. Izločeni Zn ima čistost od 99,95 do 99,99 %. 

3.2 Opis vaje


V stekleno posodo prostornine prib. 1,5 l pripravimo elektrolit tako, da zatehtamo ustrezno količino ZnSO4 in H2SO4. Katodo (Al pločevina) stehtamo in jo skupaj z dvema anodama (Pb pločevina) namestimo v stekleno posodo ter jih priključimo preko voltmetra in ampermetra na usmernik. Elektroliza poteka določen čas, nakar ponovno stehtamo katodo in izračunamo količino izločenega cinka. Nato cink odluščimo s katode.

Na osnovi dobljenih rezultatov izračunamo izkoristek toka (%):






ter porabo energije (kWh/kg): 






3.3  Skica aparature














3.4  Rezultati meritev

Pogoji elektrolize:

· začetna koncentracija elektrolita:

· tok (A):

· napetost (V):

· površina elektrod (m2):

· gostota toka (A/m2):

· medelektrodna razdalja (m):

· čas (h):

· temperatura (K):

· masa izločenega cinka m (kg):

Izkoristek toka in poraba energije sta:

Vaja 4: IZDELAVA ALUMINIJEVE ZLITINE

4.1  Obrazložitev

Industrijska izdelava zlitin poteka z dodajanjem posameznih materialov oziroma komponent v talilno peč. Pri tem je razlika v izdelavi primarnih in sekundarnih materialov. 

Pri izdelavi primarnih zlitin se osnovnemu elementu (aluminiju) dodajajo legirni elementi (silicij, magnezij,…) in/ali predzlitine (AlMg, AlTi,…).

Pri izdelavi sekundarnih zlitin se uporablja reciklirani material, ki se pretaljuje. Ta način je mogoč pri uporabi strogo sortiranega materiala (ponavadi iz odpada pri procesih izdelave v  tovarni ali ločenega zbiranja recikliranega materiala). V kolikor sortiranje materiala ni zadostno, je potrebno dodati primarni material in posamezne legirne elemente, da dosežemo ustrezno kemijsko sestavo in s tem fizikalno-kemijske lastnosti.

Pri izdelavi sekundarnih aluminijevih zlitinah se porabi samo 5 % energije, ki je potrebna za izdelavo primarnih zlitin.

4.2 Opis vaje

Za izdelavo aluminijeve zlitine ____________ v laboratorijskih pogojih bomo uporabili naslednje materiale: 

· _________________

· _________________

· _________________

· _________________

· _________________

· _________________

· _________________

· _________________

· _________________

· _________________

· _________________

	
	Al
	Mg
	Fe
	Mn
	Si
	Cu
	Zn
	skupaj

	delež v %
	
	
	
	
	
	
	
	100

	masa v g
	
	
	
	
	
	
	
	


Pretaljevanje bo _________________ v __________ loncu. Peč se bo segrela na 720 °C, nato  se bodo dodajali posamezni elementi v primernem vrstnem redu zaradi odgora. Magnezij se bo dodal nazadnje. Na 720 °C se bo držalo 30 minut da se vsi elementi raztopijo in se talina homogenizira. 

Naredili bomo enostavno termično analizo. V ta namen se bo kot merilna celica uporabil ___________________ priključen preko merilne kartice _____________ na računalnik. 
Pri termični analizi se meri temperatura taline v odvisnosti od časa. Rezultat je karakteristična krivulja, kjer lahko določimo hitrost ohlajanja, pričetke strjevanja primarne faze in evtektika ter podhladitev.

4.3  Slika aparature
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indukcijska peč za pretaljevanje

4.4  Rezultati meritev
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