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Vynélez se t¥ké zplsobu odstrandni rusfcich prvkd,
tj. Zeleza a molybdenu p¥i spektrofotometrickém stanoveni
niobu v technickém Zeleze.

Dosud je problematika stanoveni malych obsahd niobu
v technickém Zeleze Fedena riznymi pPimymi spektrofoto-
metrickymi metodami bez d&leni rudivych prvkd nebo nep¥i-
mymi fotometrickymi metodami zaloZfenymi na pFedchozim od-
déleni niobu hydrolytickym sré%enim nebo extrakci komplexd
_niobu do riznych extrahenti.

Hlavni nevyhody dosavadnich zpisobl Fedeni vyvstdvajdl
z omezené poufitelnosti pFimych metod pro stanoveni nizkych
koncentraci niobu/vzhledem k jejich malé citlivosti nebo
k viraznému rudivému vliivu metridnich a legujicich prvki
v ocelich. Nep¥imé metody vyuZivajici déleni niobu precipi-
taci jsou velmi pracné a dagové narocné, metody vyuiivajici
extrakoce komplexi niobu doposud nenalezly vétsiho ¥ praktické=

ho roz8iPfeni,vzhledem k melé provozni spolehlivosti a k ob=
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ti%né dostupnosti potFebnyeh chemikdlii. Tyvo nedostatky
se v plném rozsahu tykaji i vSech doposud v literatule

. publikovanfch postupl, vyuZivajicich ke stanoveni niobu
komplex niobu se sulfochlorfenolem S. Sulfochlorfenolem S
se rozumi 2,7-di(2¥hydroxy-3-sulfo-5-chlorfeny1azo)-chro-
motropovou kyselinu.

VyhodnéjsSim se jevi zpisob odstranéni rudicich prvki,
tj. Zeleza a molybdenu p¥i spekirofotometrickém stanoveni
niobu v technickém Zeleze pomoci 2,7-di(2-hydroxy=-3-sulfo=-
~5=-chlorfenylazo)-chromotropové kyseliny podle pFedkléda~
ného vyndlezu, jeho# podstate spoSivd v tom, Ze vzorek se
pied vlastnim spektrofotometrickym stanovenim extrahuje
organickou f4zi, nap¥iklad diisopropyleterem nebo methyl-
isobutylketoneme.

Hlavni mySlenka vynédlezu spodivd v odstranéni rudicich
prvkd jejich extrakeci do organické fézela tim vzniklé moZ-
" nosti stanovit niob zbyly ve vodné fézi velmi citlivou reak-
ci se sulfochlorfenolem S. V p¥ipadé pfitomnosti Zeleza nel-
ze toti% reakci niobu se sulfochlorfenolem S v danych hmot-
nostnich pomdrech Nb : Fe ve vzorcich oceli vyuZit vzhledem
k viznamnému ruSivému vlivu Zeleza na pribéh reakce. DalSiho
zvydeni gselektivnosti reakce niobu se sulfochlorfenolem S se
pak dosehuje zvySenim rozpusinosti sulfochlorfenolu S pPi-
davkem methanolu,a tim moZnosti zvydSeni koncentrace kyseliny
chlorovodikové v reakénim prostiedi.

Pro extrakeci Zeleza, resp. molybdenu jako rudicich prvki
1ze vyuiit tekovyich extrahentd, jeZ kvantitativmné oddéluji
Yelezo ve formd chlorokomplexi za vhodnych reakénich podminek
(kyselost prost¥edi) od niobu. Ze souboru riznych typi exira-
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hentli jsou diisopropyleter a metylisobutylketon k tomuto
ddelu optimdlndi.

Zpisob podle vyndlezu umoifuje bShem cce 2 a% 3 hodin
pFesné stanovit obsah niobu, 0,001 aZ 0,1 % hmot. prakticky
ve viech typech bdZnjch a specidlnich oceli. Zpisob stano-
veni je pracovnd nendrodny, vyufiv4d standerdni typy analy-
tickfch operaci i b&Znd pouZivené reagencie.

Vyndlez je moiZné vyufit prakticky ve viSech analytickych
laboratofich pPi analyzdch technického Zeleza, tzn. nizko,
stPednd i vysoko legovanych oceli, litiny a specidlnich sli-
tin Zeleze - nap¥iklad vsech typd slitinovych oceli pro ja=-

dernou energetiku.

P¥iklad provedeni

0,500 g vzorku oceli se rozpusti ve 250 ml kédince
ve 20 ml kyseliny sirové (z¥eddno vodou 1 : 3) a 0,5 ml
kyseliny fosforedné. Po rozpusténi se oxiduje po kapkich
kyselinou dusi&nou. Roztok se odkou¥i 10 minmut do dymi oxi-
du sirového, stdny kddinky se opldchnou 3 a%¥ 4 ml vody a
opét se odkoufi. Po ochlazeni se p¥idd 5 ml kyseliny vinné
1 M, zPedi se vodou a zahPeje se do rozpusténi odparku. Roz-
tok se prevede do 100 ml odmSrné banky, doplni se vodou
po znadku a promichd.

Extrakce pomocikiieoprOpyletherﬁ: Do d8lici ndlevky
gse odpipetuje 10 ml zdsobniho roztoku vzorku, pFidd se
15 ml kyseliny chlorovodikové konce. & 10 ml diisopropyl-
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etheru a extrshuje se tPepdnim 30 s. Po rozdéleni vrstev
se vodni fdze vypusti do 50 ml kddinky a zah¥{va cca 10
minut, ve vrouci vodni lézni, aby se odstranily zbytky
diisopropyletheru. Po ochlazeni se roztok pfelije do 50 ml
odmdrné banky, pFidd se 5 ml methanolu, doplni se vodou
na cca 45 ml a pFidaji se 2 ml 0,05 % rozfoku sulfochlor-
fenolu S ve vodd. Banka ge doplni vodou po znadku, pro-
aichd se a nechd stdt za laboratorni teploty 60 minut.
Pak se m8Fi absorbance roztoku ve vhodnych kyvetdch p¥i
650 nm proti slepéﬁu pokusu pFripravenému stejnym zplisobem
ze vzorku oceli bez niobu.

Extrakce pomoci methylisobutylketonu, uZivd se v p¥i-
padd piitomnosti molybdenu: Do délici ndlevky se odpipetu~
je 10 ml zésobniho roztoku vzorku, piidd se 10 ml kyseliny
chlorovodikové konc. & 5 ml vody. Po promichdni se pridd
10 ml methylisobutylketonu a extrahuje se t¥epdnim po dobu
30 s. Po rozdéleni vrstev se vodni fdze vypusti do 50 ml
kddinky a zah¥ivd se ve vrouci vodni l&zni pro odstranéni
zbytkd methylisobutylketonu. Po ochlazeni se roztok pFelije
do 50 ml odmdrné banky, p¥idd se 5 ml kyseliny chlorovodi-
kové konc., 5 ml methanolu, doplni se vodou na cca 45 ml a
pridaji se 2 ml 0,05 % roztoku sulfochlorfenolu S ve vodé.
Banka se doplni vodou po znalku, promichd a nechd se stdt
za laboratorni teploty 60 minut. Pak se mé¥i absorbance roz-
toku ve vhodn¥fch kyvetdch p¥i 650 nm proti slepému pokusu.

Pokud analyzovany vzorek obsahuje vice nei 2 % chromu
a vice neZ 5 % niklu, odpipetuje se ze zdsobniho roztoku
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goudasnd druhy alikvotni podfl 10 ml a zpracuje se stejnd
jako analyzoveny podil krom$ pFidavku sulfochlorfenolu S.
Absorbance pozadi zmé¥end proti vodd se pak odelte od ab-
sorbance podilu se sulfochlorfenolem S (korekce pozadi ba~
revnjeh iontd chromu a niklu). Obsah niebu v analyzovanych
vzorcich se vyhodnot{ pomoci kalibradni k¥ivky, zhotovené
pomoci pFidavki standardniho roztoku niobu k oceli bez niobu
za pou?iti uvedeného pracovniho postupu.

PEEDMET® VYINELEZU

-

Zpdsob odstransni rudicich prvkd, tj. Zeleza & mo~
lybdenu pFi epektrofotometrickém stanoveni niobu v tech-
‘nickém Zeleze pomoci 2, T=d4 (2=hydroxy=3=sulfo=5=chlorfe=
nylazo)-chromotropové kyseliny, vymmadujici se tim, Ze
vzorek se pied vliasinim spektrofotometrickym stanovenim
extrahuje organickou fézi napfiklad diisopropyleterem
nebo methylisobutylketonem.
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