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Spésob rozkladu vzoriek ocelf najmi
na stanovenie celkového obsahu hlinfka
metddou atdmove)j absorpénej spektrometrie
a spektrofotometrickymi metdédami, podla
rieSenia spo¥iva v tom, Ze sa vzorka ocele
v hermeticky uzavrenom priestore rozlo#f
pOsobeni{m kyseliny fluorovodf{kovej, kyse-
liny dusi®nej a kyseliny chlorovodi{kovej

v pomere 1:0,2:2 a%

1:0,5:4 objemovfch

dielov pri teplote 100 a% 200 ©C po&as

5 a¥ 90 mindt.
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Uvedené nedostatky odstraifiuje spdsob rozkladu vzoriek ocelf najmd na stanovenie celko-
vého dosahu hlinfka podla vyndlezu. Podstata vyndlezu spodfva v tom, Ze vzorka ocele sa
d4 do tlakovej nédoby, do ktorej sa pridd zmes kyselfn fluorovodikovej o koncentrdcii 40 &
hmot., dusi&nej o koncentrdecii 65,8 8 hmot. a chlorovodikovej o koncentrdcii 36 % hmot.
a to pri ich vzdjomnom pomere 1:0,2:2 aZ 1:0,5:4 objemovfch dielov, Nakonie sa nddoba herme-
ticky uzavrie a zahrieva sa pri teplote 100 a% 200 ¢ po dobu 5 a%¥ 90 minudt.

PouZitim spdsobu rozkladu ocelf podla vyndlezu sa vzorka rozloZf jedinou operéciou,
pri ktorej do roztoku prejdd kvantitativne vSetky oceli pritomné formy hlinfka, t.3j. kovovy
hlin{k, nitridick¢ viazany hlinfk a oxidicky viazany hlinik. Postup rozkladu vzoriek sa
zjednodudf a skrdti sa jeho trvanie. Vylu&i sa potreba pouZivania nddob z drahgych kovov,
najm¥ platinovych. ZniZi sa moZnost znelistenia roztoku a odstrénia sa taZkosti spdsobené
velkou koncentriciou solf, najmi pri pouffvani metddy atomovej absorp&nej spektrometrie.
Pritom presnost a sprévnost stanoveni celkového obsahu hlinika po rozklade vzoriek spdsobom
podla vyndlezu je lep3ia ako ur&ujd poZiadavky Statnych a medzindrodnych noriem.

Priklady uskutodnenia vynélezu:
Priklad 1

Do tlakovej nddoby z teflonu sa d4 navdZka 1 gramu vzorky, pridd 15 ml zmesi kyseliny
fluorovodikovej 40 % hmot. , kyseliny dusi¥nej 65 % hmot. a kyseliny chlorovodikovej 36 %
hmot. v pomere 1l:1:3 objemovych dielov. NAddoba sa uzavrie s viZkom a vlo%i spolu s upinacim
zariadenim do su¥iarne, vyhriatej na 150 %c. Po 40 mindtach sa zariadenie vyberie, rgchlo
ochlad{i pod priidom vody a rozoberie. Do tlakovej nddoby z teflonu sa pridd 35 ml roztoku
kyseliny boritej s koncentriciou.4 % hmot. Obsah niddoby sa prevedie do kadidky a odpar{
na potrebny objem. Potom sa obsah kadifky prevedie do odmernej bailky 50 ml a doplni vodou
po znadku. Takto pripraveny roztok sa pouZije na stanovenie celkového obsahu hlinfka v oceli
metddou atdmove)j absorpnej spektrofometrie.

Priklad 2

Do tlakovej nddoby z teflonu sa d4 navdZka 1 gramu vzorky, pridd sa 20 ml zmesi kyseli~
ny fluorovodikovej 40 % hmot., kyseliny dusi&nej 65 % hmot. a kyseliny chlorovodikovej
36 & hmot. v pomere 1:0,25:0,75 objemovych dielov. NAddoba sa uzavrie s viikom a vlo%i spolu
s upinacim zariadenim do suiiarne, vyhriatej na 140 ©c. Po 45 mindtach sa zariadenie vyberie,
rychlo ochladi pod pridom vody a rozoberie. Do tlakovej nédoby z teflonu sa pridd 50 ml
roztoku kyseliny boritej . koncentrdciou 4 % hmot, Dalej sa postupuje ako v:priklade 1.

Priklad 3

Do tlakovej nddoby z teflonu sa d4 navdZka 1 gramu vzorky, pridd sa 20 ml zmesi kyseliny
fluorovodikovej 40 % hmot., kyseliny dusi&nej 65 & hmot. a kyseliny chlorovodikovej 36 &
hmot. v pomere 1:2:4 objemovych dielov. Nidoba sa uzavrie s vifkom a vlo#{ spolu s upinacim
zariaenim do eusiarne, vyhriatej na 160 %c. Po 30 mindtach sa zariadenie vyberie, rjchlo
ochlad{ pod: pridom vody a rozoberie. Do tlakovej nddoby z teflonu sa pridéd 20 ml roztoku
kyseliny boritej s koncentréciou 4 & hmot. Dalej sa postupuje ako v priklade 1.

Presnost a sprivnost vysledkov analyz po rozklade vzoriek podla vyndlezu je lep3ia
ako urdujld pofiadavky Stdtnych a medziné&rodngch noriem na stanovenie celkového obsahu hlinika
v oceli. Priemerné rozpitie paralelnych stanoveni R, vypoditané z analfyz 16 vzoriek je
0,001 5 & hlinfka pre obsahy do 0,15 %. Hodnoty Studentovho kritéria ti, vypo&itané na zé~
klade analyz 6 vzoriek s atestovanymi obsahmi hlinfka si menZie ako kritickd hodnota t, =
= 12,706 pre 2 paralelné stanovenia a pravdepodobnost 95 %. V¢sledky metan{ na 6 vzorkidch
st v prilohe. o




3 253378

vyndiez je mo¥né vyniivat ve ¢Seckieh chemickfeh laboratdclich zmnobsraijteich sa analfzon
techoického Zeleza, najnd oceld, predovietk¢m v hutnickyeh a shraojdrenskdeh podaikoch, a
o nie len na stanovenie celkového obsahw hlinfka, ale aj dal¥fch prykoyv, ktord sa vyskytuid

v ocali vo forme v kKyselindeh nevozlo¥itelnej, napc. silrkdnu bey ssobitngeh dprav alebo

opardcid,
Priloba 1

Vysledky stanovenlia obsahu hlinika v ¥tandardngch vzorkdch ocelf

Cislo Oznalenie a pévod Obsah Al v % Rozpitie Vypo#itand
. % 2nydle 3
V3, Etandardnej vaorky atestovany dla bv stanoveny paralelngch hodnota
stanoveni R Studentovho
1 2 8 v § kritéria t
1 81T 174/2 0,034 0,039 0,039 0,039 0 0,000 3,58
Japonsgko
2 BEURO 076~2 0,031 6 0,034 0,033 0,033 5 0,001 3,64

Eurdpske spolod,

3 ISty 17172 0,049 0,046 0,046 0,046 O 0,000 ' 5,78
Japonsko
4 IS8T 169/2 0,053 0,050 0,050 0,050 0 0,000 5,78
Japonsko
5 BCs 4539 v, Britdnia 0,068 0,070 0,069 0,069 5 0,001 2,87
3 BCS 322 Vv, Britdnia 0,093 0,088 0,085 0,086 5 0,003 12,45
b = 15»' S 'V; t, - Studentova charakteristika {pre n = 2 a pravdepod. 95 %
tk = 12,706)
% =~ priemern& stanovend hodnota obsahu prvko v
8 = knaﬁ M =~ atestovand (sprdvna) hodnota obsahu prvku v %
n - podet opakovanych stanovent
8 =~ smerodatnd odchglka
X kn - pre 2 stanovenie = 0,886
R = % Ry R ~ priemerné rozpitie
=1 k - pofet analyzovangych vzoriek

PREDMET VYNALEZU

Spdsob rozkladu vzoriek oceli najm¥ na stanovenie celkového obsahu hlinika, vyznadujici
sa tym, Ze vzorka ocele sa vloZ{ do tlakovej n&doby, do ktorej sa pridd zmes kyseliny fluoro-
vodikovej o koncentrdcii 40 % hmot., kyseliny dusilnej o koncentrédcii 65 % hmot. a kyseliny
chlorovodikovej o koncentrdcii 36 & hmot. a to pri ich vz4jomnom pomere 1:0,2:2 a% 1:0,5:4
objemovych dielov} na &o sa tlakovd nddoba hermeticky uzavrie a zahrieva pri teplote 100 aZ
200 °C po dobu 5 a% 90 mindt.
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