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Cést 4: Stanoveni oxidu hlinitého
ve vzorcich neobsahujicich fluor
CSN 72 2041 -4

Chemical analysis of steel-making slag. Determination of aluminium oxide content in samples free of
fluorine Analyse chimique du laitier. Dosage d'oxyde d'aluminium dans les étalons sans fluor
Chemische Analyse von Stahlschlacke. Bestimmung von Aluminiumoxid in fluorfreien Proben

Tato norma urcuje komplexometrickou titracni metodu pro stanoveni oxidu hlinitého.
PFi provadéni rozboru musi byt dodrzeny véeobecné pozadavky stanovené v CSN 72 2041-1.
1 Podstata metody

Z alikvotniho podilu zasobniho roztoku po oddéleni kyseliny kfemicité a chromu, pfipraveného
postupem uvedenym v CSN 72 2041-2, se oddé&li hlinik spolu se Zelezem a titanem srazenim
hexamethylentetraminem. Srazenina se rozpusti v kyseliné chlorovodikové a hlinik se oddéli od
doprovodnych slozek hydroxidovym délenim ve formé hlinitanu. Pak se hlinik prfevede do komplexu s
di-Na-EDTA, nadbytek cinidla se po Upravé pH a redukci vanadu (V) chloridem hydroxylamonnym
titruje roztokem zinec¢naté soli, komplex hliniku se rozlozi pfidavkem fluoridu sodného a uvolnéné
Cinidlo, jehoz mnozstvi je Umérné obsahu hliniku ve vzorku, se titruje odmérnym roztokem zine¢naté
soli na xylenovou oranz jeko indikator.

2 Cinidla a roztoky

2.1 Kyselina chlorovodikova, g = 1, 19 g/cm3, roztok (1 + 1).

2.2 Kyselina dusi¢na, g = 1, 40 g/cm3, roztok (1 + 1).

2.3 Hydroxid sodny, roztok 30 % (m/m). Uchovdava se v polyethylenové nadobé.

2.4 Hexamethylentetramin (urotropin), roztoky 250 g/dm3 a 5 g/dm3. Uchovavaji se v
polyethylenovych nadobach.

2.5 Octanovy tlumivy roztok: 500 g octanu amonného se rozpusti ve vodé, roztok se zfedi na 900
az 950 cm3, pridavkem kyseliny octové, g = 1, 06 g/cm3, se upravi pH roztoku na hodnotu 6, 0 az 6,
5 (pridavek kyseliny octové ma byt nejvySe 30 cm3) a pak se objem roztoku doplIni vodou na 1000
cm3 a promicha se.

2.6 Disodna sll kyseliny ethylendiaminotetraoctové (di-Na-EDTA), roztok c(C10H14N2Na208.
2H20) = = 0, 025 mol/dm3.

2.7 Zinek kovovy, minimalné 99, 99 % (m/m).

2.8 Octan zineCnaty, odmeérny roztok c(C4H604Zn) - 0, 025 00 mol/dm3, pfipraveny z kovového



zinku: 3, 269 0 g kovového zinku se rozpusti ve 30 cm3 roztoku kyseliny chlorovodikové s pridavkem
nékolika kapek roztoku kyseliny dusi¢né pro usnadnéni rozpousténi. Po rozpusténi kovu se roztok
opatrné odpari az na hustotu sirupu, odparek se rozpusti ve 200 cm3 vody, prida se 25 cm3
octanového tlumivého roztoku, roztok se prevede do odmérné bariky na 2000 cm3, doplni se vodou
po znaCku a promicha se.

2.9 Chlorid hydroxylamonny, NH2OH. HCI.
2.10 Fenolftalein, alkoholicky roztok 1 g/dm3.
2.11 Xylenolova oranz, pevna smeés s chloridem sodnym ve hmotnostnim poméru 1: 100.

2.12 Fluorid sodny, nasyceny roztok, upraveny roztokem kyseliny chlorovovikové na fenolftalein do
odbarveni. Uchovava se v polyethylenové nadobé.
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