Vera Tomaz-Gosti&, dipl. inZ. kem.

Zelezarna Store

DK 543.7

Dolo&anje Al v jeklu pri vsebnosti od 0,005-0,080 °/,

Metoda, po kateri odstranjujemo Zelezo in dru-
ge motece elemente z lugom, oziroma metoda, po
kateri Zelezo le reduciramo, da ne moti obarvanega
komplexa aluminija, ne dajeta sprejemljivih re-
zultarov.

Z merjenjem oplicne gostole z eriokromciani-
nom obarvanega komplexa aluminija iz ciste raz-
topine po odsiranitvi motecih elementov s pomoc-
jo Hg-katode, dobimo dobre rezultate.

Metoda je razmeroma enostavna in hitra in
primerna za kontrolne laboratorije.

Pri ocenjevanju tehnoloskih lastnosti jekla igra
aluminij vazno vlogo. Ce ga dodajajo jeklu samo
za pomirjenje in dezoksidacijo, pospesuje tudi fino
zrnatost jekla.

Iz vsebnosti Al v jeklu moremo sklepati na
stopnjo desoksidacije jekla, obenem pa moremo
oceniti $¢ mechanske lastnosti jekla, kot so: veli-
kost avstenitnega zrna, kalivost, stopnjo grafiti-
zacije, zarezno zilavost, odpornost proti oksidaciji
legiranega jekla. Z vsebnostjo Al v jeklu moremo
tudi predvideti njegovo denitrirno sposobnost.

Aluminij za pomirjenje uporabljajo v obliki
Cistega aluminija ali kot leguro s silicijem ali
manganom in ga zaradi velike afinitete do kisika
in dusika dodajajo pri fabrikaciji jekla takoj po
preddesoksidaciji z manganom ali silicijem. Legu-
ro dodajajo jeklu v peci ali v ponovci, ¢ist Al pa
vedno v ponovco ali celo v kokilo med ulivanjem.

Ce ima jeklo Al preko 0,19/, Ze bolj gosto tece.
Tako jeklo ima sicer vkljutke Al:Os, vendar le-ti
stremijo za tem, da se naberejo na povrsini ali na
robovih ingota. Pri dodajanju aluminija, enako kot
pri dodajanju silicija, se razvija toplota, ki po-
vzro¢i redukcijo Zlindre in teoretitno tudi raz-
Zveplanje jekla.

Aluminij desoksidira in denitrira jeklo, kar
ima za posledico vpliv na velikost zrna in na
stopnjo grafitizacije.

Svojetasno so mislili, da je grafitizacija funk-
cija ¢asa, v katerem je bilo jeklo podvrieno zvi-
dani temperaturi. Zadnje case pa dokazujejo, da
je Al tisti, ki zaradi povezave z Nz, ki je raztopljen
v jeklu, zmanjSa stabilnost Zelezovega karbida,
posebno pri zvisani temperaturi, Posebno vaino
je to tedaj, ¢e je Al vec in ne samo toliko, da bi
se vezal samo na Na.

Grafitizacije pri vsebnosti Al od 0,01—0,04 9/
niso opazovali.

Vezava Al na N: vpliva na trdnost jekla. Fino
zrno pri primerni vsebnosti Al ostane tudi pri

zvisanih temperaturah (do 1000° C) neizpremenje-
no. Ce pa manjka v jeklu Nz, pa se Alnitrid v
avstenitu raztaplja. Prisotnost Al-nitrida znizuje
torej oblutljivost jekla napram vrotini in zvisuje
prekalivost jekla. Prekalivost je sicer pri vedjem.
zrnu veca, vendar jeklo poka pri kalenju, kar po-
vzroca veliko zrno in ima tudi sicer nizje mehan-
ske lastnosti.

Vsebnost Al od 0,02—0,04 */y povzro¢i fino zrna-
tost, le-ta pa povisa zarezno zilavost pri sobni
temperaturi. Ce ima normalizirano jeklo aluminij,
je boljSa njegova zarezna trdnost, kar je posle-
dica fine zrnatosti jekla zaradi vsebnosti Al.

Optimalno vsebnost Al v jeklu sodijo na 0,02 do
0,059, v kombinaciji z 0,150,309/, Si. Vendar
moramo, ¢e Zelimo vplivati na fino zrnatost jekla,
tako jeklo prej preddesoksidirati, ker bi se sicer
prisoten Al vezal najprej na O: do katerega ima
vecjo afiniteto kot do No.

Vodika v jeklu Al ne veze, le-ta se adsorbira na
pri desoksidaciji nastali Al:Os in H: ostane v jeklu
v obliki mehurckov.

Konkretno pri nas v jeklarni obstaja Se vedno
problem zrnatosti predvsem vzmetnega in oglji-
kovega jekla. Pri enakem doziranju silicija (ki
tudi vsebuje Al) 150 kg/32 ton za preddesoksida-
cijo in 15—30 kg aluminija/32 ton za pomirjenje
dobivajo pri enakih ostalih pogojih enkrat grobo,
drugi¢ pa fino avstenitno zrno.

Iz tako ozkega podro¢ja, kako v naprej vpli-
vati na to, pri nas nismo delali preiskav in se na-
slanjamo veC ali manj na poprecne podatke osta-
lih jeklarn v Jugoslaviji.

Zaradi vseh tej dejstev je poznavanje vsebnosti
aluminija v jeklu zelo vaZno in kemijska analiza
jekla na vsebnost Al v njem more Zze vnaprej na-
kazati, kakSne lastnosti od jekla lahko pritaku-
jemo in v kakSne svrhe ga bomo uporabili.

Pripominjamo, da je dolo¢itev metode doloca-
nja aluminija v jeklu prva faza raziskav na po-
dro¢ju vpliva vsebnosti aluminija v jeklu na nje-
gove lastnosti.

IZ LITERATURE posnemamo veé¢ pojmov, s
katerimi oznacujemo Al v jeklu. Vsa imena kot so:
celokupni (totalni), kislinotopni, kislinonetopni,
kovinski, oksidni in nitridni niso nasla postopkov
dolo¢aja v kemiji. Zato sreCujemo poenostavljeno
razdelitev aluminija v jeklu, kot je: v trdni kovin-
ski raztopini Zeleza nastopajoci Al, na kisik vezan
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Al v obliki meSanih oksidov in na dusik vezan Al
v obliki mes$anih oksidov in na du$ik vezan
v obliki razli¢nih nitridov.

Kemijska analitika pa je locila:
1. kislinotopni Al
2. kislinonetopni Al

3. celokupni (totalni) Al,
ki ga predstavljata vsota 1. in 2.

Pri vseh avtorjih, ki so nastopali in se 3e po-
javljajo, sreCujemo klasi¢ne gravimetri¢ne in mo-
dernejie fotometri¢ne metode dolo¢anja prej na-
vedenih vrst aluminija v jeklu. Prednjacijo foto-
metri¢ne metode, kjer merimo intenzivnost obar-
vanega kompleksa aluminija s tako ali drugaéno
organsko substanco. Gravimetri¢ne metode pred-
vsem za majhne koli¢ine Al zaradi nenatanénosti
niso zazelene. Mednje spada metoda, ki jo navaja
za visje kolic¢ine Al (ve&ji od 0,59) Handbuch fiir
das Eisenhiittenwesen Band 2 z 8-hvdroxichinoli-
nom (oxinom) s predhodnim odlo¢anjem zeleza in
drugih mote¢ih elementov z elektrolizo s Hg-
katodo.

Ostale metode pa, ki jih nekateri avtorji nava-
jajo (Werz. Neuberger) kot alternativne in po
katerih doloc¢ajo aluminij v prisotnosti Zeleza in
mangana in drugih, oziroma le-te maskirajo ali
kako drugale odstranijo, so nenatanéne, saj do-
pustajo do 25%¢-ne izgube oz. napake. Neuberger
in sodelavci so Ze 1. 1955 uporabili metodo za do-
locanje Al s predhodnim odstranjevanjem zeleza
in drugih motecih elementov s pomoéjo ekstrak-
cije z etiletrom, vendar so v poznejsih letih ugo-
tavljali celo 11 %/p-ne izgube pri takem nacinu dela.

Eksperimenti

Britanski standardi navajajo metodo doloanja
kislinotopnega in kislinonetopnega Al in mi smo
metodo prikrojili nasdim prilikam in pogojem tako,
da dolo¢amo celokupni aluminij. Netopni del po
raztapljanju jekla smo po odstranjevanju silicija
razkrojili, in ga dodali v kislini raztopljenemu
delu jekla. Tako smo mogli doloéiti kovinski Al,
oksidni in nitridni Al skupaj.

Neuberger-Werz »lug metodo« smo preizkusili,
ker je hitrejSa. Ta metoda pa zanemarja kislino-
netopni del aluminija (to so le tisoinke procen-
ta). Vendar napake niso mozne le zaradi tega. Z
lugom oborjeno Zelezo in ostali elementi poteg-
nejo s seboj $e nekaj aluminija, ker se le-ta adsor-
bira na feri-hidroksidu.

Metoda nam ni dajala jasnih barvnih prehodov,
ocitno zaradi ostajanja sledov Zeleza v filtratu po
obarjanju Zeleza z natrijevim lugom. Kompleksi
so bili izredno mo¢no obarvani, saj smo ze pri
vsebnosti Al = 0,037¢/, dobili ekstinkcije > 1,500
in popolnoma raznolika neuporabna paralelna od-
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Citanja. Tudi topljenje jekla (1 g v 20 ml HCI 1:4)
ni $lo brez tezav, trajalo je predolgo (tudi preko
nodi).

Neubergerjev ¢lanek v Stahl und Eisen 22 iz
leta 1965 navaja metodo dolo¢anja aluminija brez
odlotanja Zeleza idr. elementov z elektrolizo ali z
ckstrakcijo, temve¢ le z metanolom in askorbinsko
kislino reducira Zelezo, da le-ta ne tvori obarva-
nega kompleksa, ki bi pri fotometri¢nem doloca-
nju motil obarvani kompleks aluminija. S to me-
todo nismo dobili dobrih rezultatov. Barva kom-
pleksa ni bila obstojna, krivulja ni bila ravna,
vrednosti, ki smo jih v paralelkah dobivali, niso
bile enake, saj je bilo Ze na oko opaziti razliéno
obarvanje Al-kompleksa. Ekstinkcije so se gibale
pri paralelkah od 0,502—0,553, oz. od 0,653—0,745
pri vi§jih vsebnostih Al. Ce smo se za obarva-
nje aluminija namesto eriokromcianina posluzili
chromazurola S, so ekstinkcijske vrednosti pri
nizkih vsebnostih Al variirale (za visje % Al je
bilo bolje) kljub domnevni vecji stabilnosti barve,
ki jo avtor chromazurolu pripisuje.

Po vseh poskusih dobiti metodo, ki bi bila raz-
meroma hitra in natan¢na, smo se odlo¢ili za me-
todo z elektrolitskim odstranjevanjem Zeleza in
drugih motecih tezkih kovin s Hg-elektrodo.

Hg-elektroliza

Elektrolitsko lo¢enje elementov s Hg-elektrodo
smo izvedli v elektrolitski celici. Izdelana je iz
Pyrex steklene cevi in jo sestavljajo Hg-elektroda
in Pt-anoda. PovrSina katode zna3a pri nas cca
66,4 cm® in je s srebrno zico, zataljeno v steklo
zvezana z izvorom elektricnega toka preko usmer-
nika (0—6 A; 0—60 V). Anodo predstavlja Spiralno
zvit platinski trak, premera cca 0,8 cm in je prav
tako z izvorom toka zvezan s srebrno Zico in zata-
ljenim kontaktom preko usmernika. Med anodo
in Katodo je 1,5 cm razdalje. Elektrolitska celica
je hlajena s tekoco vodo, ki cirkulira tako, da je
temperatura enaka sobni (v nobenem primeru ne
sme presegati 40°C, ker bi se sicer reakcija odvi-
jala prepocasi).

Elektrolizer nima vdelanega mesalca, kar pri
manjsih zatehtah vzorca niti ni potrebno, ker se
nabira amalgam zaradi pritrjenega magneta ob
stene elektrolizerja. Tako ostaja povriina katode
vedno cista in aktivna za nadaljnjo tvorbo Zelezo-
vega in drugih amalgamov. Elektroliza je pri nele-
giranih jeklih kondana v 30—45 minutah, dalj pa
traja, ¢e sta prisotna tudi Cr- in Mo-jona.

Zivo srebro in destilirana voda, kot vse ostale
kemikalije (kisline) morajo biti cistoée »pro
analysi«. Za zaletno, tj. prvo elektrolizo uporabi-
mo Hg, ki je ze 2 X sprejel amalgam, nato ga pa
uporabimo $e za 6 dolotitev, pri zatehtah do 0,5g
jekla.



Z clektrolizo odlo¢imo iz raztopine poleg vsega
111. val. Fe &e Cr-, Ni-, Co-, Cu-, Mn-, Ti-, V-, Zr- in Se
Mo-jone, kar pa elektrolizo znatno podaljSa. Odlaga-
nje Zeleza in ostalih elementov je funkcija tokove
gostote in stopnje Kkislosti elektrolita in casa
trajanja procesa. Maksimalno odlaganje dosezemo
z vetjo tokovo gostoto in minimalno prosto ki-
slino.

Nekaj teh elementov sicer §e ostane v elektro-
litu, posebno joni Ti, V, Zr, Mn, Pb in II val. Fe.

Pri eventuelni ve¢ji mnozini kroma v elektro-
litu prosto kislino nevtraliziramo z dodatkom
10 9/p-ne raztopine natrijevega karbonata Ze pred
elektrolizo ali med njo.

Ko po dolocenem ¢&asu odstranimo vse motece
clemente, elektrolizo prekinemo pod tokom in v
¢isti raztopini dolo¢imo Al ev. gravimetri¢no pri
vecjih vsebnostih aluminija ali fotometri¢no.

Reagenti za obarvanje

Za obarvanje aluminija se posluzimo lahko vec
vrst organskih barvil, ki aluminij vezejo v znacilno
obarvan kompleks. Najbolj znan od teh barvil je
eriokromcianin R, ki ga uporabljajo predvsem v
Nemc¢iji in Angliji (Amerika manj) in je na trziscu
znan pod razli¢nimi imeni kot so: eriokromcianin
R (3 : 3-dimetyl4-hydroxyfuchson-5 : 5" -dicarboxy-
lic kislina; frm. Geigy) ali Alysarolcyamin R,
Omega chromcyanin R, Solochromeyanin R, Chro-
moxancyanin RA.

Poznamo pa Se: chromazurol S in Aluminon.
Chromazurolu S dajejo nekateri prednost pred
eriokromcianinom R zaradi vecje obstojnosti
barve. .

Prav na barvo reagenta imajo pa mocan vpliv
pri vseh barvilih, posebno pa §e pri eriokromcia-
ninu stopnja Kislosti elektrolita, njegova koncen-
tracija, ¢as, ki je potreben za razvijanje barve in
temperatura, Optimalna stopnja Kkislosti je od
pH 59—6,1. Cas za razvijanje barve kompleksa so
merili (od 10 minut do 1 ure) in ugotovili, da je
opti¢na gostota najve¢ja po 15—30 minutah, pri
temperaturi 16—23°C merjeno pri valovni dol-
zini 530 pm.

Metode dolo¢anja aluminija po elektrolitskem
odlo¢anju moteéih elementov s pomoéjo foto-
metriénega merjenja vsebnosti so po razliéni
literaturi razli¢ne.

Preizkusili smo Kochovo metodo, po kateri
smo odstranjevali ostanke elementov po elektro-
lizi z obarjanjem z Zveplovodikom, Ker pa posto-
pek zahteva mnogo filtriranja, spiranja in izpare-
vanja na minimalen volumen, je metoda dolgo-
vezna. Z rezultati paralelnih dolo€itev, posebno
kar zadeva vsebnost Al < 0,029, nismo bili zado-
voljni in smatramo, da se pri paralelkah zaradi
tolikega spiranja in izparevanja spreminja stopnja

kislosti, ki pa je bistveni vpliven faktor na razvi-
janje barve kompleksa in njegove obstojnosti.
Izvrsili smo mnoga merjenja, ekstinkcijske vred-
nosti so se za 0,048 v/, Al gibale od 0,412—0,475 ali
za 0,005 %, Al od 0,078—0,092 ali za 0,080/ Al od
0,790—0,850.

Zato smo se konéno odlodili za:

Metodo dolo¢anja celokupnega aluminija v ne-
legiranih in nizkolegiranih jeklih s pomoé¢jo
odlo¢anja zeleza in drugih tezkih kovin z elek-
trolizo in fotometriénim merjenjem z eriokrom-
cianinom R ustvarjenega aluminijevega
kompleksa.

Princip metode

Iz vzorca, raztopljenega v razred¢eni Zvepleni
kislini, odlo¢imo motefe elemente z elektrolizo s
Hg-katodo in iz ¢iste raztopine alikvotnemu delu
dodamo eriokromcianin R pri pH 6 in merimo op-
ti¢no gostoto obarvanega Al-kompleksa pri 530 pm
s spektralnim fotometrom.

Uporabnost metode
Za vsebnosti Al od 0,002—0,10%% je metoda
uporabna za nelegirano in nizkolegirano jeklo.

Dovoljena odstopanja med paralelka-
mi ax (0,004 + 0,049, Al) ¢ (po Stahl und Eisen

Kalender)

Stevilo paral.

dolocitev 2 3 4 S__6 7_‘ _9
a 10 1,1 12 13 14 14 15 15

Potrebne aparature

Standardna laboratorijska oprema, spektralni
fotometer.

Elektrolizer s Hg-katodo in Pt-anodo.

Usmernik 0—60V, 0—6 A.

Potrebne kemikalije

Zveplena kislina H2SO4 p.a. (sp.t.1,84)

Zveplena kislina H2SOs p.a. (razredéena 1:9)

Zveplena kislina H:SOs p.a. (razred&ena 1:2)

Zveplena Kislina H:SOs p.a. (sp.t. 1,037: 35 ml
H.SO0; (1:9) v 100 ml bu¢ko in z vodo dopolniti
do marke).

Solna kislina HCI1 (0,1 N)

Fluorovodikova kislina HF p.a.

Kalijev pirosulfat K2S:07 p.a.

Tioglikolna kislina 80/

Natrijev hidroksid NaOH p.a. 309, ut.

Zivo srebro Hg p.a.

Vodikov peroksid Ha0: p.a. 309%

Eriokromcianin R 0,1 9/na raztopina (0,1 g
raztopimo v malo vode v 100 ml merilno bucko,
dolijemo 6ml 0,1 N HCI, dopolnimo z vodo do
marke in dobro premesamo, Barva je obstojna eno
uro)

Amonacetat p.a. CHsCOONH;

Natrijev acetat p.a. CHiCOONa

Ocetna kislina p.a. CH:COOH 100 ¢/q
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Puffer raztopina: 274 g CH:COONH: + 109g
CH3sCOONa + 6 ml CHsCOOH razredé¢imo z vodo
na 6 lit,, pH puffra naj bo 59—6,1

Kovinski Al p.a. 99,9959,

Standardna raztopina Al (0,2000 g Al 99,9959/
raztopimo v 20 ml H=SO, (1:2) in dodamo nekaj
kapljic H20: p.a. 30%. Prelijemo v 1000 ml mer.
bué¢ko, dopolnimo do marke, odpipetiramo 100 ml
v 1000 ml mer. bu¢ko in dopolnimo do marke.

1ml te raztopine je 0,02 mg Al)
Indikator papir pH 0,5—5

Postopek

Odtehtamo 0,5g vzorca v 150 ml ¢aso in do-
damo 33 ml H:SOy4 1:9. Pokrito z urnim steklom
raztopimo na vro¢em. Filtriramo skozi bel trak,
speremo z vro¢o vodo in filtrat ujamemo v 100 m!
merilno bucko. Oborino sezgemo, odstranimo sili-
cij s H280: in HF, iz ostanka napravimo talino
s K:S$:0; in izluzeno dodamo filtratu v bucki.
(Opomba 1). Raztopino v bucki dopolnimo do
marke z vodo, odpipetiramo alikvotni del. 20 ml
prenesemo v elektrolitsko celico, dodamo 30 ml
destilirane vode in elektroliziramo 30—45 minut,
da je elektrolit ¢ist, oziroma brezbarven. Pod
tokom ga spustimo iz celice, speremo celico z
vodo, elektrolit prefiltriramo skozi bel trak v
100 ml bucko, dodamo 3 kapljice tioglikolne Kisli-
ne, dopolnimo z vodo do marke, odpipetiramo
alikvot 50 ml (opomba 2). Raztopini dodamo
30 9/p-nega NaOH do pH 3 (kontroliramo z indika-
tor papirjem) in prelijemo v 100 ml merilno bucko.
Dodamo 5 ml eriokromcianin raztopine in 10 ml
puffer raztopine pH 6, dopolnimo do marke, dobro
premedamo in po 15—20 minutah izmerimo optic-
no gostoto napram slepi probi pri 530 um na spek-
tralnem fotometru v Kkiveti 1 ¢m. Z izdelane Kri-
vulje od¢itamo rezultat.

Slepa proba

Za slepo probo vzamemo ferrum reductum ali
standardno jeklo, ki je zanesljivo brez aluminija
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in postopamo to¢no tako kot z vzorcem. Z vred-
nostjo slepe probe postavimo niclis¢e in odéita-
vamo na fotometru ¢&iste ckstinkcije.

Umeritvena krivulja

Krivuljo izdelamo s pomocjo standardnih jekel
(normala) z znanimi razli¢nimi vsebnostmi alumi-
nija in pod enakimi pogoji kot je ze pri postopku
opisano.

Krivuljo izdelamo tudi s pomocjo standardne
raztopine z razlicno vsebnostjo aluminija, ki jo iz
birete dodajamo raztopljenemu ¢istemu Zelezu
(ferrum reductum) v koli¢ini od 2,5—12,5ml in
postopamo enako kot smo Zze v postopku opisali.
Dobljene vrednosti ekstinkcij nanesemo na ordi-
nato koordinatnega sistema, na Kkaterega abscisi
so nanesene Koli¢ine Al v %/, ali pg. Krivulja mora
biti ravna in ima izhodisce v 0-tocki sistema.

Za umeritveno krivuljo izdelana raztopina je
dala rezultate, Ki so prikazani v tabeli I in po
Kateri smo krivuljo izdelali.

Tabela 1

Dodani Al Opt, gostota E Opt. gostota
% Iem Kiv, 530 um sred. vrednost E
0,010 0,102; 0,125; 0,113
0,095; 0,130
0,020 0,228; 0,222; 0,227
0,230; 0,230
0,030 0,350; 0,350; 0,360; 0,353
0,340; 0,365
0,040 0,470; 0470; 0471; 0470
0,470; 0,480; 0462
0,050 0,587; 0,385; 0,590, 0,588
0,587; 0,390; 0,588
Opombe

Kislinotopnemu delu aluminija smo pridruzili
kislinonetopni del, ki se giblje obi¢ajno v redu ve-
likosti tiso¢inke procenta. Ce je silicija, ki je v
jeklu raztopljen v obliki metasilicijeve kisline, vec
kot en procent, uparimo zveplenokisli filtrat do
zveplenih par, netopno pa odfiltriramo kot opi-
sano.

2. Ce je procent aluminija vecji od 0,15, vzame-
mo manjsi alikvot, razliko do 50 pa nadomestimo
z dodatkom H:SO04 sp.t. 1,037,

Da dokaZzemo ponovljivost in natan¢nost me-
tode, smo izbrali §tiri razlicne standardne vzorce
jekla z znanim 9/, Al. Iz rezultatov, ki so prikazani
v tabeli II, je razvidno, da koeficient nihanja S
pada z narascajoco vsebnostjo aluminija, kar po-
meni, da je metoda vse bolj toéna, ce je
vsebnost Al vec¢ja od 0,00509%. Smemo pa trditi,
da je tudi za 0,0050°/ Al metoda dobra, ker je
koeficient nihanja izpod 1594 in je toleranca po



A% £ - . - x.;'x l.lg—s 1.13—4 S% blIo\’r S.t%l.x.
0,0050 0,050 0,0535 0,0048 0,0048  0,0000 0 592 12 + 0,0018 =+ 0,0029
0,048 0,0050 0,0002 4
0,046 0,0040 0,0008 64
0,053 0,0049 0,0001 1
0,065 0,0058 0,0010 100
0,049 0,0045 0,0003 9
0,020 0,230 0,228 0,0197 0,0197  0,0000 0 6,0 3 = 0,0018 =+ 0,0036
0,232 0,0201 0,0004 16
0,236 0,0210 0,0013 169
0,225 0,0195 0,0002 4
0,220 0,0190 0,0007 49
0,225 0,0195 0,0002 4
0,230 0,0197 0,0000 0
0,220 0,0190 0,0007 49
0,229 0,0197 0,0000 0
0,033 0,389 0,386 0,0331 0,0329  0,0002 4 30 091 = 0,0009 =+ 0,0039
0,385 0,0330 0,0001 1
0,390 0,0334 0,0005 25
0,386 0,0330 0,0001 1
0,390 0,0334 0,0005 25
0,385 0,0330 0,0001 1
0,380 0,0325 0,0004 16
0,388 0,0330 0,0001 i
0,382 0,0328 0,0001 1
0,048 0,545 0,551 0,0465 0,0472  0,0007 49 34 0,72 = 0,0010 + 0,0049
0,548 0,0465 0,0007 49
0,545 0,0465 0,0007 49
0,544 0,0465 0,0007 49
0,540 0,0460 0,0012 144
0,577 0,0490 0,0018 324
0,550 0,0470 0,0002 B
0,565 0,0485 0,0013 169
0,560 0,0480 0,0008 64
0,559 0,0480

0,0008 64

Stahl und Eisen Kalender (S. E. K. tol.) nizja od
vsebnosti aluminija in vi$ja od naravne tolerance
(Nar. tol.). Koeficient nihanja smo izratunali po
formuli:

o . 100
X

9o

kjer pomeni:

o — standardna deviacija

X — popre¢na dobljena vrednost Al (matem.
sredina)

> g2
=l/ =4 4=x—x

=1

kjer pomeni:

A — razlika med posameznimi dolocitvami in
srednjo vrednostjo

X, — posamezna doloditev za vsebnost Al
n — §tevilo doloditev

Naravno toleranco smo izra¢unali tako, da smo
po Gaussovi teoriji (krivulji) srednji poprecni
vrednosti pristeli, oz. odsteli 3 a.

Iz tabele $e razberemo, da nam po statisti¢ni
obdelavi rezultatov, oziroma po naravni toleranci
izpadeta za vsebnost aluminija = 0,048 9 od de-
setih dva rezultata (pod¢rtana v tabeli), ki sta pa
po S.E.K. v mejah toleranc.

Vsi ostali rezultati za razli¢ne vsebnosti alumi-
nija so v mejah naravnih toleranc in so ¢ in S
izredno nizki.

Metoda je torej natan¢na in jo moremo upora-
biti za vsebnosti celokupnega aluminija od 0,0050
do 0,080/, kar je bil na$ namen,
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ZUSAMMENFASSUNG

Das Aluminium, wenn es im Stahl in minimalen
Mengen fast alss Unreinlichkeit auftritt, wirkt wesentlich
auf seine Eigenschaften ein. Eine gut ausgesuchte und
richtige Bestimmungsmethode dieser minimalen Mengen
ist ausserordentlich wichtig. Das Probieren mehrer Me-
thoden hat gezeigt, dass die genaueste Methode jene ist,
bei welcher wir in der elektrolytischen Zelle mit Hg: bzw.
Pt-Elektrode die Ionen der stérenden Elemente ausschei-

den und aus der reinen Losung die optische Dichte des
mit Eriochromcyanin gefirbten Aluminiumkomplexes bei
der Wellenlange von 530 um bei 16—=23"C 15-30 Minuten
nach der Einfarbung in der | cm Kiivette messen.

Die statistische Bearbeitung der Untersuchungsresul-
tate von vier englischen Standardproben mit bekanntem
Aluminiumgehalt hat gezeigt, wie gross die Richtigkeit
bzw, die Genauigkeit der beschreibenen Methode ist.

SUMMARY

When Al appears in steel in very small quantities
closely as trace, it influences the properties of the steel
strongly. It is of great importance to select proper method
for these small quantities determination. Testing different
methods it was found out that the most exact method
is the one using Hg or Pt electrode to separate ions of
interfering elements. Out of pure solution optic density
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is measured photometriclyv by eriochromcianin coloured
aluminium at wave lentgh 530 um, 16" — 23°C after 15 —
30 minutes of colouring in 1cm absorption cell.

Statistical traetment of results made on four samples
of english steel with known Ac content showed the
exactness and properness of the method.



