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Betriebsmethode zur Oxydbestimmung
in Hitten-, Umschmelz-Aluminium und Raffinal

Von P, UrecH, R. SuLzieRGER und E. SCHAAD
Zentrallaboratorium der Aluminiwn-Industrie AG.

Einleitung

Der Oxydgehalt des Aluminiums ist auch heute
noch eine stark umstrittene Frage. Das Verlangen
nach einer einfachen und zuverlissigen Betriebs-
methode zur Bestimmung des Aluminivmoxyds blieb
bis heute unerfiillt.

Die Ermittlung des Oxydgehaltes von Aluminium
wird dadurch erschwert, daB es nicht gelingt, eine
Methode unter Verwendung von Standardproben
bzw. Leitproben mit bekanntem Gehalt an ALO, auf-
zubauen. Bs gelingt nichit, anf synthetischem Wege
eine Aluminiumprobe von genau dosierlem Sauer-
stoffgehalt lierzustellen. Eine Kontrollmoglichkeit
fanden wir bei der Bestimmung des Oxydgehaltes
in zu Stangen verpreBtem Aluminivmpulver. Der
Oxydgehalt solchen Materials ist auBergewdhnlich
hoch und kann, je nach dem Ausgangsmaterial {(Alu-
mininmpulver) sehr stark wvariieren. In solchem
Material wurde die Oxydbestimmung nach zwei
grundsiitzlich verschiedenen Methoden durchge-
fiihrt:

I. HCl-Gas-Mecthode Nach dieser weiter
unten ausfiihrlich beschriebenen Methode wuorde das
Material im HCI-H,-Giasstrom erhitzt, wobei das
Metall als AICl; wegsublimiert, wiihrend das Oxyd
{mit geringfiigigen Verunreinigungen) zuriickbleibt
und gewogen werden kann,

2. Volumetrische Hy,-MeBmethode.
Diese Methode kann nur fiir die Bestimmung hoher
Oxvydgehalte angewandt werden, da sie den Metall-
gehalt anzejgt, Das Aluminimmoxyd wird dann aus
der Difierenz zu 100 berechnet. Die Probe wird in
NaOIT gelost, der entwickelte Wasserstoff gemes-
sen und auf Alumininm umgerechnet.

Versuche
Nach diesen zwei grundsitzlich verschiedenen
Verfahren wurden folgende Resultate erhalten:

HCi-Gias-
Methede

Yolumetrische
Ha-Melmethode

Bezeichnung der Probe,

SAP 1. . % ALO, 1485 1506 | 151 152
SAP 2. . % ALO, | 776 170 | 80 82

Das von O, WERNER! empfohiene und von XK.
STEINHAUSER® als zurzeit beste Methode bezeichnete
Brom - Methanol - Verfahren ergibt nach unseren
Erfahrungen zu hohe Werte, z. B. wurde erhalten:

1 7. anal. Chem, 121, 385 (19:41),
2 Almninimn 24, 176 (1942).

HCI-Gas-
Methode

Brom-Methagol-

Bezcichnung der Probe Methode

Hiittenaluminium
99.5 Neuhausen

RRaftinal 99,99

% AL, | B0 00041 0,024 0,024

% ALO, | 0,003 0,003] 0,016 0015

Der Unterschied in den Resultaten des nassen
Verfahrens (Wernersche Brom-Methanol-Methode)
und dem trockenen Verfahren (HCl-Gas-Methode)
betrigt nahezu das Sechsfache.

Aus folgenden (iriinden erachten wir die Resuitate
der HCI-Gas-Methode als die richtigen:

1. In stark oxydhaltigem Spezialmetall konnte nach
der HCI-Gas-Methode und einer von dieser grund-
siitzlich verschiedenen Methode (volumetrische H,-
MeBmethode) Ubereinstimmung gefunden werden.

. Oxydbestimmungen in Raffinal nach der HCI-Gas-
Methode ergaben Werte von 0,003—0,005 %, Be-
stimmungen des Oxydgehaltes in Raffinal nach
TREADWELL und OnRrisT? ergaben fiir den Oxyd-
gehalt des Raffinals einen Durchischnittswert von

0,004 %.

3. Der von (). WERNER® angegebene Oxydgehalt von
Aluminiumpulver von 25 % ist auBerordentlich
hoch. Ein Aluminiwmpulver mit so hohem Oxyd-
gehalt konnte in unserer Praxis bis heute nicht
festgestellt werden.

(3]

Arbeitsvorschrift fir die HCl-Gas-Methode

Zur Durchfiihrung der Al,O5-Bestimmung nach der
HCI-Gas-Methode ist eine Glasapparatur notwendig,

" die in Abb. 1 schematisch wiedergegeben ist.

Zuniichst wird das Pyrexrohr mit den Proben be-
schickt. Wir verwenden am besten Spektralstibelien
(zylindrische Stiabchen von 4 mm @), Fs werden etwa
2 g in ein Porzellanschifichen eingewogen. Es kon-
nen sechs IProben auf einmal behandelt werden, Die
Proben sollen ungefilir in der Mitte der Heizwick-
lung sitzen®.

Nun wird das Qnarzrohr mit den platinierten
Quarzstiickchen auf Rotglut erhitzt. Durch diese
Malinahmen werden Spuren von Sauerstoff, die sich
in dem Gasgemisch HCl 4 H, noch befinden sollten,
zu H,0 verbrannt. (Gleichzeitig wird die Heizung des
Pyrexrvohres eingeschaltet, anfinglich mit etwas
Vorschaltwiderstand. Die Temperatur im Rohr steigt

3 Helv, Chim. Acta 26, 1826 (1943).

1 Metall 4, 9 (1950).

& Nachdetn man die Apparatur auf Dichtigkeit gepriift
hat, wird wiahrend 20 Min, Wasserstoff durcligeleitet, dann
wird die Gasgeschwindigkeit auf 3 Blasen/ Sek. reduziert.









