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PRISPEVOK K PYROHYDROLYTICKEJ METODE
ANALYZY FLUORIDOV (II)
VPLYV TEPLOTY NA DOBU TRVANIA HYDROLYZY

K. MATIASOVSKY, C. KUBIK

CSAV, Ustav anorganickej chémie Slovenskej akadémie vied v Bratislave

Uvod

Cielom nasSej prace je uréenie optimalnych podmienok pre stanovenie
fluéru Warfovou pyrohydrolytickou metédou [8] v soliach, ktoré sa pouzi-
vaju pri elektrolytickej vyrobe hlinfka (NaF, AlF,, Na,AlF,, CaF,). V posled-
nom &ase k nim pristipil aj MgF,. V prvej dasti tejto prace [5] sme stanovili
vplyv rozliénych aktivatorov na zniZenie teploty zadiatku hydrolyzy uvede-
nych fluoridov. Zo sledovanych aktivdtorov (Al,0,, Al(OH),, SiO,, TiO,,
V.05 a WO;) bol z tohto hladiska najiéinnejsi kysliénik titanidity. Toto
kritérium nie je zrejme rozhodujice pri posudzovani vhodnosti pouzitia TiO,
ako aktivatora, umoziiuje v8ak predpokladat, Ze pri hydrolyze posobi kysliénik
titanidity priaznivo, éo potvrdzuji tdaje niektorych autorov [3, 6], ktori ho
s tGspechom pouzili pri analyze rozliénych fluoridov. V dalSom sme sa preto
zamerali na preStudovanie aktivadnej schopnosti TiO, pri réznych reakénych
podmienkach. V tejto Gasti prace sledujeme vplyv teploty na rychlost hydro-
lyzy a reprodukovatelnost vysledkov. Pre porovnanie sme popri merani
za pouzitia TiO, urobili za rovnakych podmienok dve dalSie série analyz,
v jednom pripade bez aktivatora, v druhom sme ako aktivator pouzili Al,O;,
ktory je podla idajov literatdiry [7] velmi Géinny.

Experimentalna €ast a vysledky merania
a) Zariadenie

Pyrohydrolyza sa uskutoénila v platinovej aparatire. Na zahrievanie sltzila silitovéd
piecka. PouZité zariadenie sme opisali v préei [5]. Na udrziavanie konStantnej teploty
v priebehu merania sa pouzil padddikovy reguldtor, ovlddany PtRh/Pt termoéldnkom,
ktorého hortci spoj bol umiesteny priamo vo
vzorke. Pri tomto sposobe termostatovania
teplota vzorky pomerne znadne kolisala.
Odchylky od pozadovanej hodnoty boli az
+ 15 °C. Pouzili sme preto zapojenie schema-
ticky znézornené na obr. 1. Velkost pradu,
ktory zodpovedd pozadovanej teplote, na- Obr. 1. Schéma zapojenia pece.
stavi sa zhruba pomocou autotransformétora AT — alx?gprans’formé‘gor ¢ IE'K_ moaokt,
(250V, 10 A). Po dosiahnuti pozadovanej ﬁR——padacxl’igv y regulitor, & —spma_ci

ontakt padddikového reguldtora, P
teploty sa spinaci kontakt padadikového silitovd piecka, T — termoéldnok PtRh/Pt.
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reguldtora rozpoji a prud prechadza cez reostat, ¢im sa prikon pece zmensi. Pri poklese
teploty sa kontakt padac¢ikového reguldtora znova zapoji a pec sa vyhrieva. Touto
tpravou sa kolisanie teploty podstatne zmensilo. Maximélna teplota, pri ktorej sa pra-
covalo (1200 °C), menila sa v rozmedzi =+ 2 °C, odchylky pri nizsich teplotédch boli
mensie.

b) Pouzité chemikdlie

Analyzovali sa fluoridy réznej cistoty: NaF p. a., CaF, a MgF, zn. ,Cisty*, AlF,
a NajAlF, technicky, ¢isty AlF;, pripraveny sublimdciou z technického fluoridu [4],
a kryolit pripraveny stavenim sublimovaného AlF,; a NaF p. a. v stechiometrickom
pomere.

Ako aktivatory sa pouzili TiO, p. a. a Al,O,, pripraveny z kysliénika hlinitého, pouzi-
vaného pri vyrobe hlinika, dvojhodinovym zihanim pri teplote 1200 °C.

Kondenzdt obsahujuci kyselinu fluorovodikovii sa titroval 0,1 ~x-Ba(OH),. Ako
indikdtor sa pouzival fenolftalein.

¢) Pracovny postup

0,1 g analyzovaného fluoridu vysuSeného pri 110 °C sa rozotrelo v achdtovej miske
spolu s 0,5 g aktivdtora. Zmes sa kvantitativne presypala do platinovej lodi¢ky, ktora
sa vsunula do reakénej rurky, vyhriatej na potrebni teplotu. Stiasne so zasunutim
vzorky sa reakénd rurka uzavrela a zadala sa privddzat vodnd para. Prietok pary pri
merani bol 5 g/min. UvoInend kyselina fluorovodikové, ktord sa kondenzovala v chladici,
zachytdvala sa vo vodnej predlohe (redestilovand voda, zbavena CO, v polyetylénovej
nddobe) a titrovala sa v pravidelnych ¢asovych intervaloch (kazdé 2 minuty na zaciatku
analyzy, neskor vidy po uplynuti 5, resp. 10 miniit). Analyza sa povazovala za skoncent,
ak nedoslo k odfarbeniu predlohy podas 20 mintt.

Na zéklade grafov zostrojenych v prvej céasti tejto préce [5] sa so zretelom na drub
pouzitého aktivédtora zvolili minimélne teploty, ktoré prichddzali do tvahy pri analyze
jednotlivych fluoridov. Analyza kazdej vzorky sa opakovala pri postupne vyssich teplo-
tdch v intervaloch 100 °C. Najvyssia teplota bola 1200 °C.

d) Vysledky merania
Experimentédlne udaje sa zndzornili graficky ako zdvislost spotreby 0,1 ~-Ba(OH),
od trvania hydrolyzy (obr. 2—8). Ziskali sa série kriviek, ktoré umoziiujii vyhodnotit
vplyv teploty na priebeh hydrolyzy analyzovanych fluoridov a porovnat z tohto hladiska
aj udinnost sledovanych aktivdtorov. Vysledky merania zhrnuté v tab. 1—7 moézu byt
kritériom pre postidenie vplyvu teploty na rychlost, ako aj na uplnost rozkladu.

Diskusia

Fluorid sodny

Fluorid sodny je typickym predstavitelom skupiny tazko hydrolyzovatel-
nych fluoridov. V nepritomnosti aktivatorov (obr.2a) prebieha hydrolyza
aj pri vysokych teplotach velmi pomaly a rozlozi sa len dast fluoridu (tab. 1).
Z priebehu kriviek je zrejmé, ze pri zvySovani teploty sa reakénd rychlost
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a mnozstvo rozlozeného fluoridu zvécéSuje len po urditt teplotu (ca 1000 °C).
Po prekrodeni tejto teploty dochddza k prudkému poklesu obidvoch hodnét.
Mozno predpokladat, Ze silné zniZenie reakénej rychlosti je désledkom podstat-
ného zmensenia styénej plochy medzi vzorkou a vodnou parou pri roztaveni
vzorky (bod topenia NaF je 995 °C) [2]. Pri teplote 1000 °C je rychlost hydro-
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Obr. 2. Vplyv teploty na priebeh hydrolyzy NaF p. a.
a) bez pouZitia aktivatora, b) aktivator Al,O,, c¢) aktivator TiO,.
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Obr. 6¢. Aktivéator TiO,.
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Tabulka 1

Vplyv teploty a aktivdtorov na dobu trvania hydrolyzy a na stanovené mnozstvo
fluéru pri analyze NaF p. a.

Aktivator
Tep- AlO, TiO,
}‘Zg; Trvanie Stanovené Trvanie Stanovené Trvanie Stanovené
analyzy mnoZstvo analyzy mnoZstvo analyzy mnoZstvo
(min.) F (%) (min.) F (%) (min.) F (%)
700 — — — —
800 — — 148 40,28 137 41,23
900 99 3,42 79 45,15 100 44,65
1000 116 16,91 50 45,23 30 45,03
1100 45 5,32 30 44,84 26 44,84
1200 20 3,4 16 43.13 26 44,84
|

* Pre dlhé trvanie analyza nedokonéené.

Tabulka 2

Vplyv teploty a aktivdtorov na dobu trvania hydrolyzy a nra stanovené mnozstvo

fluéru pri analyze MgF, zn. ,,éisty**

Aktivator
Tep- Al,O4 TiO,
:f,’g; Trvanie Stanovené Trvanie Stanovené Trvanie Stanovené
analyzy mnozstvo analyzy mnozstvo analyzy mnozstvo
(min.) F (%) (min.) F (%) (min.) F (%)
700 —_ — 147 49,78 129 53,20
800 69 49,70 78 53,9¢ 7 53,58
900 59 51,68 45 53,58 28 53,98
1000 35 54,15 20 53,58 33 54,5%
1100 55 53,9¢ 12 53,77 34 54,34
1200 40 54,7% 12 53,20 32 54,1°
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Tabulka 3

Vplyv teploty a aktivdtorov na dobu trvania hydrolyzy a na stanovené mnozstvo
fluéru pri analyze CaF, zn. ,,cisty‘

Aktivétor
Tep- Al O, TiO,

lﬁ’é& Trvanie Stanovené Trvanie Stanovené Trvanie Stanovené

{°C) analyzy mnozstvo analyzy mnozstvo analyzy mnoZstvo
(min.) F (%) (min.) F (%) (min.) F (%)

900 — — 175 46,17 102 46,38
1000 109 45,8% 105 46,38
1100 130 45,6° 39 46,38 39 46,45 .
1200 124 45,7° 30 46,36 24 ‘ 46,22 :

! 1
* Pre dlhé trvanie analyza nedokonéen4.
Tabulka 4

Vplyv teploty a aktivdtorov na dobu trvania hydrolyzy a na stanovené mnozstvo
fluéru pri analyze AlF; techn.

Aktivétor
Top. ALO, TiO, —
t?éa)‘ Trvanie Stanovené Trvanie Stanovené Trvanie Stanovené
analyzy mnozstvo analyzy mnozstvo analyzy mnozstvo
(min.) F (%) (min.)" F (%) (min.) F (%)
600 82 57,38 96 56,62 73 57,95
700 68 58,5 74 57,3° 55 58,90
800 48 58,5 49 58,7* 53 58,90
900 52 57,00 41 59,6° 80 58,90
1000 65 60.0* 48 59,68 82 59,68
1100 52 60.9° 53 59,47 63 60,42
1200 33 60,42 28 58,9° 43 60,41
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Tabulka 5

Vplyv teploty a aktivitorov na dobu trvania hydrolyzy a na stanovené mnoZstvo

fluéru pri analyze sublimovaného AlF,

Aktivator
Tep- Al O, TiO,
l(o)ta Trvanie Stanovené Trvanie Stanovené Trvanie Stanovené
(°C)
analyzy mnozstvo analyzy mnozstvo analyzy mnoZstvo
(min.) F (%) (min.) F (%) (min.) F (%)
700 122 67,6° 89 65,93 105 67,45
800 75 67,45 58 66,12 64 67,45
900 86 67,82 1] 66,3t 36 66,88
1000 66 67,62 41 65,3¢ 48 66,88
1100 35 67,73 34 65,74 43 65,7°
1200 38 67.45 31 64,7° 33 66,5°
Tabulka 6

Vplyv teploty a aktivdtorov na dobu trvania hydrolyzy a na stanovené mnozstvo

fluéru pri analyze NazAlF, techn.

Aktivator
Tep- ALO, TiO,
12“‘ Trvanie Stanovené Trvanie Stanovené Trvanie Stanovené
0 analyzy mnoZstvo analyzy mnoistvo analyzy mnoZstvo
(min.) F (%) (min.) F (%) (min.) F (%)
700 — — 94 53,98 - —
800 102 34,58 63 53,77 32 53,3°
900 116 38,1° 32 53,3° 29 53,77
1000 114 37,08 28 52,82 24 53,77
1100 76 32,4° 16 53,20 19 53,1t
1200 48 31,78 16 52,28 14 52,63
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Tabulka 7
Vplyv teploty a aktivdtorov na dobu trvania hydrolyzy a na stanovené mnozstvo
fluéru pri analyze ¢istého Na,AlF,

Aktivator
Tep- — Al O, TiO,
:?g; Trvanie Stanovené Trvanie Stanovené Trvanie Stanovené
’ analyzy mnoZstvo analyzy mnozstvo analyzy mnozstvo
(min.) F (%) (min.) F (%) (min.) F (%)
|
700 - — i — —
800 116 34,98 175 46,93 155 53,58
900 113 39,33 90 53,3° 53,52
1000 127 37,62 53 53,3° 31 53,77
1100 133 35.91 L 53,00 24 53,39
| 1200 67 28,50 14 24 I 53,20
- i i

* Pre dlhé trvanie analyza nedokonéend.

lyzy v potiatoénej faze pred zahriatim na teplotu 995 °C pomerne vysoka,
avSak pri postupnom taveni sa zmenSuje prakticky na nulu. Relativne nizsie
vytazky pri vysSej teplote mozno pripisat tomu, ze NaF sa vyparuje a v ne-
rozloZenej forme prechadza do kondenzatu.

Rychlost hydrolyzy sa podstatne zvysi za pritomnosti aktividtorov. Zo zo-
strojenych grafov vyplyva, Ze za pritomnosti Al,O; (obr. 2b) sa na rozdiel
od gistého NaF bez aktivatora reakéna rychlost zvySuje so stipajicou teplo-
tou. Aj v tomto pripade sa vS8ak pri teplotdch nad 1000 °C dosahuju niZsie
vysledky, pravdepodobne v ddsledku prechodu fluoridu do kondenzétu (tab. 1).
Mozno preto potvrdit tidaj literatiry [7], Ze optimalna teplota pri analyze NaF
za pouzitia Al,O, ako aktivatora je ca 1000 °C. Pri pouziti TiO, je so zretelom
na presnost analyzy najvhodnejSia takisto teplota 1000 °C (obr. 2¢, tab. 1).
V porovnani s Al,O, je TiO, pri tejto teplote podstatne Géinnejsi.

Presnost stanovenia je vyhovujiica pri pouziti obidvoch aktivatorov.
Dobré vysledky, ziskané pri analyze NaF p. a., boli kritériom, ktoré potvrdilo
spravnost pouzitého pracovného postupu, kedze pri analyzovanych fluoridoch
bol obsah fluéru zndmy len v NaF p. a. a v sublimovanom AlF,.

Fluorid horeénaty

Z vysledkov analyzy vyplyva, Ze pri teplote okolo 1000 °C je rychlost
hydrolyzy MgF, dostatoéne vysoka aj bez aktivitora (obr. 3a, tab. 2). Za po-
uzitia TiO, sa reakénd rychlost zvysi pomerne malo, kym Al,O, je pri teplotdch
nad 1000 °C podstatne Géinnejsi.
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Pri porovnani &asov potrebnych na uskutoénenie rozkladu pri réznych
teplotach sa zistilo, Ze pri éistom MgF,, ako aj za pritomnosti TiO, je kladny
vplyv zvySovania teploty na rychlost hydrolyzy zrejmy len v oblasti nizsich
teplot.

Pri porovnani stanovenych mnozstiev fluéru je zrejmé, ze hodnoty stano-
vené za pouzitia Al,0, ako aktivatora si oniedo nizie nez pri ¢istcm MgF,
alebo pri pouziti TiO,. Pri analyze MgF, bez aktivatora mozno napriek uréi-
tym odchylkam pozorovat vzostup stanoveného mnozstva fluéru so stipa-
jicou teplotou. KedZe je malo pravdepodobné, Ze by aj v tomto pripade
bol vysledok analyzy ovplyvneny nejakym vedlaj$im dejom (napriklad
tavenim), mozno za smerodajni povazovat hodnotu stanoveni pri najvyssej
teplote (54,72 9, fluéru). Tato hodnota je v dobrom silade s vysledkami
analyzy za pritomnosti TiO, pri teplote 1000 °C (54,53 9%, fluéru). Tito teplotu
mozno pri pouziti TiO, ako aktivatora povazovat za optimalnu.

Pri porovnani uvedenych hodnét s teoretickym obsahom fluéru v MgF,
(60,97 %) je zrejmé, ze analyzovany produkt zn. ,,Gisty” obsahuje znaéné
mnozstvo primesi.

Fluorid vdpenaty

Fluorid vapenaty patri do skupiny tazko hydrolyzovatelnych fluoridov.
Zo zostrojenych grafov (obr. 4) je zrejmé, ze bez aktivatora prebieha hydro-
Iyza aj pri vysokych teplotich velmi pomaly. Obidva sledované aktivitory
podstatne urychluji hydrolyzu, pridom TiO, je onieéo uéinnejsi nez Al,O;.
Napriek tomu sa aj pri pouziti aktivatora musi pracovat pri vysokych teplo-
tach (minimalne 1100 °C), aby sa analyza mohla uskutoénit za pomerne kratky
das (30—40 minut). Dalsie zvySovanie teploty nem4 na reakénd rychlost
podstatny vplyv.

Z hodndt uvedenych v tab. 3 vyplyva, Ze pri analyze CaF, bez aktivatora
by na dosiahnutie dplného rozkladu bola potrebnd vyssia teplota nez 1200 °C.
Vysledky analyz, ktoré sa vykonali za pouzitia aktivatorov, si navzidjom
v dobrom silade. Pri teplote 1100 °C, ktora prichadza do tvahy pri praktickom
vyuziti, je rozdiel vysledkov analyz mensi nez 0,1 9%, fluéru.

Fluorid hlinity

Pri analyzach sa pouzil jednak technicky produkt s obsahom ca 90 %, AlF,
(obsah fluéru ca 61 9%,), jednak sublimovany fluorid hlinity, v ktorom sa
pri spektrilnej analyze stanovilo ca 0,5 %, primesi [4], ¢o zodpoveda obsahu
67,5 9%, fluéru.

Podla J.C. Warfa [8] fluorid hlinity patri do skupiny lahko hydrolyzovatel-
nych fluoridov. Hydrolyza AlF, prebieha pomerne rychlo pri teplotich pod-
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statne nizSich nez pri prv uvedenych fluoridoch aj bez pouzitia aktivatora.
Pri technickom produkte, ako aj pri sublimovanom AlIF, nemajt sledované
aktivatory prakticky vplyv na reakénu rychlost. ZvySovanie teploty pdsobi
z tohto hladiska kladne.

Pri porovnani vysledkov analyz technického AIF, (obr. 5, tab. 4) sa zistilo,
Zze melzi nameranymi hodnotami s znaéné rozdiely. Pri analyze bez akti-
vatora sa vysledky zvySuju so stupajucou teplotou. Mnozstva fluéru, stano-
vené pri pouziti Al,O,, st podstatne nizsie (o 0,5—1,5 9,). Pomerne v dobrom
sulade s najvyssimi hodnotami stanovenymi bez pouzitia aktivatora je vysle-
dok analyzy s prisadou TiO, pri teplote 1200 °C.

Pri sublimovanom fluoride hlinitom (obr. 6, tab. 5) je pomerne maly rozdiel
medzi hodnotami stanovenymi bez pouzitia aktivitora a vysledkami analyz
s prisadou TiO, pri praci v oblasti niz$ich teplét (700—800 °C), kym hodnoty
namerané za pouzitia Al,O, si nizSie. Vysledky analyzy st v dobrom stlade
s hodnotou vypoéitanou na zdklade spektralnej analyzy.

Mnozstvo fluéru stanovené bez pouzitia aktivitora sa pri zvySovani teploty
prakticky nemeni, zatial ¢o hodnoty stanovené za pritomnosti aktivatorov
nie st konstantné.

Z rozboru vyplyva, ze pri analyze AlF, je vyhodné pracovat bez aktivatora
pri teplote minimélne 1000 °C.

Kryolit

Stanovenie fluéru v kryolite bez pouzitia aktivatora nie je mozné. Velmi
nizke vysledky (obr. 7a, 8a, tab. 6 a'7) su ddsledkom toho, Ze pri reakeii
kryolitu s vodnou parou prechddza do kondenzitu len ¢ast fluéru ako HF
a zvySok ostdva viazany vo forme tazko hydrolyzovatelnych fluoridov [7].
Je vSak pravdepodobné, Ze netplny rozklad je vo velkej miere dosledkom
roztavenia kryolitu. Z hodnét uvedenych v tab. 6 a 7 vyplyva, Ze mnozstvo
fluéru stanovené v kondenzite pri zvySovani teploty spoédiatku rastie a za¢ne
klesat aZ pri teplote 1000 °C. Pri tejto teplote sa zaéne tvorit tavenina' arych-
lost hydrolyzy sa silne zmenSuje v désledku zmenSenia plochy na rozhrani
plynnej fazy (vodna para) a kvapalnej fazy, pripadne v désledku vytvorenia
tazko taviteInej ,,8krupiny‘ s vysokym obsahom Al,O; na povrchu taveniny.
Pri pouziti aktivatorov je podiel taveniny omnoho mensi, takie nemoze
podstatne ovplyvnit rychlost hydrolyzy. Hodnoty namerané pri postupne
vysSich teplotdch (nad 1000 °C pri TiO, a nad 800 °C pri Al,O,) sa znizujd.

Na urychlenie analyzy kryolitu s vhodné obidva sledované aktivatory.
Pri pouziti Al,O; (obr. 7b, 8b, tab. 6 a 7) sa dosiahne tplny rozklad technického

! Bod topenia NazAlF, je 1004 4 1 °C [1]. Pri hydrolyze kryolitu v§ak vznika viac-
zloZkové ststava a vzorka je zmesou taveniny a tuhej fazy.
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kryolitu uz pri pomerne nizkych teplotach (700, resp. 800 °C); pri tychto
teplotach je vSak reakénd rychlost pomerne mala. Pri analyze &istého kryolitu
pripraveného z NaF p. a. a sublimovaného AlF,; sa s aktivatorom Al,O,
stanovil onieéo niz$i obsah fluéru, ako by zodpovedalo obsahu fluéru vo vy-
chodiskovych latkach.

Pre pouzitie TiO, (obr. 7c, 8¢, tab. 6 a 7) je z hladiska presnosti analyzy
vhodné oblast teplot 800—1100 °C. Na overenie reprodukovatelnosti sa pri
teplote 900 °C vykonali tri analyzy ¢istého kryolitu. Vysledky boli uplne
zhodné s hodnotou uvedenou v tab. 7. Aby hydrolyza bola dostatoéne rychla,
odportda sa pracovat pri teplote ca 1000 °C.

Z uvedeného vyplyva, Ze sa nedd uréit teplota, ktora by bola optimalna
pri analyze vietkych sledovanych fluoridov. Zakladnym kritériom pre volbu
optimélnej teploty je dosiahnutie ¢o najvyssej presnosti vysledkov a rychlosti
hydrolyzy. Teplota, pri ktorej sa maji analyzovat jednotlivé fluoridy, musf
sa preto volit v kazdom pripade osobitne s prihliadnutim na Specifické faktory,
ktoré ovplyviuju stanovenie. Treba brat do ivahy, Ze pri danom usporiadani
experimentu je potrebnd urditd, aj ked kratka doba na vyhriatie vzorky
na teplotu okolia.

Pri vidsine sledovanych fluoridov bol TiO, udinnejsim aktivitorom nez
Al,O,. Na uréenie optimalnych podmienok pri jeho pouziti bude potrebné
prestudovat pdsobenie daldich faktorov, predovSetkym najvhodnej$i pomer
mnozZstva aktivatora a analyzovaného flouridu, spésob mieSania a uloZenia
aktivatora a vzorky, vplyv prietoku vodnej pary atd., ¢o bude predmetom
dalsej prace.

Dakujeme N. Sedldcékovej za prikladnit spoluprdcu pri experimentdlnej éasti prdce.

Sahrn

Pyrohydrolytickou metédou sa stanovil obsah fluéru v NaF, MgF,, CaF,,
AlF, a NayAlF;. Ako aktivatory sa pouzili TiO, a Al,O,. Zistilo sa, Ze pri
vidsine sledovanych fluoridov je TiO, déinnej§im aktivatorom. Pri jednotli-
vych fluoridoch sa uréila optimalna teplota hydrolyzy.

K OMPOI'MIPOJUTUYECKOMY METONY AHAJIA3A
OTOPUJIOB (II)
BJUSIHME TEMIIEPATYPLI HA BPEMS IIPOJOJKUTEJBHOCTH
TUJIPOJIN3A
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00HapyKeHo, 9T0 B 60JIbIUMHCTBE HccllejjoBaHHELIX (ropumoB TiO, saBisAeTcsA cANIbHee NelicTBY-
JOMIIM aKTHBATOPOM. B OTAeBHEIX (ropnax GbiIa ONpe/ie/eHa ONTHMATHHAA TEMIePATYpa
THIPOSIH3A.
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BEITRAG ZUR PYROHYDROLYTISCHEN METHODE
DER ANALYSE VON FLUORIDEN (II)
EINFLUSS DER TEMPERATUR
AUF DIE ZEITDAUER DER HYDROLYSE

K. MATIASOVSKY, C. KUBIK

CSAYV, Institut fiir anorganische Chemie der Slowakischen Akademie
der Wissenschaften in Bratislava

Mittels der pyrohydrolytischen, Methode wurde der Fluorgehalt im NaF, MgF,, CaF,,
AlF,; und Na,AlF, bestimmt. Als Aktivator wurde TiO, und Al,O; benutzt. Es wurde
festgestellt, dass bei der Mehrzahl der untersuchten Fluoride das TiO, ein wirksamerer
Aktivator ist. Bei den einzelnen Fluoriden wurde die optimale Hydrolysentemperatur
bestimmt.

In die Redaktion eingelangt den 27. 11. 1961
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