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Synteticky referen¢nf materidl pro kalibraci analyzétorii a zpdsob jeho

pfipravy

(57) Reseni se tyka syntetického referengniho
materidlu pro kalibraci analyzétort pro stano-
veni 107* aZ 2. 107" procent hmotnostnich siry
v technickém Zeleze a neZeleznych kovech
a zplsobu jeho piipravy. Podstata feSeni spodi-
va v tom, Ze kovovy nosi¢ je opatfen mikro-
vrstvou siranu draselného v mnoZstvi 5 pg az
10 mg. Podstata zplsobu ptipravy je v tom, Ze
po vysuseni roztoku K,SO, se pfida do kelimku
kovov4 tavici pfisada, napfFiklad Zelezo, cin ne-
bo mé&d, s nizkym obsahem siry 0,1 az 0,5 ppm
v mnoZstvi 0,5 aZ 2 g a kelimek se uzavfe.
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Vynilez se tyka syntetického referenéniho ma-
teridlu pro kalibraci analyzatord pro stanoveni
10™* a 2.107' procent hmotnostnich siry
v technickém Zeleze a neZeleznych kovech
a zpusobu jeho pfipravy.

Otézka presného a spravného stanoveni ma-
lych obsahti siry, tj. siry v koncentraénim roz-
mezi cca 0,0001—0,010 procent hmoinostnich,
v ocelich a riznych neZeleznych kovech tGzce
souvisi zejména s vyrobou Fady specialnich ty-
pt oceli, napfiklad manganovych oceli pro ne-
magnetické bandaZe turbogeneratoril, a s vy-
vojem, vyrobou a ovéfovanim vlastnosti riiz-
nych Cistych kovi &i slitin, napfiklad médi nebo
niklu, s poZadovanymi obsahy siry na drovni
maximalné nékolika tisicin procenta. Uvedena
problematika je v soucasné dobé fefena vyuZi-
vanim poloautomatickych analyzatorti deteku-
jicich siru ve formé& oxidu sifi¢itého, vznikiého
spalenim vzorku v proudu kysliku za p¥itom-
nosti vhodného katalyzéitory, naptiklad meto-
" dou meéfeni absorpce infracerveného zafeni.
Tato analyticka technika teoreticky umoZiiuje
stanovovat i stopové obsahy siry na drovni de-
setin a jednotek ppm. Plné vyuZiti jeji teoretic-
ké citlivosti je vak v praxi omezeno fadou fak-
torl, z nichz vedle faktord fyzikalni a chemické
povahy, napfiklad optimalizace podminek
a pritb&hu spalovaciho procesu, se jedné pfede-
viim o vyFeSeni otdzky kalibrace pouZivaného
analyzatoru.

Dosud bé&zné pouzivany zplsob kalibrace
analyzatori pomoci kovovych referencnich
materiali se zaruGenym obsahem siry selhava
v p¥{pad® malych koncentraci siry na naprosto
nedostateéné nabidce k tomu dcelu vhodnych
referenénich materiali; samotna vyroba kovo-
vych referenénich materidld se stopovymi ob-
* sahy siry je pfitom velmi sloZitd a ndkladna
a nardzi na obtiznou problematiku jejich
sprévné atestace. V piipadé kalibrace Cistym
plynnym oxidem sifi¢itym je spravnost této ka-
librace ovlivnéna ptesnosti davkovéni malych
objem kalibragniho plynu a predevsim tim, Ze
experimentalni podminky pfi kalibraci analyza-
toru a pFi vlastni analyze jsou odliné. Rovnéz
kalibrace pomoci roztoku siranu draselného,
navrzend Svendungem D.: Scand. J. Metallurg.
3, 75, 1974 a pozdéji pievzatd Kochem a kol.:
Arch. Eisenhiittenwes, 53, 395, 1982 bez vyfese-
ni vhodné spalovaci pfisady, nezaru€uje opti-
malni prib&h spalovaciho procesu pii analyze
a tim univerzélni pouZitelnost tohoto postupu
pro ziskéni spravnych a dobfe reprodukovatel-
nych vysledkd p#i kalibraci v koncentranim
rozmezi cca 1—100 ppm siry pro rizné typ
kovovych materiald. :

Uvedené nedostatky odstrafiuje synteticky
referenéni material pro kalibraci analyzatora
pro stanoveni 107* az 2.10"' procent hmot-
nostnich siry v technickém Zeleze a nezZelez-
nych kovech a zptsob jeho pfipravy podle vy-
néalezu. Podstata syntetického referenéniho ma-
teridlu spodiva v tom, ze kovovy nosi¢ je opa-
tken mikrovrstvou siranu draselného v mnoz-
stvi 5 pg aZ 10 mg. Podstata zpuisobu pfipravy
syntetického referenéniho materiélu, p¥i kterém
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se do kovového kelimku — nosi¢e p¥ida 107*
aZ 2.10"' procent hmotnostnich siry ve formé
roztoku sfranu draselného definované sloueni-
ny siry a roztok se vysusi, spo¢ivd v tom, Ze po
vysuSeni roztoku se pfid4d do kelimku kovova
tavici pfisada, naptiklad Zelezo, cin nebo méd,
s nizkym obsahem siry 0,1 az 0,5 ppm v mnoz-
stvi 0,5 aZ 2 g a kelimek se uzavie.

P¥i pouZiti podle vynélezu pfipravenych syn-
tetickych kalibracnich vzorki méa kalibrace
analyzatoru prakticky univerzalni charakter,
nezavisly na matrici analyzovaného materialy,
a spolehlivg ji Ize vyuZit v koncentraénim roz-
sahu od cca 0,0002 do 0,2 procent hmotnostnich
siry pro vechny typy kovd, slitin i n&kterjch
dalfich anorganickych latek. Vyhodou pouziti
tavici pfisady Cisté médi je obykle velm: nizka
hodnota slepé zkousky na obsah siry a rovno-.
mérny pribéh spalovaciho procesu, vyznadéujici
se jedingm maximem v priib&hu detekce siry ja-
ko oxidu sifi¢itého.

Velikost pouZivaného kovového kelimku —
nosice, zhotoveného napiiklad z hliniku, cinu,
nikly, je dana velikosti keramického spalovaci-
ho kelimku, do kterého se nosi¢ vklada. Obvyk-
le ma tento kovovy kelimek hmotnost
0,05—0,2 g, primér cca 12mm a vysku cca
10 mm. Materiél kelimku mé mit velmi nizkou
hodnotu slepé zkousky obsahu siry, tj. méng
nez 2 ppm. Spalovaci keramické kelimky se
pfed pouzitim Zihaji cca 1 hodinu pfi teploté
1 000 °C. Chemicka slougenina, pouZivani jako
zdroj siry, neni jednoznaéné uréena, aviak musi
mit konstantni a zaruéeny obsah siry. Koncen-
trace pouZitého roztoku slcueniny zévisi na
koncentra¢nim rozmezi obsahu siry, ve kterém
ma byt analyzéator kalibrovan. Napfiklad v &is-
tém niklu a jeho slitinich se jedna o koncen-
tracni rozmezi cca 0,0005—0,020 procent hmot-
nostnich siry. PouZité mikroobjemy roztoku
slouCeniny siry ke kalibraci se pohybuji v roz-
mezi 5—300 pl. Jejich davkovani je mozné pro-
vést pomoci zndmych postupd mikropipetami
nebo pistovou mikrobyretou. Davkovany roz-
tok v kovovém kelimku — nosi¢i se vhodnym
zplsobem vysusi, napfiklad v pfipadé pouziti
siranu draselného se susi cca 1 hodinu pfi tep-
lot€ 150 °C a nésledné Ziha pfi teploté 500 °C
po dobu 1 hodiny.

Priklady provedeni

Pri pFipravé syntetickych referenénich mate-
ridld pri kalibraci poloautomatického analyza-
toru pro stanoveni malych obsahi siry v tech-
nickém Zeleze a neZeleznych kovech se postu-
puje nasledovné.

Rozpu$ténim 2,7175 g siranu draselného &is-
toty p. a. ve 100 mi destilované vody se ptipravi
standardni roztok, jehoZ 1 ml obsahuje 5,0 mg
siry, roztok A. Nafedénim roztoku A se p¥ipra-
vi standardni roztok, jehoz 1ml obsahuje
0,200 mg siry, roztok B. Do kovovych kelimki
— nosicy, které lze snadno pripravit v labora-
tornim méfitku vytvarovinim z tenké, napfi-
klad hlinikové félie, se mikrobyretou nadavkuji
odstupfiovand mnoZstvi roztokit A a B v obje-
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mech od 5 do 300 ul, coZ v pfepottu na pouZi-
tou navézku vzorku 1g odpovidd kalibraci
v koncetraénim rozmezi od 0,0001 do 0,15 pro-
cent hmotnostnich siry, a po vysuleni pfi
150 °C/1 hod. a vyzihéni pti 500 °C/1 hod. se
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pfidd po 1,5 g pfeZihané meédi, Gisté. Kovové
kelimky — nosice se vloZi do spalovacich kera-
mickych kelimkd, vyZihangch p¥i teplot&
1000 °C/1 hod,, a provede se kalibrace analy-
zatoru.

PREDMET VYNALEZU

.. 1. Synteticky referen¢ni materiél pro kalibra-
ci analyzitorti pro stanoveni 107* az 2.107!
procent hmotnostnich siry v technickém Zeleze
a nezeleznych kovech, vyznadeny tim, Ze kovo-
vy nosié je opatfen mikrovrstvou siranu drasel-
ného v mnoZstvi 5 ug az 10 mg. .

.. 2. Zpusob pfipravy syntetického referen¢ni-
ho materidlu podle bodu 1, p¥i kterém se do ko-

vového kelimku — nosi¢e pFid4 107*az 2. 107!
procent hmotnostnich siry ve formé& roztoku si-
ranu draselného definované slougeniny siry
a roztok se vysusf, vyznacujici se tim, Ze po vy-
sudeni roztoku se pfidd do kelimku kovov4 ta-
vici ptisada, napfiklad Zelezo, cin nebo méd,
s nizkym obsahem siry 0,1 a% 0,5 ppm v mnoz-
stvi 0,5 aZ 2 g a kelimek se uzavie.
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