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(54) Zpi’fsob pripravy vzorku organické latky obsahujici popeloviny, zejména
uhli pro tepelny rozklad v kalorimetrické bombé

(57) Re8eni se tykd zpusobu pfipravy vzor-
ku organické latky obsahujici popeloviny,
zejména uhli pro tepelny rozklad v kalori-
metrické bomb& spdlenim organickych létek,
zejména uhl{ v oxida®ni atmosfé¥e. Podsta-
ta Yefeni spodivd v tom, %e vzorek se smisi
s pr&kovym polyetylenem v poméru 1:2 aZ

1:3 daf18. zZpusob lze pouZit pro Glely ana=-
1yzy organickych lé&tek obsahujicich pope-
loviny, zejména pro stanoveni fluoru v uhli.
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Vynélez se tyk4 zpisobu p¥ipravy vzorku organické l&tky obsahujici popeloviny, zejména
uhli pro tepelny rozklad v kalorimetrické bomb& spédlenim organickych létek, zejména uhli
v oxida&n{ atmosfé¥e.

K tepelnému rozkladu vzorkld v kalorimetrické bomb& se dosud pouifivd kyseliny benzoové,
kyseliny salicylové, p¥ipadné& sacharozy nebo Z¥krobu, p¥i jejich? spdlenf v prost¥edi kysliku
vyvinuté teplo umoffiuje spileni vzorku a jeho termicky rozklad spojeny s vyt&sn&nim tdkavgch
stanovovanych prvkl z anorganické matrice vzoru. P¥i pouZitf{ t&chto létek je nevfhodou rela-
tivn& nizké spalné teplo, malé mnoZstvi vody vznikajfci p¥i jejich spdleni a mo¥nost reakce
uvedenych kyselin se vzorkem p¥ed jeho spdlenim. Disledkem je stanoveni niZ8ich obsahl prvku.

Nevyhody dosavadnich prostfedkl odstrafiuje zpisob podle vyndlezu, jeho? podstata spodivi

v tom, %Ze vzorek se smisi s prdskovym polyetylenem v pom&ru 1:2 a% 1:3.
1

Vyhodou vynélezu je, %e préZkovy polyetylen md 1,7 a¥ 2,8kradt vy¥3{ spalné teplo a
spdlenf poskytuje 2,2 a% 3,3krdt vice vodn{ pary neZ dosud pouZivané prost¥edky a je navic
viéi vzorkim chemicky inertni. P¥i stanoveni obsahu fluoru v uhl{ je vyhodou, %e p¥ipravek
préddkového polyetylenu umoZfiuje zisk&nf p¥ibli¥n& stejnych prim&rnych vysledkd jako refernt-
n{ metodou pyrohydreclyzy v platinové trubici, kterd je znadn® ndkladnA.

Ke spalovini vzorkd je vhodny prdSkovy polyetylen zrn&ni do 0,3 mm. Vhodny pomér hmot-
nosti vzorku k hmotnosti préZkového polyetylenu &in{ 1:2 a¥ 1:3. Pro urdity typ vzorkl je
vhodné zachovédvat vidy stejny zvoleny optimdlni hmotnostni pom&r vzorku k polyetylenovému
préSku s ohledem na zachovdni konstantnich vlastnostf slepého pokusu. Cim vé&t&{ energie
je pot¥ebnd k rozkladu vzorku, tim vét3{ podil praSkového polyetylenu se pou¥ije. Po spalent
préSkového polyetylenu vodni pdra za vysoké teploty vyvold pyrohydrolyzu, kterd vede k doko~

nalej$i separaci, nap¥fklad fluoru z anorganické matrice.
P¥{klad

Vzorek hné&dého uhlf{ hmotnosti 0,3 g byl na polyetylenové fdlii rozm&ru 8x10 cm smichén
s 0,6 g praskového polyetylenu.

Po promichdn{i byla smés zabalena do polyetylehové félie, baliZek p¥ipojen vodivé uhliko-
vymi vldkny k elektroddm kalorimetrické bomby a po p¥idéni 5 om3 pétiprocentniho roztoku
kyselého uhliditanu. sodného do kalorimetrické bomby byla bomba uzaviena, napu¥té&na kyslikem
na tlak 3,5 MPa. Po elektrickém zaZfehnutf, spdleni vzorku s polyetylenovym préZkem, byla
bomba ochlazena a po otevieni byl ve vyplachu bomby stanoven obsah fluoru pomoci iontselektiv-
ni{ fluoridové elektrody.'

Srovndn{ primérngch vysledkd stanoveni obsahu fluoru referentni metodou pyrohydrolyzy
v platinové trubce a vysledku ziskanych spalovdnim vzorkd s pr&¥kovym polyetylenem s koncov-
kou m&Fen{ iontselektivnf fluoridovou elektrodou.

Vzorek &islo Obsah fluoru

427 428 429
Referentni metoda primér 10 stan. ‘ 0,042 7 % 0,039 1 % 0,056 6 %
Chyba referentni metody s 0,001 2 & 0,000 7 % - 0,002 2 %

Spalovdni s polyetylenovym préskem,
prumér 10 stanoveni ) 0,040 7 % 0,043 6 & 0,056 7 %
Chyba stanoveni s 0,003 0 % 0,001 8 % 0,002 3 %
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vynélezu lze pouiit pro U¥ely analyzy oxganickych létek obsahujicich popeloviny ,

zejména pro stanoveni fluoru v uhli.

PREDMET VYNALEZU

Zptisob p¥ipravy vzorku organické létky obsahujfci popeloviny, zejména uhli pro tepelny
rozklad v kalorimetrické bomb& pred spalovdnim organickych ldtek, zejména uhlf v oxidadni
atmosféfe vyznaleny tim, ¥e vzorek se smis{ s préSkovym polyetylenem v poméru 1:2 a% 1:3 df-
1G hmot.
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