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Reseni se tykd pfipravy syntetického
referenéniho materidlu pro kalibraci ana~
lyzdtorh pro stanoveni obsahu vodiku v
kovovysh materidlech. Do noside z kovového
materidlu 8 nizkou hodnotou slepé zkousky
obsahu vodiku, nap¥iklad z hliniku, cinu,
niklu, mddi a iejich slitin, se odm&i{
vodny roztok sloudeniny, obsahujici stano-
vovany prvek ve zndmém stechiometrickém -
poméru, napfiklad alkelického octanu, s
. vyhodou krystalického octanu sodného, .

-roztok se vyeusi, nosié z kovového materi-
- 4lu ge uzavre,
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Vynalez Be tyké referenénlho materidlu pro kalibraci analy-‘u1
~ gzétord pro stanoveni vodiku v kovovych materidlech, pracujlcich ’
na principu vysokoteplotni reakce vzorku v grafitovém kelimku .
a ndgledné detekce molekulérnlho vodlku. Vynélez spadé do oboru
analytické chemie. ‘ .
‘ Stanoveni obsahu vodiku v ocelich a dal§ich kovovych mata~:f
. riflech me a¥ dosud provddi tém&# vyhradné tzv. termoevoludnimi’ -
. metodami pomoci piHistrojl, pracujicich na principu oh¥evu nebo
-roztavenl analyzovaného vzorku v grafitovém kelimku v proudu
inertniho plynu nebo ve vakuu, separace vzniklyeh plynnych reake
énich produktf na chromatografické kolond a detekei molekuldrnfho
vodiku pomoci tepeln¥d vodivostniho detektoru. Zminéné\analytické]‘
technika teoreticky umoZnuje stanovovat obsahy'vodiku od setin
ppm a% po stovky ppm. Plné vyuZiti teoretické citlivosti uveden®
techniky je vdak v praxi omezeno ¥adou faktorﬁ. z nich¥ vedle
problematiky odbdru a piipravy vzorki k analyze nejvyznamnéjéim
Je otdzka kelibrace analyzdtoru. ‘
' - B8%né pouZivané postupy kalibrace analyzatorﬁ pomoc1 kovo-
‘vych referenénich materialﬁ na bdzi titanu nebo austenitickych
*’oceli jsou zatiZeny znaéne velkou chybou jejich atestace, nebof
metody doposud poufivané pro atestaci kovovych referenénlch ma-
teridld nezaruduji, vzhledem ke specifice vazby & chovéni vodiku
v kovovém materidlu i p¥i dobré reprodukovatelnosfi,stanoveni
sprivné hodnoty obsahu vodiku, Vyznamnym problémem je rovné¥ ma-
14 stabilite kovovych referendnich materidld v dlsledku postup- .
nych zmén obsahu vodiku jeho difuzi z materidlm. V p¥ipad$ poufis
t{ plynného vodiku ke kalibraci analyzdtoru jJe sprévnost kalibra-
ce ovlivndna pFesnosti ddvkovéni maljch objemd kalibradniho plynu .
- a pFedeviim tim, Ze experimentdlni podminky p¥i kalibraci a ¥last-
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ni analyze jsou zcela odli¥né. PFi kalibraci plynnym vodikem

. Jsou rowvnéZ kladeny zvySené ndroky na zajidténi bezpeénosti pré-
ce. PouzZivdni kovovych referendnich materidld Je mimo to znalné-

- ekonomicky nérodné, protoZe jejich piiprava je vzhledem ke spe- .
cifice existence vodiku v kovovych materidlech technologicky vel-
mi slozitd. Nedostatkem je rovnéZi skutednost, Ze pouﬁifi kovovych
referengnich materlalﬁ neumoznuje provédét kalibraci analyzétorﬁ
v potfebné Sirokém koncentradnim rozmezi.

- Uvedené nevyhody odstranuje referendni materidl pro kalibra- |
ci analyzdtord pro stanoveni vodiku v kovovych materidlech na :
bdzi vysokoteplotni redukce hydridickych fézi v grafitovém kelim-
ku, termické extrakce atomirniho vodiku a nésledné detekce mole=-'
kuldrniho vodiku, podle vyndlezu. Podstata'vynélezu spodivd v .
‘tom, %e kovovy nosi&, napi#iklad e¢in, nikl, hlinik nebo m&d, o ob-
sahu vodiku 0,1 aZ 0,5 ppm je opatfén mikrovrstvou alkalického .

 octanu v mnoZstvi od 0,02 do 5 miligrami. Popsany referenéni ma-
1 terial vytvoreny syntetickou cestou, se za podminek analyzy cho~

vd jako redlny kovovy vzorek. Vyzkumem chovéni systému alkalicky :

octan - kovovy nosid - grafit za vysokych teplot v inertn{i atmo-

sféie bylo zji%téno, %e vysokoteplotni redukce octanu uhlikem .

probihd kvantltatlvne, pridemZ jedinym plynnym reakcnlm produk-

v‘,tem obsahujicim vodik je molekuldrni vodik. :
V¥hodou uvedeného ¥eSeni podle vyndlezu je velmi snadnd pri-
prava referenénich materidlli pfimo v laboratornich podminkéch,

' moZnost pokryti libovolného koncentraéniho rozsahu pfistrojg do-

- statednym po¥tem kalibrainich bodd a postifeni v podstatd stej-
. nych reakdnich podminek, jaké jéou pP¥i analyze reélného‘kqvoiés:

ho vzorku, Piinosem je rovnéz mo¥nost provedeni prakticky abso-

lutni kalibrace analyzdtoru, coZ je pomocl kovovych referenénlch
materialu nemozné. : )
Vlastni praktické proveden1 pripravy referenénlch materialﬁ
pro kaelibraci analyzdtord je velmi jednoduché. Dévkovani odstup~
novaného mno¥stvi alkalického octanu se provede ve formé mikro-'

~objemd 2 a¥ 100 ul Jeho standardnlho roztoku ve vodé s vyhodou .
o koncentraci 10 a¥ 200 g « 1 -1 ‘pomoci mikrobyrety nebo mikropi-
pet. Odstupnovana mnoZstvi standardniho roztoku octanu se dévku-
41 do kovovych nosidd ve tvaru mikrokelimkd z  definovaného kovu

-0 hmotnosti asi 0,1 g a objemu asi 0,2 aZ 0,5 ml., Kelimky lze -
snadno p¥ipravit z kovové folie, napf1klad z tav, alobalu, Jejlm
vytvarovdnim. Po nadédvkovéni se vzniklé kalibracn1 vzorky susi

1 hodinu p¥i teplote 160 C. Kalibrace analyzdtoru pomocl vytvo~'
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Penych referenénich materidld se provede zcela bé¥nym postupemy

sada pfipravenych referen&nich materidli se zanalyzuje e dle vy
sledkl analyz se upravi parametry pristroje.

 P¥iklad provedens ,
Pri piipravé sady referenénich materiélﬁ pro kalibraci analyzé-
toru LECO RH-1E pro gtanoveni vodiku v ocelich se postupuje
nédsledovné: Rozpuéténim 17,887 g krystalického octenu sodného-
CHBCOONa « 3 H,0 ve 100 ml deatilované vody se p¥iprav{ roztok,
Jeho# .1 ml obaahuje 107,8 mg bezvodého octanu, t3j. 3,95 ng .
‘reaktivniho vodiku, tj. roztok A, Deaetinésobnym zfedénim 0z~
toku A se pripravi roztok B, jehoz 1 ml obsshuje 10,78 mg octa~ E
nu sodného, tj. 0,395 mg reaktivnfho vodiku. Do kovovych nosiéd, |
‘'z cinu o obsahu 0,4 ppm vodiku a hmoitnosti 0,1 g ve tvaru mikro-
kelimkh se nadévkujdl odstupnované pPidavky roztokd A.a B v, ob»-
~Jemech 2 aZ 50 ul, coZ v prepodtu na obvykle pouéivanou navéﬁa
ku 2,5 g vzorku odpovidé‘kalibraci analyzédtoru v koncentradnim
rozmez{ pFibli¥ng 0,3 a¥ 80 ppm vodfku. Naddvkované vzorky se
vysusi 1 hodinu p#i téplot§‘160°c & uzaviou se. Pomoel takto.

' pripravenych refereninich materialﬁ se provede kalibrace ana- -
lyzétoru. Pokud Jsou pFfipravené referendni materidly skladovény
dele neZ Jjeden den, je zapotPebi je t&sné pFed pouéitim opét
susit pri teplotd 160°¢ po dobu 30 8% 60 minut,

v nasledujlci tabulce jsou uvedeny vjaledky opakovanjch o
‘analyzs dvou referenénich materiélﬁ pripravenych popsanym zpﬁ~
sobemz : ‘ ‘ ‘

Déno ppm_Hz" | Naleéencufépm‘Hg‘ | |
2,00 | 1,90 1,85 2,02 4 '1’96f; 0,10
2,10 1,94 2,00 o = |
o ' : ‘ o .
| 10,15 10,05 10,10 % 10,05 ¢ 0,2
10,20 | | g
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PREDMET VYNALEZU.

Referenénl materidl pro kalibraci analyzétorﬁ pro stanover
n{ vodiku v kovovych materidlech na bdzi. vysokoteplotni reduk-
¢e hydridickych fézi v grafitovém kelimku, termické extrakce
atomérniho vodiku a ndsledné detekce molekuldrniho vodiku,
vyznaéeny'tim, Ye kovovy nosid, nap¥iklad cin, hlinik, nikl
" nebo m&d, o obsahu vodiku 0,1 a% 0,5 ppm Je opat¥en mikrovret-
vou alkalického octanu v mnoZstvi od O, 02 mg do 5 mg. ‘
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