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{54) Zphsob stanoveni obsahu a vazby kysliku, dusiku a uhliku
Fizenym termickym rozkladem vzorku

ReSenf se tyk& zplisobu stanoveni obsahu
a vazby kysliku, dusfku a uhliku v kovech a
slitindch i v dal$ich anorganickych materi-
4lech. MnoZstvi a vazba té&chto prvkid je di-
le%itou technickou informaci o chovéni ma-
teri4ld v rdznych prostfedich a o charakteru 1
a p¥f&indch vzniku a prib&hu riznych jevh
a interakci, zejména na povrchu materidlu.
Podstata YeSeni spodivad v tom, Ze analyzo-
vany vzorek se postupn& zah¥{vd v inertni
nebo reakdni atmosfé¥e a? do podétku uvol-
novdni definované plynné slouleniny, nae?
se vzestup teploty zastavi nebo se teplota
skokem zvy3{ o p¥edem zvolenou hodnotu a
ddle se udrZuje konstantni aZ do skonceni
uvolnovanf plynné sloufeniny, co% signali-
zuje konec rozkladu p¥fslu¥né detek vané
fdze. Poté se vzorek opdt postupné ah¥{vé

a¥ do okamZiku dalSfho uvolfovdn & fino-
vané plynné sloufeniny, tj. do poddtku roz-
kladu dal3{i identifikované oxidické, nitri-
dické nebo karbidické féze ve vzorku.
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Vyndlez se tyk4 zplsobu stanoveni obsahu a vazby kyslfiku, dusfku a uhlfku v kovech a
slitindch i v dalSich anorganickych materiédlech.

P¥itomnost rdznych typd oxidh, nitridd a karbidd v kovovych materidlech vyznamnym zplso~
bem ovliviuje vlastnosti t&chto materidld a soudasnd poddvad informaci o charakteru a kvalité
pfisludného vyrobniho (napf. metalurgického) procesu. Obdobn& je tomu v p¥ipad® rdznych neko-
vovych anorganickych materidld (nap¥. sm&si oxidl nebo nitridd nebo karbiaﬁ). MnoZstv{ a for-
ma vazby kyslfiku, dusiku a uhlfiku je rovné&Z vélmi dileZitou technickou informaci{ o chovéni
materidld v rdznych prost¥edich a o charakteru a p¥i&indch vzniku a prib&hu rdznych jevi a
interakc{ zejména na povrchu materidli. Stanoven{ obsahu a vazby kyslfku, dusiku a uhliku
v kovech, slitindch a dal$ich anorganickych létkdch proto pat¥f k velmi ddleZitym dkolim ana~
lytické chemie.

Uvedend problematika se ¥e¥{ pomoci tzv. termoevoludnich metod, jejichZ princip je zalo-
%en na postupném termickém rozkladu oxidickych, nitridickych nebo karbidickych f4zf, prfevede-
n{ kysliku, dusfku nebo uhliku na definovanou plynnou sloudeninu a kontinudlnim ﬁledovén1
vyvoje této plynné sloudeniny pomoci vhodného detektoru. 2 teplotnfho rozmezi, p¥i kterém
dochézi k vyvoji detekovaného plynu, je mo%né usuzovat na typ oxidické, nitridické nebo karbi-
dické fdze ve vzorku a z mnoZstvi detekované plynné sloudeniny na mnoZstvi ka?dé z fézi, pfi-
tomnych ve vzorku. 2Zmin&ny princip je realizovén v nékolika modernfch typech analyz&toru.

V dosavadnich aparaturdch je pro termoevolu&nf rozklad vzorkd vesm&s vyuZivadn teplotnf
reZim analyzy, p¥i kterém teplota vzorku stoupd linedrn& a rychlost stoupdni teploty je moZno
pfedem libovoln& nastavit. Je zndm i pracovni postup, charakterizovany pferuSenim oh¥evu vzorku, jak-
mile se v detektoru objevi plynnd fdze. Oba uvedené postupy maji ndkteré technické nevyhody,
které omezujf jejich pouZitelnost jen na analyzu jednoduchicﬁ typl oxidickych, nitridickych
nebo karbidickych fdzi a slou€enin. Kup¥ikladu p¥i linedrnfim oh¥evu vzorku nelze rozli¥it dvé
nebo vice fédz{ s blizkymi teplotami rozkladu a nesprdvné vysledky se ziskdvajf i v tom p¥i-
padé, jsou-li analyzované féze p¥itomny ve v&tZim mnoZstvi nebo kdy% rychlost rozkladné reak-
ce je nizké.

Uvedené nedostatky odstranuje zplisob termoevoludniho stanoveni obsahu a vazby kysliku,
dusiku nebo uhliku v anorganickych materidlech, p¥ifem? analyzovany vzorek se postupnd zah¥{-
V4 v inertni nebo reakéni atmosféfe a¥ do poldtku uvolriovdni definované plynné sloudeniny,
nale? se vzestup teploty zastavi nebo se teplota skokem zvy3{ o pfedem zvolenou hodnotu a dile
se udrZuje konstantni a%¥ do skon&eni uvolnovdn{ plynné slouleniny, co? signalizuje konec roz~
kladu pFislu8né detekované féze. Poté se vzorek opét postupné& zah¥ivd aZ do okamZiku dalZiho
uvolnovani definované plynné slou&eniny, tj. do po&dtku rozkladu daiéi identifikované oxidic-
ké, nitridické nebo karbidické fdze ve vzorku, vzestup teploty se zastavi a pokraduje se shora
uvedenym postupem. Teplotni schéma postupu stanoveni dvou f4zi a, b je zndzorné&no na vykrese,
kde k¥ivka k zndzornuje Casovou (T z4vislost intenzity signdlu (I) 2z detektoru vznikajici
plynné sloZiky p¥i termickém rozkladu fd4zf a a b podle teplotnfho reZimu znizorn&ného teplotni

k¥ivkou T.

Hlavni vyhoda vyndlezu spolivd v pruZné regulaci teplotniho re%imu ve vztahu ke kinetice
probihajici konkrétni termoevoluéni reakce a v moZnosti volby optimd&lni teplotni hladiny pro
reakci. Vysledkem je moZnost zvolit nejvhodn&jsi teplotni reZim celé termoevolu&ni analyzy
vzhledem k typu analyzovaného materidlu. Soulasné& se podstatné zvy${ rozliSovaci schopnost
analyzdtoru a lze tak analyzovat i sloZité smési faz1{, vyznadujici se malym rozdilem teplot
rozkladu jednotlivych sloZek. Navrhovanym FeSenim rovné&Z vznikaji vhodné podminky pro identi-
fikaci oxidickych, nitridickych nebo karbidickych fézi s malou rychlostf reakce rozkladu a
pro pfesné stanoveni f&zi zastoupenych ve velkych koncentracich. Praktické propojeni requlace
teplotniho reZimu oh¥evu vzorku se signdlem z detektoru je rutinni elektrotechnickou zdleZi-

tosti a z&visi na konkrétnim typu za¥izeni.
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P¥fLfklad

Stanoveni obsahu a vazby kyslfku ve form& rldznych oxidickych fdzi v ocelich je zaloZeno
na postupném termickém rozkladu (redukci) oxidickych fazi v inertni atmosfé¥e za p¥itomnosti
elementdrniho uhliku, pri¥emf detekovanou p¥i reakci vaznikajfc{ plynnou sloudeninou je oxid
uhelnaty resp., uhlidity. P¥i zjistovdnf typu a obsahu oxidd manganu a Zeleza v re&lném vzorku
oceli, jejich% teploty redukce le#f v intervalu asi 50 aZ 100 9c, co% nelze dosavadnimi zpd-
soby stanovenf rozlifit, bylo podle vyndlezu stanoveno, ¥e z celkového obsahu 0,065 % kysliku
je 0,025 % kysliku vézdno ve formé oxidd feleza (Tredﬂv 1 350 °c) a 0,015 % kysliku ve formé
oxidd manganu (Tred ~1 440 %¢).

PREDMET VYNALEGZU

Zpusob stanoveni obsahu a vazby kysliku, dusfku a uhlfku v anorganickych materidlech
termickym rozkladem vzorku, vyznaleny tim, Ze vzorek materidlu se postupné zahfivd v pecnim
prostoru, obsahujfcim inertnf nebo reak&ni plyn a% do po&dtku uvolnovdni definované plynné
sloudeniny, nade% se vzestup teploty zastavi nebo se teplota zvy$i skokem o zvolenou hodnotu
a ddle se udrZuje konstantnf a¥ do ukon&eni uvolhovani plynné sloudeniny.
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