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(54) Zpiisob identifikace typu a stanoveni obsahu
oxidickych fizi v enorganickyoch materidlech

.

: Heiiend se tyké zpisobu Ldentifikace
a stanoveni oxidickych fdzi v anorganic-
- kfoh materidlech termoevoludni metodou.
Analyzovany vzorek se postupnd zahi'ivd

v grafitovém kelimku a’pI{hné zplodiny
redukoe oxidiokyeh fdz{ uhlikem, tj, oxid
uhelnaty a oxid uhlidity se prabaind de-
., tekuji v zdivislosti na teplotd, Identifi-
‘kace a etanoveni oxidickych fdzi teplot=-
né F{zenou redukei » detekci oxidu uhel-
natého se providdi v rozmezi teplot 500
ai 1 400° C, - ‘
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Vyndlez se tykd zpisobu identifikace typu a stanoven{ obsa-
hu oxidickych fdz{ v anorganickych materidlech metodou teplotn¥
${zené vysokoteplotni{ redukce oxidickych fdz{ ve vzorku elemen-
térnim uhlikem, p¥i které vzniké soudasnd oxid uhelnaty a oxid
uhlidity. Tento vyndlez spadd do oboru analytické chemie.

P¥itomnost kysliku ve form& rdznych oxidd vyznamnym zpiso-
bem ovliviuje vlastnosti kovovych materidld, mno¥stvi a typ vaz-
© by kysliku v kovech poddvd zdkladni informaci o kvalit& pFislule.
ného vyrobniho procesu, o chovdni materidlu v rdznych prostiedich
- 4 o vzniku a prdb&hu rdznych jevld a interakci., Toté% plat{ i pro
celou Padu nekovovych anorganickych materidld, Jjako Jsou napii-
‘klad strusky, silikaty, smalty, 6isté oxidy a podobné. Znalost |
mnoZstvi a typd oxidickych fdz{ v materidlu je proto &asto roz-
hodujici podminkou pfi releni mnoha techniék?ch‘problémﬁ.

Otdzka stanoveni mnoZstvi a typd oxidickych fdzi v materid.
lech je v soudasnosti Fedena pomoci tzv. termoevoludni metody
zaloZené na principu postupné termické redukce oxidickych fdz{

. grafitem v inertni atmosfé¥e a na kontinudlni detekci vznikajici
plynné soudeniny kysliku ve vztahu k teplot® redukce. Z teplotni
hlédiny,‘pfi které dochdézi k redukci oxidu, lze usuzovat na jeho
" typ, @ z mno¥stvi vzniklé plynné sloueniny na jeho mnoZstvi,

© Uvedeny princip stanoveni Jje realizovén v poslednich letech v n&=-
kolika typech analyzétorﬁ. Podstata uvedené ‘termoevoludni metody
~ a koncepce v¥ech. dosavadnich typd za¥izeni je zaloZena na detek~
 ci kysliku ve formd oxidu uhelpatého, tzn. na piedpokladu, Ze
Jedinym plynnym produktem vysokoteplotni redukce oxidickych fdzi
je oxid uhelnaty, a tomuto predpokladu jsou b&¥n¥ p¥izplisobeny
detek&ni systémy. Vyzkumem dané problematiky viak bylo zjisténo,
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¥e uvedeny piredpoklad spolehlivé plati pouze pro oxidické fdze

. 8 vysokou teplotou redukce nad 1 300 az 1 AOOOC, tJj. zejména pro

oxid hlinity A1203, oxid kremiéity 8102, oxid vépenaty Ca0, oxid '
hoFednaty MgO, oxid titani&ity Tio2 a ndkteré dal¥i. Studiem vy-
sokoteplotni redukce Fady dal¥ich typh oxidd, reagujicich s uhli-
kem v intervalu teplot 500 a% 1 400°C, tj. oxid m&dnaty Cu0, oxid

- m&dny Cu20, oxid cini&ity Sn02, oxid Zeleznaty Fe0, oxid chromity

Cr 203 oxid manganaty MnO a jiné, bylo metodami plynové chromato-
grafie a kvadrupdlové hmotnostni spektrometrie prokdzéno, %e vedle
oxidu uhelnatého je vyznamnym reak&nim produktem rovn&Z oxid uhli-
gity. Hmotnostn{ pom&r obou vznikajicich oxidd je pii tom zdvisly
na typu redukovaného oxidu, matrici vzorku, teplotnim-programu_ana;
lyzy, respektive na dalfich faktorech. V mnoha piipadech p¥i tom

‘predstavuje prév& oxid uhliZity dominantni sloZku produktd reakce,
2 uvedeného zji¥t&ni vyplyvd, %e dosavadnim zplsobem analyzy oxi-
‘dickych fdz{i pomoci stdvajicich typd zaiizeni nelze spolehliv¥ ana=

lyzovat rdzné kovové i dali{ anorganické materidly, nebot vysledky
analyz Jjsou zatiZeny velkou principidlni chybou metody, dosahujici
asto i mnoho desitek relativnich procent, a nékteré typy oxidice
kych fézi nelze dosavadnim zptsobem vibec identifikovat, )
Uvedeny nedostatek odstrafuje zpisob identifikace typd a sta-
noveni obsahu oxidickych fdz{ v anorganickych materidlech metodou
teplotng Fizené vysokoteplotni redukce oxidickych féz{ ve vzorku
elementdrnim uhlikem, p¥i které vznikd soudasn& oxid uhelnaty

~a oxid uhligity, které se detekuji podle vyndlezu, Jeho podstata

spo&ivéd v tom, 2e identifikace a stanoveni se provdd&ji v pribshu .
postupného oh¥evu vzorku v rozmezi teplot 600 aZ 1 400°c.

Zplsob identifikace typu a stanoveni obsahu oxidickych féz1
v anorganickych materidlech podle Vynélezu'umozﬁuje spolehlivé
identifikovat v&tdinu redlnych typid oxidickych faz{i v kovovych,

Jrespektive dalsich anorganickiéh materidlech a zejména sprdvné
‘stanovit jejich obsah. Navriené ¥eSeni 1ze s vyhodou uplatnit pre-

deviim p¥i identifikaci oxidickych fdzi v neieleznﬁch'kovech
a slitindch, v ¥istych oxidech kovid a Jejich smésich, v produku-
tech oxidace a degradace kovi a podobné&.
Priklady provedeni
Priklad 1

Studiem vysokoteplotn1 redukce oxidu m&dného, teoreticky obsah
kysliku 11,2%, uhlikem postupnym oh¥evem vzorku v rozmezi teplot

600 a¥ 1 400°C bylo zji¥tsno, %e redukce probfhd v teplotnim inter-
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“valu cca 1 050 a2z 1 200°C za soudasného vzniku oxidu uhelnatého
CO a oxidu uhliZitého coé v objemovém poméru asi 2 s 1. Analyzou
¢istého oxidu m&dného Cuzo dosavadnim zplsobem byla stanovena hod-
nota obsahu kyslfiku 8,5 %, tJjs 75 % z celkového obsahu. Zpisobem
podle vynalezu, realizovanym ve formé& kolony s oxidem jodiénym
J,05, Prediazené pred detektor oxidu uhli¥itého CO,} 28, 9E84E0 ox1-
du uhelnatého CO na oxid uhlidity C02, byla stanovena hodnota ob-
sahu kysliku 11,4 %.

Priklad 2
| Studiem vysokoteplotni redukce oxidu chromového, teoreticky
‘obsah kysliku 48 %, uhlikem postupnym ohfevem vzorku v rozmezi
~ teplot 60u aZ 1l 400°¢ bylo zjisténo, ¥e redukce probihd v teplot-
ni{m intervalu cca 920 aZ 1 020°C za sou¥asného vzniku oxidu uhel-
natého CO a oxidu uhli&itého CO2 v objemovém pom&ru cca 1 3 1.
Analyzou &istého oxidu chromového Cr03 dosavadnim zpisobem byla
gtanovena hodnota obsahu kysliku cca 22 %, tj. 46 % z celkového
. obsahu. Zpisobem podle vynilezu, realizovanym jéko v pi{kladu 1,
byla stanovena hodnota obsahu kysliku 46 %. |

Priklad 3 ‘

Fdzovym rozborem &istoty hutni mé&di o celkovém obsahu 0,030 %
‘kysliku bylo zji3téno, %e dominantni oxidickou neZistotou je oxid
m&dny Cu0. P¥i jeho identifikaci a stanoveni dosavadnim‘zpﬁsobem
bylo nalezeno, Ze ve form¥ oxidu m&dného Cu 0 Je vézéno 0,005 %
kysllku. Zpﬁsobem podle vyndlezu, realizovanym Jako v pifikladu 1,
bylo zjidténo, Ze ve formé oxidu m&dného Cu 0 Je vézéno 0,027 %
kysliku, tJ. prekticky veSkery kyslik v materiélu. Zoyvajici kysn
1{k byl zpﬁsobem podle vyndlezu identifikovén ve form& oxidu ci-

niditého SnO2

PREEDMET VYNALEZU

‘Zplsob identifikace typu a stanoveni obsahu oxidickfch fézf
v anorganickych materidlech metodou teplotns ¥{zené vysokoteplot—
ni redukce oxidickych fézi ve vzorku elementérnim uhlikem, p¥i
které vznikéd sbu¥asn® oxid uhelnaty a oxid uhliZity, které se
detekuji, vyznaleny tim, Ze se identifikace a stanoven{ provédd¥-

. J1 v prib&hu postupného ohievu vzorku v rozmezi teplot 600 a¥
1 400°, »
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