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‘Vynélez se tykd amalyzy siry spalovdnim
vzorku v proudu inertnfho plynu za pfidav-
ku kysltku a pomoci spalovaci naplné&.

Podstatou zpiisobu je, Ze l&tka nejprve
pyrolyzuje v proudu plynu a tyto plyny se
vedou vrstvou kysliniku cini¢itého a pak
vrstvou dratkovité médi, vrstvou kovového
antimonu a nakonec vrstvou absorbujici
vodu do Fedici komory.

Vynélez je urten pro chemickou analyzu
plynnfch latek.
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Vynédlez popisuje zplisob elementarni a-
nalyzy siry nebo soufasného stanoveni siry,
uhliku a dusiku, spalovdanim vzorku v prou-
du inertniho plynu za pfidavku kysliku a
pomoci spalovaci ndplné.

V soutasné dobé se v8nuje velkd pozor-
nost vyvoji novych instrumentdlnich metod
k stanoveni siry nebo také souasnému sta-
noveni siry, uhliku, dusiku a vodiku. Ve vét-
$§iné pripadi se pouZivd oxidalni pyrolyzy
vzorku a dooxidovani produktli pyrolyzy v
krétké vrstvé granulovaného kysliéniku wol-
framového pii 1000 °C, konverzi kyslitniku
sirového na siti¢ity ve vrstvé mé&di, kde také
k redukci kyslitniki dusiku a absorpci ne-
zreagovaného kysliku. RuSici halogeny jsou
gastednd zachycovany na médi, stiibrem, na-
neseném na médi, piipadné 8-hydroxychino-
linem. PotiZe jsou s kvantitativni konverzi
vzorkd u v&tsich navdZek (nad 1 mg) a také
se sorpci reakdéich produktd v reakfnim a
separadnim systému, tak¥e se ziskavaji horsi
vysledky stanoveni siry, neZ je b&Zné v ele-
mentdrni analyze vyZadovéano.

Tyto dosavadni nevyhody odstraiiuje zpi--

sob stanoveni siry, popfipad& souasného
stanoveni uhliku, dusiku a siry spalovdnim
vzorku v proudu inertniho plynu, napfriklad
helia.s. pfidavkem. kysliku, jehoZ podstatou
je, Ze pyrolyzni plyny se vedou vrstvou gra-
nulovaného kysliniku cinigitého, pak vrst-
vou dratkovité nebo granulované médi, vrst-
vou granulovaného kovového antimonu a
vrstvou absorbujici vodu, do Fedici komory,
kde se homogenizuji za teploty 20 aZz 100 °C,
tlaku 10 aZ 30 kPa, objemu 100 aZ 1000 ml
a pak se separuji a stanovl.

Vyhodou popsaného zpisobu proti dosud
pouZivanym metoddm je vy3§i dcinnost re-
ak&nich néplni, a tedy i dosahovand presnost
stanoveni.

Vzorky k realizaci zptsobu podle vynéle-
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zu se mnavazuji v rozmezi 1 aZ 1,5 mg do
hlinikovych lodiéek a prevrstvi se smé31
pradkového kyslitniku wolframového a ci-
ni¢itého v poméru 1 : 1 na Gplné konverzi
pyrolyznich produkti, déale na konverzi
kysliéniku sirového na sifi€ity a redukci
kysliénik® dusiku, pfipadné absorpci nezre-
agovaného kysliku ve vrstvé mé&di, dédle pak
absorpci ru$icich halogentl - kovovym “anti-
monem a vody vrstvou sorbentu, napiiklad
Anhydronu, naceZ se pfivddi do Fedici ko-
mory.

Redici komora — analyzdtor k tomuto a-
gelu je popsdn napfiklad v AO ‘157 857.
Toto zaiizeni je urfeno k elementérni ana-
lyze uhliku, vodiku dusiku a kysliku. Pii-
stroj je vybav-en dvojitou peci 26 cm dlouhou
pro reakéni kremenné ‘trubice vnitfniho
primé&ru asi 10 mm. P¥i stanoveni uhlikuy,
dusiku a siry, nebo samotné siry, zplsobeém
podle vynélezu, je pyrol§zni a reakéni- §4st
trubice, kam se zavadi vzorky, pln&na 6 cm
od okraje pece vrstvou stladené kfemenné
vaty 2 aZ 3 cm, pak 8 cm dlouhou vrstvou
granulovaného kysliéniku cinifitého zrné&ni
0,5 aZ 1,0 mm, krdtkou vrstvou kfemenné
vaty, asi 6 cm dlouhou vrstvou dréatkovité
mé&di, krdtkou vrstvou kfemenné vaty, 2 cm
dlouhou  vrstvou drceného .kovového anti-
monu zrn&ni 0,5 aZ 1,0 mm a krétkou vrst-
vou kfemenné vaty.

Teplota pyrolyzni ¢asti a spalovaci ndplné
kysli¢niku cinid¢itého je udrZovdna na 1000
-+ 50 °C, vrstva mé&di na 850 + 50 °C, vrstva
antimonu na teploté okoli (mimo pec).'Za
spalovaci trubici je zalazen absorber vody
plnény Anhydronem. Jako nosny plyn s€ po-
u‘zfivé helium, optimélni pritok reaktorem.
¢ini 100 aZ 120 ml/min. Analyzuje se smés
dusiku, kysli€niku uhhcueho kyshcniku 31-
uclteho a helia.. S

PREDMET VYNALEZU

Zplisob stanoveni siry, popfipad& souas-
ného stanoveni uhliku, dusiku a siry spalo-
vanim vzorku v proudu inertniho plynu, na-
priklad helia s pridavkem kysliku, vyznade-
ny tim, Ze pyrolyzni plyny se vedou vrstvou
granulovaného Kkysli¢niku ciniéitého, pak

vrstvou drédtkovité nebo granulované médi,
vrstvou granulovaného kovového antimonu
a vrstvou absorbujici vodu do fedici komory,
kde se homogenizuji ze teploty 20 aZ 100 °C,
tlaku 10 aZ 30 kPa, objemu 100 aZ 1000 ml,
nateZ se separuji a stanovi.
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