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(54) Zpusob identifikace typu a stanoveni obsahu forem pfitomnosti uhliku
v anorganickych a organickych materidlech

(57) ReSeni se tykd zplsobu identifikace
typu a stanoveni obsahu forem pfitomnosti
uhliku v anorganickych a organickych mate-
ridlech, nap¥iklad v kovech, keramickych
materidlech, syntetickych karbidech, geo-
logickych vzorcich. Znalost forem uhlfiku

i jejich obsahu v materidlech je vyznam-
nou technickou informaci o trovni pouZiva-
ného vyrobniho procesu, vlastnostech mate-
ridlu i o pGvodu vzniku n&kterych neznéd-
mych latek. Podstata FeSeni spolivd v tom,
¥e se analyzovany vzorek postupné zahifva
v proudu kyslfku v teplotnim rozmezi 60

a% 1 400 ©C a kontinudln& se sleduje vztah
mezi teplotou a mno¥stvim vznikajicfho
oxidu uhli&itého. Teplota reakce uhliku

s kyslikem charakterizuje jeho pfftomnou
formu a mno¥stvi oxidu tihli&itého obsah

této formy.
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Vyndlez se tykd zplisobu identifikace typu a stanoveni obsahu forem p¥itomnosti uhliku
v anorganickgch a organickych materidlech, nap¥fklad v kovech, keramickych materidlech, syn-
tetickgch karbidech, geologickygch vzorcich, '

P¥{tomnost ruznych forem uhlfku, tj. volného uhliku, amorfnf, grafiticky, uhliku chemic-
ky vézaného, respektive uhlfku organického ptlivodu, v materidlech vyznamnym zplsobem tyto ma-
teridly charakterizuje a soufasn& vypovid4 o jejich pivodu nebo o kvalité& jejich vyroby.
Mno¥stvi a forma uhliku je také asto didleZitou informaci o charakteru a p¥1&indch prib&hu
rizngch jevi v procesu vyuZiti materidli.

Tdentifikace a stanoveni forem uhlfku v materidlech je doposud ¥efena pomoci réizngch
chemickych metod, jejichZ princip je zalofen na vhodném chemickém rozkladu analyzovaného
vzorku, prevedeni sledované formy uhlfku na definovanou sloudeninu a jejim findlnim vdZkovém,
fotometrickém &i potenciometrickém stanoveni. Dosavadni chemické metody vEak vzhledem k ob-
ti¥nosti nebo nemo¥nosti selektivniho rozkladu jednotlivych forem uhlfiku chemickou cestou
jsou mdlo spolehlivé, obtiZn& reprodukovatelné a zejména p¥i stanoveni malych obsaht raznych
forem uhlfku poskytuji nesprévné vysledky.

Nedostatkem dosavadnich chemickych metod je rovn&%Z jejich mimo¥4dnd pracnost, vysokd
%asovd nérofnost i neexistence vhodngch referen&nich materidld. O&innost identifikace forem
uhlfiku v materi&lech dosavadnimi zplisoby se zvy3uje kombinaci chemickych metod s n&kterymi
metodami fyzikdlnimi, napiiklad s rtg. difrakci nebo s termickou diferendnf analyzou, aviak
i v t&chto p¥ipadech je ¥eSeni dané problematiky spojeno s mnoha obtfZemi.

Uvedené nevyhody dosavadnfho stavu techniky odstrahuje zpisob identifikace typu a stano~
veni obsahu forem pfftomnosti uhliku v anorganickych a organickych materidlech, nap¥iklad
v kovech, keramickych materidlech, syntetickych karbidech, geologickych vzorcich, podle vyné-
lezu, jeho¥ podstata spolivd v tom, Ze analyzovany vzorek se postupné zahfivd v proudu kysl{i-
ku na teplotu 60 aZ 1 400 9c po dobu 3 a%¥ 20 minut a prib&Zn& se sleduje mno¥stvi vznikaji-
cfho oxidu uhliditého v zévislosti na teplot&, pfifemZ teplota reakce s kyslikem charakteri-
zuje typ p¥{tomné formy uhliku a mnofstvi oxidu uhliditého koncentraci dané formy uhliku ve

vzorku.

P¥i uvedeném zplsobu je analyzovany vzorek o hmotnosti cca 0,005-1 g, umist&ny v kfemen-
né trubici, postupn¥® zah¥ivén v proudu kysliku v rozmezi teplot 60 aZ 1 400 Oc po dobu 3 a%
20 minut a reakci vzniklé plyny, CO, respektive CO, jsou v zdvislosti na teplot® kontinudlné&
detekovény metodou m&¥eni infralervené absorpce. Danym zplisobem lze analyzovat pevné vzorky
i vzorky kapalné. V§zkumem bylo zjisténo, %e jednotlivé formy uhlfku v anorganickych materi-
4lech p¥i postupu podle vyndlezu reagujf s kyslikem v charakteristickych teplotnich interva-
lech, nap¥fklad grafiticky uhlik p¥i teplot& 780 a% 850 9c, podle typu grafitu, uhlik orga-
nického plvodu p¥i teplot& 150 aZ 200 ©c, karbid wolframu p¥i teplot& 650 a% 680 ©C a podobn&.

Jako referendn{ materidl pro kalibraci formy a mno¥stvi uhlfku p¥i postupu podle vyné-
lezu lze vyuZit vhodnou slou&eninu s definovanou formou a obsahem uhliku, reagujici s kysli-
kem v definovaném teplotnim intervalu, nap¥fklad octan sodny, miner&lni olej, grafit a jiné.

Hlavni'vyhoda Ye¥eni podle vynélezu spolivad v tom, ¥e 1lze v Sirokém sortimentu anorga-
nickych a Fady organickych materidld s vysokou selektivitou, citlivostl a pfesnosti vedle
sebe identifikovat p¥{tomné formy uhlfku a stanovit jejich mno¥stvi. P¥inosem je rovn&% vy-
sokd rychlost provedeni analyzy a jeji minimdln{ pracnost. Navr¥ené ¥Yedenf lze s vyhodou
vyuit pfedeviim p¥i studiu prib&hu rizngch vyrobnich technologif, nap¥iklad p¥i vyrob& syn-
tetickych diamantd, grafitovgch keramickych materidld a jiné, p¥i hodnoceni chemického sloZeni
materidld obsahujfcich definované formy uhlfku i p¥i identifikaci plivodu rizngch nezndmych
vzorki.
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P¥{f{klagd 1

PIi analyze vyluhovych vod z popilkovi¥t& byl popsanym zplisobem sledovan obsah rozpufté-
ného oxidu uhliditého, obsah organického uhliku a obsah. rozpudt&ného karbondtového uhlfku.
3,0 g vzorku umisté&ného v k¥emenné lodi&ce byly zah¥ivény v proudu kyslfku rychlostf 50 Oc
za minutu od 60 do 600 °C a kontinudln& bylo detekovéno mnoZstvi vznikajicfho oxidu uhlidi-
tého. Analyzou byly ziskadny ndsledujic{ vysledky:

rozpugténg CO, (pik p¥i 70 a% 85 °C) ..........0,055 mg/1
organicky uhlik (ptk p¥i 140 a% 190 %°C) .........0,390 mg/1
karbondtovy uhlfk (pfk p¥i 520 a% 560 °C) .........1,950 mg/1

P¥iklad 2

P¥i fefeni otdzky plvodu prachovf§ch nénosi na bazi uhlfku v motorech elektrickych loko-
motiv bylo zpisobem podle vyndlezu, tj. postupnym ohfevem 0,1 g vzorku prachu, umist&ného
v k¥emenné lodifce, v proudu kyslfku rychlostf 50 °C/minutu od 60 do 900 ¢ zjisté&no, %e
prach obsahuje cca 3,1 % uhliku v organické form& (pik p¥i 160 aZ 200 °C), cca 68 % uhlfku
amorfnfiho (pfk p¥i 430 a% 480 °C) a cca 6,2 % uvhliku grafitického (pik p#i 790 a% 830 °c).
% vysledku rozboru vyplynulo, ¥e podstatu nédnost netvoff ot&r z grafitovych kart4&d motort,
ale produkty oxidace a tepelné degradace konstrukdnich a funk&nfch organiékych létek.

P¥{klaad 3

P¥i vyrob& specidlnich typd keramickichvmateriélﬁ s pfidavkem riznych forem uhliku je
Jednim z rozhodujicich faktord v¢slednd forma uhliku v hotovém materidlu. Zplisobem stanoveni
forem uhlfku ve vzorku takového typu keramického materidlu podle vyndlezu, tj. postupnym
ohfevem 0,1 kg prachového vzorku, umfstd3ného v kF¥emenné lodi&ce, v proudu kysliku rychlost{
50 °C/min. od 60 do 1 400 °C bylo zjiSténo ndsledujici slo¥eni vzorku:

amorfni uhlfk (pfk p¥i 420 az 470 °¢) - 1,0 8
grafit (pik p¥i 800 az 850 °C) - 10,5 3
vézang uhlfk  (pfk p¥i 1 240 a% 1 320 °c) - 22,3 3.

PREDMET VYNALEGZU

Zpisob identifikace typu a stanoveni obsahu forem p¥ftomnosti uhlfku v anorganickych a
organickych materidlech, nap¥iklad v kovech, keramickych materidlech, syntetickych karbidech,
geologickych vzorcich, vyznadeny tim, Ze analyzovany vzorek se postupn& zah¥ivs v proudu
kysliku na teplotu 60 a¥ 1 400 °c po dobu 3 aZ 20 minut a prtb&¥n& se sleduje mno¥fstvi vzni-
kajicfho oxidu uhliZitého v z4vislosti na teplotd, prifemZ teplota reakce s kyslfkem charak-
terizuje typ pfitomné formy uhlfiku a mno¥stvi oxidu uhliZitého koncentraci dané formy uhliku
ve vzorku.
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