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Èññëåäîâàíû àíàëèòè÷åñêèå âîçìîæíîñòè ìåòîäà äóãîâîãî àòîìíî-ýìèññèîííîãî àíàëèçà

äëÿ êîíòðîëÿ ïðèìåñíîãî ñîñòàâà êàîëèíîâûõ ãëèí — èñõîäíîãî ñûðüÿ äëÿ ïîëó÷åíèÿ

ìåòàëëóðãè÷åñêîãî ãëèíîçåìà. Äëÿ ïðåäâàðèòåëüíîé îöåíêè ñîñòàâà îáðàçöîâ ïðîâåëè èõ

ïîëóêîëè÷åñòâåííûé ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíûé àíàëèç. Âûáðàíû ñâîáîäíûå îò íàëîæå-

íèé àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè, îïðåäåëåíû óñëîâèÿ ïðîâåäåíèÿ àíàëèçà è ïàðàìåòðû ñïåêòðî-

ìåòðà: ñèëà òîêà, ýêñïîçèöèÿ, ìåæýëåêòðîäíîå ðàññòîÿíèå, òèï è ðàçìåð ýëåêòðîäîâ, ìàññà

íàâåñêè. Óñòàíîâëåíû ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ è íèæíèå ãðàíèöû îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæà-

íèé ñëåäóþùèõ ýëåìåíòîâ: Ca, Cr, Cu, Ga, Mg, Mn, Mo, Nb, Ni, Pb, Sc, Ti, V, Y, Zn, Zr, La.

Çíà÷åíèÿ íèæíåé ãðàíèöû îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé ñîñòàâèëè n · 10–5 – n · 10–6 % ìàññ.

Ïðîâåäåí ñðàâíèòåëüíûé àíàëèç ïðîá êàîëèíîâûõ ãëèí, ïðåäâàðèòåëüíî ïðîàíàëèçèðî-

âàííûõ äðóãèì ìåòîäîì â ðàìêàõ ìåæìåòîäíûõ ñðàâíèòåëüíûõ èñïûòàíèé. Ïîêàçàíî, ÷òî

çíà÷èìûõ ðàñõîæäåíèé ìåæäó ðåçóëüòàòàìè, ïîëó÷åííûìè äâóìÿ ìåòîäàìè, íåò.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: êàîëèíîâûå ãëèíû; äóãîâîé àòîìíî-ýìèññèîííûé àíàëèç; àíàëèòè-

÷åñêèå ëèíèè; ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ; íèæíèå ãðàíèöû îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé.
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The analytical capabilities of the arc atomic emission analysis for determination the impurities in kaolin

clays, the feedstock for producing metallurgical alumina, were studied. The analytical lines of the ele-

ments that are most free of interferences are selected. The conditions of the analysis and parameters of

the spectrometer are determined: current strength, exposure, interelectrode distance, types and parame-

ters of electrodes, weight of the sample. The detection limits and limits of determination of the following

elements are specified: Ca, Cr, Cu, Ga, Mg, Mn, Mo, Nb, Ni, Pb, Sc, Ti, V, Y, Zn, Zr, La. The limits of deter-

mination are n × 10–5 – n × 10–6 wt.%. A comparative analysis of the samples of kaolin clays previously

analyzed by another method in the framework of inter-method comparative tests is carried out. It is

shown that there are no significant discrepancies between the results obtained by both two methods.

Keywords: kaolin clays; arc atomic emission analysis; analytical lines; detection limits; limits of determi-

nation.
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Ââåäåíèå

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ àêòóàëüíûìè äëÿ îòå÷åñò-

âåííîé ìåòàëëóðãèè ÿâëÿþòñÿ ïîèñê è ðàçðàáîò-

êà íîâûõ ìåñòîðîæäåíèé öâåòíûõ ìåòàëëîâ, êî-

òîðûå èìåþò îãðîìíîå çíà÷åíèå äëÿ ðàçâèòèÿ ñî-

âðåìåííîé ïðîìûøëåííîñòè. Î÷åâèäíî, ÷òî

äàæå ñàìûå áîãàòûå ìåñòîðîæäåíèÿ èìåþò ñâîè

ñðîêè ýêñïëóàòàöèè è âûðàáîòêè, â ñâÿçè ñ ÷åì

âîçíèêàåò ïîòðåáíîñòü â ïðåäâàðèòåëüíîé àíà-

ëèòè÷åñêîé îöåíêå íåðàçðàáîòàííûõ ìåñòîðîæ-

äåíèé êàê èñòî÷íèêîâ ìèíåðàëüíîãî ñûðüÿ.

Íà ñåãîäíÿøíèé äåíü â Ðîññèéñêîé Ôåäåðà-

öèè ìåñòîðîæäåíèÿ áîêñèòîâ — îñíîâíîãî ñûðüÿ

äëÿ ïîëó÷åíèÿ àëþìèíèÿ, êîòîðûé êðàéíå âàæåí

äëÿ ýêîíîìèêè ñòðàíû, ïðàêòè÷åñêè ñåáÿ èñ÷åð-

ïàëè, è ïðîèçâîäèòåëè âûíóæäåíû ïîêóïàòü áîê-

ñèòû çà ðóáåæîì. Â ñâÿçè ñ ýòèì âîçðàñòàåò çíà-

÷åíèå äðóãèõ âèäîâ ñûðüÿ, òàêèõ êàê êàîëèíîâûå

ãëèíû. Â Ñèáèðñêîì ðåãèîíå íàõîäèòñÿ êðóïíîå

ìåñòîðîæäåíèå êàîëèíîâûõ ãëèí, ðàñïîëîæåííîå

â íåïîñðåäñòâåííîé áëèçîñòè îò ãëèíîçåìíîãî

ïðåäïðèÿòèÿ.

Âîçìîæíîñòè óëó÷øåíèÿ êà÷åñòâà ìåòàëëî-

ïðîäóêöèè, ýôôåêòèâíîñòè ðàáîòû ìåòàëëóðãè-

÷åñêèõ ïðåäïðèÿòèé â ÷àñòè îáåñïå÷åíèÿ ïîëíîãî

è êîìïëåêñíîãî èñïîëüçîâàíèÿ ñûðüÿ â çíà÷è-

òåëüíîé ìåðå îïðåäåëÿþòñÿ óðîâíåì àíàëèòè÷å-

ñêîãî êîíòðîëÿ íà âñåõ ýòàïàõ ïðîèçâîäñòâà.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ ïðîõîäèò àïðîáàöèÿ êèñ-

ëîòíîé òåõíîëîãèè ïîëó÷åíèÿ ãëèíîçåìà èç êàî-

ëèíîâûõ ãëèí, âêëþ÷àþùåé äâà îñíîâíûõ ýòàïà:

ïðåäâàðèòåëüíóþ îáðàáîòêó ñûðüÿ ñîëÿíîé êèñ-

ëîòîé äëÿ îòäåëåíèÿ îêñèäà êðåìíèÿ è ïîñëåäó-

þùåå âûùåëà÷èâàíèå â öåëÿõ ïîëó÷åíèÿ ìåòàë-

ëóðãè÷åñêîãî ãëèíîçåìà. Äëÿ òîãî, ÷òîáû ïîëó-

÷àåìûé ïðîäóêò óäîâëåòâîðÿë íîðìàòèâíûì òðå-

áîâàíèÿì, âàæíî êîíòðîëèðîâàòü õèìè÷åñêèé

ñîñòàâ íà ïðîòÿæåíèè âñåãî òåõíîëîãè÷åñêîãî

ïðîöåññà ïîëó÷åíèÿ îò èñõîäíîãî ñûðüÿ äî ãîòî-

âîé ïðîäóêöèè.

Äëÿ àíàëèçà êàîëèíîâûõ ãëèí ïðèìåíÿþò

ðàçëè÷íûå ìåòîäû: àòîìíî-ýìèññèîííûé, ôîòî-

ìåòðè÷åñêèé, ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíûé, ìàññ-

ñïåêòðàëüíûé è äð. [1 – 10]. Îäíèì èç íàèáîëåå

óíèâåðñàëüíûõ è èíôîðìàòèâíûõ ìåòîäîâ, ïðè-

ãîäíûõ äëÿ àíàëèçà ãåîëîãè÷åñêèõ îáúåêòîâ,

â òîì ÷èñëå êàîëèíîâûõ ãëèí, ÿâëÿåòñÿ àòîìíî-

ýìèññèîííàÿ ñïåêòðîìåòðèÿ ñ äóãîâûì èñòî÷-

íèêîì âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðà (ÄÀÝÑ) [11 – 15]:

ìåòîä èìååò âûñîêèå ïîêàçàòåëè ÷óâñòâèòåëü-

íîñòè (n · 10–4 – n · 10–6 % ìàññ.) è øèðîêèé äèà-

ïàçîí îïðåäåëÿåìûõ êîíöåíòðàöèé (n · 10–5 –

n · 10–1 %). ÄÀÝÑ ïîçâîëÿåò âîçáóæäàòü ñïåêòðû

ìàòåðèàëîâ ñ ðàçëè÷íûìè ôèçèêî-õèìè÷åñêèìè

ñâîéñòâàìè è îäíîâðåìåííî îïðåäåëÿòü äî 70

ýëåìåíòîâ Ïåðèîäè÷åñêîé ñèñòåìû. Êðîìå òîãî,

îòñóòñòâóåò íåîáõîäèìîñòü òðóäîåìêîé ïðîöåäó-

ðû ïåðåâåäåíèÿ ïðîáû â ðàñòâîð. Ïîñëåäíåå îñî-

áåííî àêòóàëüíî, ïîñêîëüêó ïîäãîòîâêà ïðîá

ãëèí äëÿ àíàëèçà îñòàåòñÿ áîëüøîé ïðîáëåìîé:

ýòî, ïîæàëóé, îäèí èç ñàìûõ ñëîæíûõ è òðóäîåì-

êèõ ýòàïîâ ðàáîòû, êîòîðûé íåïðèìåíèì â óñëî-

âèÿõ ìàññîâîãî ïðîèçâîäñòâà.

Äàííàÿ ðàáîòà ïîñâÿùåíà ðàçðàáîòêå ìåòî-

äèêè äóãîâîãî àòîìíî-ýìèññèîííîãî àíàëèçà êàî-

ëèíîâûõ ãëèí — èñõîäíîãî ñûðüÿ äëÿ ïîëó÷åíèÿ

ìåòàëëóðãè÷åñêîãî ãëèíîçåìà.

Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

Äëÿ ïðîâåäåíèÿ èññëåäîâàíèé èñïîëüçîâàëè

êàîëèíîâûå ãëèíû Ñèáèðñêîãî ðåãèîíà, çàëåãàþ-

ùèå â íåïîñðåäñòâåííîé áëèçîñòè îò Òðàíññè-

áèðñêîé ìàãèñòðàëè. Äëÿ ïðåäâàðèòåëüíîé õà-

ðàêòåðèçàöèè ïîëó÷åííûõ îáðàçöîâ êàîëèíîâûõ

ãëèí áûë ïðîâåäåí ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíûé

àíàëèç (ÐÔÀ). Îáðàçöû ñïðåññîâûâàëè íà ïîä-

ëîæêó èç áîðíîé êèñëîòû, êîòîðóþ ïðåäâàðè-

òåëüíî ñëåãêà óòðàìáîâûâàëè, çàòåì îáðàçåö ïî-

ìåùàëè â ìåòàëëè÷åñêèé äåðæàòåëü ñ ïëàñòèêî-

âûì öåíòðèðóþùèì êîëüöîì. Àíàëèç ïðîá ïðî-

âîäèëè â âàêóóìå. Ïîëóêîëè÷åñòâåííûé àíàëèç

îñóùåñòâëÿëè ïî ïðîãðàììå, ðàçðàáîòàííîé äëÿ

ÏÎ Uniquant. Äëÿ ðàñ÷åòà èñïîëüçîâàëè ñòàí-

äàðòíûé Êàïïà-ëèñò «Any Sample», ðàñ÷åò ïðî-

âîäèëè â ïðåäïîëîæåíèè îêñèäíîé ìàòðèöû.

Ðåçóëüòàòû ïîëóêîëè÷åñòâåííîãî ÐÔÀ îáðàç-

öà êàîëèíîâîé ãëèíû ïðèâåäåíû íèæå:

Êîìïîíåíò Ñîäåðæàíèå, % ìàññ.

SiO2 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 55,81

Al2O3 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 40,21

Fe2O3 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 1,43

MgO . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,857

TiO2. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,582

CaO . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,542

K2O . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,238

Na2O . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,022

ZrO2. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,064

Cr2O3 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,013

MnO . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,006

PbO . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,007

Ga2O3 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,006

SrO . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,006

ZnO . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,004

MoO3 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,006

La2O3 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,006

V2O5 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,011

Y2O3. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,002

CuO. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,006

NiO . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,003

Sc2O3 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,002

Îáðàçöû êàîëèíîâîé ãëèíû ê àíàëèçó ãî-

òîâèëè ïîñðåäñòâîì îáæèãà â ìóôåëüíîé ýëåê-

òðîïå÷è Nabertherm L 5/13/P 320 (Ãåðìàíèÿ)

â êîðóíäîâûõ òèãëÿõ. Òåìïåðàòóðà îáæèãà ñî-
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ñòàâëÿëà 700 – 800 °C, åãî ïðîäîëæèòåëüíîñòü —

120 ìèí, ìàññà íàâåñêè m = 15 ã.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ èñïîëüçîâàëè

ñïåêòðîìåòð âûñîêîãî ðàçðåøåíèÿ «Ãðàíä», îáî-

ðóäîâàííûé ìíîãîêàíàëüíûì àíàëèçàòîðîì

ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ (ÌÀÝÑ): ðàáî÷èé ñïåê-

òðàëüíûé äèàïàçîí — 190 – 470 íì; ñïåêòðàëü-

íîå ðàçðåøåíèå ïðè øèðèíå âõîäíîé ùåëè

15 ìêì — 0,012 íì.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Íà ïåðâîì ýòàïå âûáèðàëè àíàëèòè÷åñêèå

ëèíèè ñ ó÷åòîì ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ ïîëóêî-

ëè÷åñòâåííîãî ÐÔÀ.

Â òàáë. 1 ïðåäñòàâëåíû íàèáîëåå ÷óâñòâè-

òåëüíûå ëèíèè äëÿ áîëüøèíñòâà îïðåäåëÿåìûõ

ïðèìåñåé.

Êàê âèäíî èç òàáë. 1, â áîëüøèíñòâå ñëó÷àåâ

ïðîâåäåíèå àíàëèçà âîçìîæíî îäíîâðåìåííî ïî

íåñêîëüêèì ëèíèÿì, ÷òî ïîçâîëÿåò îïåðàòèâíî

êîíòðîëèðîâàòü åãî òî÷íîñòü.

Âûáîð óñëîâèé àíàëèçà îáðàçöîâ êàîëèíîâûõ

ãëèí âêëþ÷àë ñëåäóþùèå ýòàïû: âûáîð ýëåêòðî-

äîâ; âûáîð ìåæýëåêòðîäíîãî ïðîìåæóòêà; îïðå-

äåëåíèå ìàññû íàâåñêè; óñòàíîâëåíèå âðåìåíè

ýêñïîçèöèè; âûáîð ñèëû òîêà.

Â ðåçóëüòàòå ïîñëåäîâàòåëüíûõ èñïûòàíèé

ýëåêòðîäîâ ðàçëè÷íîé êîíôèãóðàöèè äëÿ àíàëè-

çà êàîëèíîâîé ãëèíû áûëè âûáðàíû ýëåêòðîäû

òèïà «êðàòåð» ñ âíóòðåííèì äèàìåòðîì 4 ìì è

ãëóáèíîé êðàòåðà 4 ìì.

Â êà÷åñòâå âåðõíåãî ýëåêòðîäà âûáðàëè ýëåê-

òðîä â ôîðìå óñå÷åííîãî êîíóñà. Â ýòîì ñëó÷àå

ðàçðÿä ðàâíîìåðíî ðàñïðåäåëÿåòñÿ ïî âñåé ðàáî-

÷åé ïîâåðõíîñòè ýëåêòðîäà â ïðîöåññå ãîðåíèÿ.

Îïðåäåëÿþùèì êðèòåðèåì ïðè âûáîðå ìàññû

íàâåñêè áûëî äîñòèæåíèå ìàêñèìàëüíîãî ñîîòíî-

øåíèÿ ïîëåçíîãî ñèãíàëà ê øóìó. Âûáðàííûå

ìàññû íàâåñîê ñîñòàâëÿëè:

20 ìã (ñîîòíîøåíèå ïî ìàññå îñíîâà:ãðàôèòî-

âûé ïîðîøîê (ÃÏ) = 1:1);

25 ìã (îñíîâà:ÃÏ = 3:2);

25 ìã (îñíîâà:ÃÏ = 4:1);

30 ìã (îñíîâà:ÃÏ = 2:1).

Ïðè îöåíêå ðàçíûõ âàðèàíòîâ ñîîòíîøåíèÿ

îñíîâû è ãðàôèòîâîãî ïîðîøêà â ñìåñè âûáðàëè

ñîîòíîøåíèå 2:1, ò.å. 20 ìã îñíîâû è 10 ìã ÃÏ,

îáåñïå÷èâøåå ìàêñèìàëüíîå îòíîøåíèå ïîëåçíî-

ãî ñèãíàëà ê øóìó è íàèáîëåå ñòàáèëüíîå ïîñòóï-

ëåíèå ïðîáû â äóãîâîé ðàçðÿä.

Â öåëÿõ îïòèìèçàöèè óñëîâèé âîçáóæäåíèÿ

îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ èçó÷èëè âëèÿíèå ðàç-

ëè÷íûõ íîñèòåëåé (NaCl, NaF, S è Ga2O3), êîòî-

ðîå èëëþñòðèðóþò êðèâûå èñïàðåíèÿ ìåäè è

ñâèíöà íà ðèñ. 1. Êàê âèäíî èç ðèñ. 1, ïðèñóòñò-

âèå íîñèòåëåé ïðèâîäèò ê óâåëè÷åíèþ âðåìåíè

ïðåáûâàíèÿ ïðèìåñåé â çîíå ðàçðÿäà.

Çàðåãèñòðèðîâàííûå êðèâûå äëÿ äðóãèõ îï-

ðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ ïîêàçàëè, ÷òî èõ èñïàðå-

íèå ïðîèñõîäèò àíàëîãè÷íî èñïàðåíèþ ñâèíöà.

Ïðè ýòîì íàáëþäàåòñÿ óâåëè÷åíèå èíòåíñèâíî-

ñòè àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé (ðèñ. 2).

Òàêèì îáðàçîì, ïðîâåäåííûå ýêñïåðèìåíòû

ïîêàçàëè, ÷òî ïðåäïî÷òèòåëüíûì íîñèòåëåì ïðè

îïðåäåëåíèè áîëüøèíñòâà ïðèìåñíûõ ýëåìåíòîâ

â êàîëèíîâîé ãëèíå ìåòîäîì ÄÀÝÑ ÿâëÿåòñÿ

NaCl.

Äëÿ âûáîðà âðåìåíè ýêñïîçèöèè çàðåãèñòðè-

ðîâàëè êðèâûå èñïàðåíèÿ ïðèìåñíûõ ýëåìåíòîâ

(ðèñ. 3). Âèäíî, ÷òî ïîëíîå âûãîðàíèå ïðèìåñåé

ïðîèñõîäèò çà 100 ñ.

Äëÿ èññëåäîâàíèÿ âëèÿíèÿ òîêà äóãè íà èí-

òåíñèâíîñòü ëèíèé ïðèìåñíûõ êîìïîíåíòîâ îá-

ðàçöû êàîëèíîâûõ ãëèí èñïàðÿëè â ñëåäóþùèõ

ðåæèìàõ:

ïîñòîÿííûé òîê 10, 12, 15 À;

ïåðåìåííûé òîê ñ ÷àñòîòîé 50 Ãö: 10, 12,

15 À;

ïåðåìåííûé òîê ñ ÷àñòîòîé 100 Ãö: 10, 12,

15 À.

Èíòåíñèâíîñòü àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé äîñòè-

ãàëà ìàêñèìàëüíîãî çíà÷åíèÿ ïðè ñèëå òîêà

15 À, ÷òî îáóñëîâëåíî ïîâûøåíèåì ñêîðîñòè èñ-

ïàðåíèÿ ýëåìåíòîâ è èçìåíåíèåì òåìïåðàòóðû

ïëàçìû äóãè ñ óâåëè÷åíèåì ñèëû òîêà.
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Òàáëèöà 1. Âûáðàííûå äëèíû âîëí àíàëèòè÷åñêèõ
ëèíèé

Table 1. Selected wavelengths of the analytical lines

Îïðåäåëÿåìûé
ýëåìåíò

Äëèíà âîëíû, íì

Ca 299,73; 317,93

Cr 267,72; 286,51; 301,49

Cu 282,44; 296,12; 324,75; 327,39

Fe 259,84; 259,93; 296,69; 302,06

Ga 294,36; 294,42

La 324,51; 333,75

Mg 277,67; 277,98

Mn 260,57; 279,83; 280,11; 293,31

Mo 317,03; 319,39

Nb 316,34; 319,49

Ni 300,25; 305,08

Pb 261,42; 283,31; 287,33

Sc 255,24; 327,36; 336,89

Ti 284,19; 295,61; 308,80; 324,19

V 318,34; 318,39

Y 324,23; 332,79

Zn 231,56; 328,23; 330,26; 330,29

Zr 283,72; 327,31; 339,19; 343,05



Â ðåçóëüòàòå ïðîâåäåííûõ ýêñïåðèìåíòîâ

âûáðàëè ñëåäóþùèå óñëîâèÿ àíàëèçà êàîëèíî-

âûõ ãëèí:

Ðåæèì . . . . . . . . . . . . . Äóãà ïîñòîÿííîãî òîêà

Ñèëà òîêà, À. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 15

Ìàññà íàâåñêè, ìã . . . . . . . . . . . . . . . . . . 30

Íèæíèé ýëåêòðîä . . . Àíîä (ýëåêòðîä òèïà «êðàòåð»

ñ âíóòðåííèì äèàìåòðîì 4 ìì

è ãëóáèíîé êðàòåðà 4 ìì)

Âåðõíèé ýëåêòðîä. . . . . . Êàòîä (çàòî÷åí íà êîíóñ)

Ýêñïîçèöèÿ, ñ . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 100
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Ðèñ. 1. Êðèâûå èñïàðåíèÿ Cu (à) è Pb (á) â ïðèñóòñòâèè ðàçëè÷íûõ íîñèòåëåé

Fig. 1. Evaporation curves of Cu (a) and Pb (b) in the presence of different carriers



Ìåæýëåêòðîäíûé ïðîìåæóòîê, ìì . . . . . . . . . . 2

Âû÷èñëåíèå èíòåíñèâíîñòè

ëèíèè. . . . . . . . . . . . . . . Èíòåãðèðîâàíèå

â èíòåðâàëå 3 äèîäîâ

ñ âû÷èòàíèåì èíòåíñèâíîñòè ôîíà

Ïîèñê ãðàíèö ëèíèè . . . . . . . . . Àâòîìàòè÷åñêèé

(ïî ìèíèìóìó

èíòåíñèâíîñòè ôîíà)

Çíà÷åíèå ôîíà . . . . . . . . . . . . . Ìèíèìàëüíîå

Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ, ðàññ÷èòàííûå ïî 3S-

êðèòåðèþ äëÿ 10 ïàðàëëåëüíûõ èçìåðåíèé ñèã-

íàëà õîëîñòîé ïðîáû (ãðàôèòîâûé ïîðîøîê ìàð-

êè ÎÑ× 8 – 4), à òàêæå íèæíèå ãðàíèöû îïðåäå-

ëÿåìûõ ñîäåðæàíèé ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 2. Ðàñ-

÷åò íèæíèõ ãðàíèö îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé

ïðîâîäèëè ïî 3S-êðèòåðèþ äëÿ 10 ïàðàëëåëüíûõ

èçìåðåíèé ñèãíàëà ñìåñè îêñèäîâ àëþìèíèÿ è

êðåìíèÿ ñ ãðàôèòîâûì ïîðîøêîì.

Â ñîîòâåòñòâèè ñ ðàçðàáîòàííîé ìåòîäèêîé

ïðîàíàëèçèðîâàëè ïðîáû êàîëèíîâîé ãëèíû ñ

èçâåñòíûì ñîäåðæàíèåì êîìïîíåíòîâ.

Äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ

ãîòîâèëè ñåðèþ îáðàçöîâ ñðàâíåíèÿ íà ãðàôèòî-

âîì ïîðîøêå, êîòîðûå ïî ìàòðè÷íîìó ñîñòàâó

áëèçêè ê ñîñòàâó êàîëèíîâûõ ãëèí: 56 % ìàññ. îê-

ñèäà êðåìíèÿ è 39 % ìàññ. îêñèäà àëþìèíèÿ. Ñî-

äåðæàíèå îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ â îáðàçöàõ

ñðàâíåíèÿ ñîñòàâëÿëî îò 0,001 äî 0,30 % ìàññ.

Ðåçóëüòàòû àíàëèçà ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 3.

Êàê âèäíî èç òàáë. 3, ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû

õîðîøî ñîãëàñóþòñÿ ìåæäó ñîáîé.

Çàêëþ÷åíèå

Â äàííîé ðàáîòå ïîêàçàíà âîçìîæíîñòü êîí-

òðîëÿ ïðèìåñíîãî ñîñòàâà êàîëèíîâûõ ãëèí ìåòî-

äîì äóãîâîãî àòîìíî-ýìèññèîííîãî àíàëèçà ñ âû-

ñîêîé ÷óâñòâèòåëüíîñòüþ è áåç ïðèìåíåíèÿ äî-

ïîëíèòåëüíûõ ñòàäèé õèìè÷åñêîãî ïðåîáðàçîâà-

íèÿ ïðîá (íèæíèå ãðàíèöû îïðåäåëÿåìûõ ñîäåð-

æàíèé ñîñòàâèëè îò 10–5 äî 10–6 % ìàññ.).

Îïðåäåëåíû óñëîâèÿ ïðîâåäåíèÿ àíàëèçà è

ïàðàìåòðû ñïåêòðîìåòðà: ñèëà òîêà — 15 À, ýêñ-

ïîçèöèÿ — 100 ñ, ìåæýëåêòðîäíîå ðàññòîÿíèå —

2 ìì, íèæíèé ýëåêòðîä — òèïà «êðàòåð» ñ âíóò-

ðåííèì äèàìåòðîì 4 ìì è ãëóáèíîé êðàòåðà
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Ga O2 3

Ðèñ. 2. Èíòåíñèâíîñòü àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé ýëåìåí-
òîâ-ïðèìåñåé â êàîëèíîâîé ãëèíå â ïðèñóòñòâèè ðàçëè÷-
íûõ íîñèòåëåé

Fig. 2. The intensity of the analytical lines of the impurity

elements in kaolin clay in the presence of different carriers

I

c

Ðèñ. 3. Êðèâûå èñïàðåíèÿ ïðèìåñåé â êàîëèíîâîé ãëèíå

Fig. 3. Curves of evaporation of the impurities in kaolin clay



4 ìì, âåðõíèé ýëåêòðîä çàòî÷åí íà êîíóñ, ìàññà

íàâåñêè — 30 ìã. Âûáðàííûå óñëîâèÿ ïîçâîëÿþò

óâåëè÷èòü èíòåíñèâíîñòü ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé è

äîáèòüñÿ ìàêñèìàëüíîãî ñîîòíîøåíèÿ ñèã-

íàë/øóì äëÿ áîëüøèíñòâà îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåí-

òîâ â èññëåäóåìûõ îáðàçöàõ.

Ðåçóëüòàòû ìåæìåòîäíîãî ýêñïåðèìåíòà ïî-

êàçàëè ïåðñïåêòèâíîñòü ïðèìåíåíèÿ ìåòîäèê äó-

ãîâîãî àòîìíî-ýìèññèîííîãî àíàëèçà ñ èñïîëüçî-

âàíèåì ñïåêòðîìåòðà âûñîêîãî ðàçðåøåíèÿ

«Ãðàíä» äëÿ êîíòðîëÿ ïðèìåñíîãî ñîñòàâà êàîëè-

íîâûõ ãëèí — èñõîäíîãî ñûðüÿ äëÿ ïîëó÷åíèÿ

ìåòàëëóðãè÷åñêîãî ãëèíîçåìà.

Èññëåäîâàíèÿ âûïîëíåíû ñ èñïîëüçîâàíèåì

îáîðóäîâàíèÿ ÖÊÏ ÈÀÑÖ Ãèðåäìåòà.

Ôèíàíñèðîâàíèå

Ðàáîòà ïî èññëåäîâàíèþ ìåòîäîâ äèàãíîñòè-

êè ñîñòàâà íîâûõ âèäîâ àëþìèíèéñîäåðæàùåãî

ñûðüÿ âûïîëíåíà â ðàìêàõ ãîñóäàðñòâåííîãî çà-

äàíèÿ ÈÎÍÕ ÐÀÍ â îáëàñòè ôóíäàìåíòàëüíûõ

íàó÷íûõ èññëåäîâàíèé.
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Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû àíàëèçà ïðîá êàîëèíîâîé ãëèíû
(n = 10; P = 0,95)

Table 3. The results of analysis of the kaolin clay samples

(n = 10; P = 0.95)

Îïðåäå-
ëÿåìûé
ýëåìåíò

Èçâåñòíîå ñîäåðæàíèå
ýëåìåíòà â ïðîáå

(X
i
± Äi), ìàññîâàÿ

äîëÿ, %

Íàéäåííîå ñîäåðæàíèå
ýëåìåíòà â ïðîáå (X

i
± Äi)

ïðè P = 0,95,
ìàññîâàÿ äîëÿ, %

Ca 0,55 ± 0,05 0,53 ± 0,03

Cr 0,018 ± 0,003 0,019 ± 0,002

Cu 0,002 ± 0,001 0,0016 ± 0,0004

Ga 0,006 ± 0,001 0,0052 ± 0,0008

Mg 0,87 ± 0,09 0,81 ± 0,08

Mn 0,008 ± 0,002 0,0075 ± 0,0013

Mo 0,005 ± 0,001 0,0047 ± 0,0009

Nb 0,006 ± 0,001 0,0064 ± 0,0011

Ni 0,002 ± 0,001 0,0018 ± 0,0003

Pb 0,006 ± 0,001 0,0056 ± 0,0008

Sc 0,0010 ± 0,0002 0,0013 ± 0,0002

Ti 0,55 ± 0,05 0,57 ± 0,06

V 0,004 ± 0,001 0,0034 ± 0,0008

Y 0,002 ± 0,001 0,0022 ± 0,0006

Zn 0,005 ± 0,001 0,0048 ± 0,0009

Zr 0,059 ± 0,005 0,062 ± 0,005

La 0,005 ± 0,001 0,0047 ± 0,0014

Òàáëèöà 2. Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ è çíà÷åíèÿ íèæíåé
ãðàíèöû îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé ïðèìåñåé â ãëèíå

Table 2. Detection limits and lower limit of the determined

content of impurities in the clay

Ýëåìåíò
Ïðåäåë îáíàðó-
æåíèÿ, % ìàññ.

Íèæíÿÿ ãðàíèöà îïðåäåëÿ-
åìûõ ñîäåðæàíèé, % ìàññ.

Ña 4,3 · 10–6 8,7 · 10–5

Cr 5,2 · 10–6 4,3 · 10–5

Cu 3,8 · 10–6 4,7 · 10–5

Ga 2,4 · 10–6 5,5 · 10–6

Mg 3,4 · 10–6 5,7 · 10–5

Mn 1,2 · 10–6 4,8 · 10–5

Mo 1,8 · 10–6 4,9 · 10–5

Nb 1,4 · 10–6 4,6 · 10–6

Ni 1,5 · 10–6 5,6 · 10–5

Pb 2,1 · 10–6 6,7 · 10–6

Sc 1,3 · 10–6 4,8 · 10–6

Ti 3,2 · 10–6 4,6 · 10–5

V 4,1 · 10–6 3,7 · 10–5

Y 1,4 · 10–6 3,6 · 10–6

Zn 4,7 · 10–6 5,1 · 10–5

Zr 1,1 · 10–5 3,3 · 10–5

La 1,7 · 10–6 5,4 · 10–6
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