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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 9 èþíÿ 2015 ã.

Ðàçðàáîòàí ýêñïðåññíûé ñïîñîá îïðåäåëåíèÿ ñåðíîãî àíãèäðèäà â ïîðòëàíäöåìåíòå ñ èñïîëüçî-

âàíèåì ýëåìåíòíîãî àíàëèçàòîðà Vario EL Cube (Elementar, Ãåðìàíèÿ), ïðåäíàçíà÷åííîãî äëÿ

CHNS-àíàëèçà îðãàíè÷åñêèõ è íåîðãàíè÷åñêèõ îáðàçöîâ. Ïîêàçàíà âîçìîæíîñòü èñïîëüçîâàíèÿ

ñóëüôàíèëàìèäà â êà÷åñòâå ñòàíäàðòà ïðè ðàáîòå ñ ïðîáàìè ïîðòëàíäöåìåíòà. Ïðîâåäåíà îöåíêà

ìåòðîëîãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê ïðåäëîæåííîé ìåòîäèêè. Êëþ÷åâûìè ïðåèìóùåñòâàìè ïðåä-

ñòàâëåííîãî ñïîñîáà îïðåäåëåíèÿ ÿâëÿþòñÿ ýêñïðåññíîñòü è ïðîñòîòà àíàëèçà. Âðåìÿ, çàòðà÷èâà-

åìîå íà îäèí àíàëèç, íå ïðåâûøàåò 15 ìèí.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ýëåìåíòíûé CHNS-àíàëèçàòîð; ïîðòëàíäöåìåíò; îïðåäåëåíèå; îáùåå ñîäåð-

æàíèå ñåðû; ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè.

Ïîðòëàíäöåìåíò ñëóæèò îäíèì èç îñíîâíûõ ñòðîè-

òåëüíûõ ìàòåðèàëîâ è íàõîäèò îáøèðíîå ïðèìåíåíèå

â ñòðîèòåëüíîé èíäóñòðèè. Îäíîé èç êëþ÷åâûõ ñòà-

äèé åãî ïðîèçâîäñòâà ÿâëÿåòñÿ ïîìîë êëèíêåðà ñ ãèï-
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ñîì è ðÿäîì äðóãèõ äîáàâîê [1]. Ñîäåðæàíèå ãèïñà â

öåìåíòå âëèÿåò êàê íà ñðîêè ñõâàòûâàíèÿ, òàê è íà íà-

ðàñòàíèå ïðî÷íîñòè è ðàâíîìåðíîñòü èçìåíåíèÿ îáúå-

ìà. Ïðè íåäîñòàòî÷íîì ñîäåðæàíèè ãèïñà ìíîãèå öå-

ìåíòû èñïûòûâàþò «ìãíîâåííîå» ñõâàòûâàíèå ñ ïîòå-

ðåé ïëàñòè÷íîñòè òåñòà ïðè ïåðåìåøèâàíèè è ïîñëå-

äóþùèì ñëàáûì íàðàñòàíèåì ïðî÷íîñòè. Èçáûòî÷íîå

ñîäåðæàíèå ãèïñà â ïîðòëàíäöåìåíòå ìîæåò âûçûâàòü

ëîæíîå ñõâàòûâàíèå, ÷òî ïðèâîäèò ê ïðîãðåññèðóþ-

ùåìó óìåíüøåíèþ óñàäêè (â ñóõèõ óñëîâèÿõ) è íàðàñ-

òàíèþ ðàñøèðåíèÿ â âîäå. Åñëè ðàñøèðåíèå îêàçûâà-

åòñÿ ñëèøêîì âåëèêî, áåòîí ìîæåò íà÷àòü ðàçðóøàòü-

ñÿ. Ýòè ïðîöåññû ëèìèòèðóþò äîïóñòèìîå ñîäåðæà-

íèå ãèïñà â öåìåíòå, êîòîðîå â ïåðåñ÷åòå íà SO3 îáû÷-

íî íàõîäèòñÿ â ïðåäåëàõ 2,5 – 3,0 % ìàññ. [2].

Ñîäåðæàíèå ñåðíîãî àíãèäðèäà â ïîðòëàíäöåìåí-

òå êîíòðîëèðóþò ñîãëàñíî ÃÎÑÒ 5382–91 ñ èñïîëü-

çîâàíèåì ãðàâèìåòðè÷åñêîãî, ôîòîòóðáèäèìåòðè÷å-

ñêîãî è êàòèîíèòîâîãî ìåòîäîâ [1, 3]. Âñå ïåðå÷èñëåí-

íûå ìåòîäû àíàëèçà òðåáóþò ïðåäâàðèòåëüíîé ïðî-

áîïîäãîòîâêè, ñâÿçàííîé ñ íåîáõîäèìîñòüþ ïåðåâîäà

â ðàñòâîð ñëàáîðàñòâîðèìîãî ñóëüôàòà êàëüöèÿ.

Íàâåñêó ïðîáû ðàñòâîðÿþò â êèïÿùåé ñîëÿíîé êèñ-

ëîòå ñ ïîñëåäóþùèì îòäåëåíèåì è ïðîìûâêîé íåðàñ-

òâîðèâøåãîñÿ îñàäêà [3]. Â ôîòîòóðáèäèìåòðè÷åñêîì

ìåòîäå ïåðåä ðàñòâîðåíèåì ïðîáû åå ïðåäâàðèòåëüíî

ñïëàâëÿþò ñî ñìåñüþ êàðáîíàòà è òåòðàáîðàòà íàòðèÿ

[1]. Ïðîäîëæèòåëüíîñòü îäíîãî àíàëèçà ìîæåò ñîñòàâ-

ëÿòü íåñêîëüêî ÷àñîâ, ïðè ýòîì ñóùåñòâóåò ðèñê âîç-

íèêíîâåíèÿ ñèñòåìàòè÷åñêîé ïîãðåøíîñòè èç-çà íå-

ïîëíîãî ïåðåâîäà ïðîáû â ðàñòâîðèìóþ ôîðìó è ÷àñ-

òè÷íûõ ïîòåðü ñóëüôàò-èîíîâ íà ðàçíûõ ñòàäèÿõ

ïðîáîïîäãîòîâêè.

Ïðîâåäåíèå êîëè÷åñòâåííîãî ðåíòãåíîôëóî-

ðåñöåíòíîãî àíàëèçà ïðè ðàáîòå ñ òâåðäûìè ñëàáîðàñ-

òâîðèìûìè îáðàçöàìè îñëîæíÿåòñÿ íåîáõîäèìîñòüþ

âûïîëíåíèÿ ñëîæíûõ ïðîöåäóð ïðîáîïîäãîòîâêè äëÿ

îáåñïå÷åíèÿ ñõîäèìîñòè ðåçóëüòàòîâ [4]. Òî÷íîñòü

îïðåäåëåíèÿ îáùåãî ñîäåðæàíèÿ ñåðû â îáðàçöàõ

Rb2U(SO4)3, äîñòèãíóòàÿ â ðàáîòå [5], ñîñòàâèëà 13 %.

Òàêèì îáðàçîì, çíà÷èòåëüíûé èíòåðåñ ïðåäñòàâ-

ëÿåò ðàçðàáîòêà ýêñïðåññíîé ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ

ñåðíîãî àíãèäðèäà â ïðîáàõ ïîðòëàíäöåìåíòà äëÿ ýô-

ôåêòèâíîãî êîíòðîëÿ êà÷åñòâà ïðîèçâîäèìîé ïðîäóê-

öèè. Ïðåäïî÷òèòåëüíûì ÿâëÿåòñÿ òàêîé ñïîñîá àíàëè-

çà, êîòîðûé ïîçâîëèë áû îáîéòèñü áåç ïåðåâîäà ïðîáû

â ðàñòâîðèìóþ ôîðìó. Â ïîëíîé ìåðå ýòîìó óñëîâèþ

ñîîòâåòñòâóåò CHNS-ýëåìåíòíûé àíàëèç ñ èñïîëüçî-

âàíèåì ïðèáîðîâ ïîñëåäíåãî ïîêîëåíèÿ. Â ðàáîòå [6]

áûëà èçó÷åíà âîçìîæíîñòü îïðåäåëåíèÿ ñóëüôàòíîé

ñåðû â íåêîòîðûõ ðàñòâîðèìûõ íåîðãàíè÷åñêèõ ñîëÿõ

ìåòîäîì CHNS-ýëåìåíòíîãî àíàëèçà. Àâòîðàì óäà-

ëîñü äîáèòüñÿ óäîâëåòâîðèòåëüíîãî ñîãëàñèÿ ïîëó÷åí-

íûõ ðåçóëüòàòîâ ñ òåîðåòè÷åñêè ðàññ÷èòàííûì ñîäåð-

æàíèåì ñóëüôàòîâ ìàãíèÿ è öèíêà.

Ñëîæíîñòü CHNS-ýëåìåíòíîãî îïðåäåëåíèÿ îá-

ùåé ñåðû â ïðîáàõ, ñîäåðæàùèõ CaSO4, çàêëþ÷àåòñÿ

â òîì, ÷òî àêòèâíîå ðàçëîæåíèå ýòîé ñîëè íà÷èíàåòñÿ

ïðè òåìïåðàòóðàõ áîëåå âûñîêèõ, ÷åì òåìïåðàòóðà

îêèñëèòåëüíîé òðóáêè ýëåìåíòíîãî àíàëèçàòîðà

(1150 °C). Äëÿ ëîêàëüíîãî ïîâûøåíèÿ òåìïåðàòóðû

â îáëàñòè ðàçëîæåíèÿ ïðîáû ìîæíî èñïîëüçîâàòü

ýêçîòåðìè÷åñêóþ ðåàêöèþ îêèñëåíèÿ ïîðîøêà ìå-

òàëëà, ñìåøàííîãî ñ îáðàçöîì, â òîêå äîçèðóåìîãî â

îêèñëèòåëüíóþ òðóáêó êèñëîðîäà. Â ñëó÷àå ïðèìåíå-

íèÿ äëÿ ýòîé öåëè îëîâà òåìïåðàòóðà â çîíå ñãîðàíèÿ

ïðîáû äîñòèãàåò 1800 °C [7], ÷òî ÿâëÿåòñÿ äîñòàòî÷-

íûì äëÿ ðàçëîæåíèÿ ñóëüôàòà êàëüöèÿ.

Ðàíåå íàìè áûëî ïîêàçàíî, ÷òî ýëåìåíòíûé àíà-

ëèçàòîð Vario EL Cube (Elementar, Ãåðìàíèÿ) ìîæíî

ýôôåêòèâíî ïðèìåíÿòü äëÿ àíàëèçà òàêèõ òðóäíîðàç-

ëàãàåìûõ îáúåêòîâ, êàê êàðáèä áîðà [8]. Ñðåäíåêâàä-

ðàòè÷íîå îòêëîíåíèå ðåçóëüòàòà åäèíè÷íîãî îïðåäå-

ëåíèÿ â CHNS-ðåæèìå, çàÿâëåííîå ïðîèçâîäèòåëåì,

ñîñòàâëÿåò íå áîëåå 0,1 % îò àáñîëþòíîãî çíà÷åíèÿ.

Ýòî ïîçâîëÿåò äîñòè÷ü òðåáóåìîé ñõîäèìîñòè ðåçóëü-

òàòîâ ýëåìåíòíîãî îïðåäåëåíèÿ äëÿ ïîäàâëÿþùåãî

áîëüøèíñòâà àíàëèçèðóåìûõ ñîåäèíåíèé.

Öåëü íàñòîÿùåé ðàáîòû — ðàçðàáîòêà ýêñïðåññ-

íîãî ñïîñîáà îïðåäåëåíèÿ ñåðíîãî àíãèäðèäà â ïðî-

áàõ ïîðòëàíäöåìåíòà ñ èñïîëüçîâàíèåì ýëåìåíòíîãî

àíàëèçàòîðà Vario EL Cube.

Ýëåìåíòíûé àíàëèç âûïîëíÿëè ñ ïðèìåíåíèåì

CHNS-ýëåìåíòíîãî àíàëèçàòîðà Elementar Analysen-

systeme (Ãåðìàíèÿ) ìîäåëè Vario EL Cube. Âçâåøèâà-

íèå ïðîâîäèëè íà àíàëèòè÷åñêèõ âåñàõ Mettler Toledo

XS 205 DU (Øâåéöàðèÿ). Âñå ðåàêòèâû äëÿ èññëå-

äîâàíèÿ èìåëè êâàëèôèêàöèþ ÷äà, ñóëüôàíèëàìèä,

èñïîëüçóåìûé â êà÷åñòâå ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà äëÿ

ýëåìåíòíîãî àíàëèçà, ñòàíäàðòèçîâàí ïðîèçâîäèòåëåì

ïðèáîðà. Îêèñëèòåëüíóþ òðóáêó àíàëèçàòîðà çàïîëíÿ-

ëè ãðàíóëèðîâàííûì îêñèäîì âîëüôðàìà (VI), âõîäÿ-

ùèì â ñòàíäàðòíóþ êîìïëåêòàöèþ ïðèáîðà. Îëîâÿí-

íûå êàïñóëû, èñïîëüçóåìûå â ðàáîòå, èìåëè äèàìåòð

4,75 ìì è âûñîòó 11 ìì (ñîîòâåòñòâóþùèå îáúåìó

0,1 ìë). Ê àíàëèçèðóåìûì ïðîáàì äîáàâëÿëè îëîâÿí-

íûé ïîðîøîê ìàðêè ÏÎ1 ïî ÃÎÑÒ 9723–73 (ÇÀÎ «Çà-

âîä ìåòàëëîâ è ñïëàâîâ»). Ñêîðîñòü ïîòîêà êèñëîðîäà,

äîçèðóåìîãî â îêèñëèòåëüíóþ òðóáêó àíàëèçàòîðà, ñî-

ñòàâëÿëà 37 ìë�ìèí äëÿ âñåõ îáðàçöîâ.

Íàâåñêó àíàëèçèðóåìîãî îáðàçöà ìàññîé îò 6 äî

9 ìã, âçÿòóþ ñ òî÷íîñòüþ 0,01 ìã, ïîìåùàëè â îëîâÿí-

íóþ êàïñóëó ñ îëîâÿííûì ïîðîøêîì â ìàññîâîì ñîîò-

íîøåíèè 10:1 ñ àíàëèçèðóåìîé ïðîáîé. Çàòåì çàïå÷à-

òûâàëè êàïñóëó, ïåðåìåøèâàëè åå ñîäåðæèìîå ýíåð-

ãè÷íûì âñòðÿõèâàíèåì è ïîìåùàëè â àâòîñàìïëåð

ïðèáîðà. Ïîñëåäóþùåå ñæèãàíèå îáðàçöà è ïîãëîùå-

íèå âûäåëèâøåãîñÿ SO2 îñóùåñòâëÿëè â àâòîìàòè÷å-

ñêîì ðåæèìå. Äëÿ êàæäîé ñåðèè àíàëèçîâ ïðîâîäèëè

êàëèáðîâêó ïî ñòàíäàðòíîìó îáðàçöó ñóëüôàíèë-

àìèäà. Äëÿ îáðàáîòêè àíàëèòè÷åñêèõ äàííûõ è ðàñ-

÷åòà ñîäåðæàíèÿ ñåðû â îáðàçöå (XS) èñïîëüçîâàëè

ïðîãðàììíîå îáåñïå÷åíèå ïðîèçâîäèòåëÿ ïðèáîðà.
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Ñîäåðæàíèå ñåðíîãî àíãèäðèäà ( )X
SO

3

ðàññ÷èòûâàëè

ïî ôîðìóëå

X
SO

3

= 2,50XS.

Ïðåäâàðèòåëüíî ïðîâåëè ïðîâåðêó ìåòðîëîãè÷å-

ñêèõ õàðàêòåðèñòèê [9] ìåòîäèêè Elementar ïî îïðåäå-

ëåíèþ ñåðû â îðãàíè÷åñêèõ è íåîðãàíè÷åñêèõ ïðîáàõ.

Â êà÷åñòâå ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà èñïîëüçîâàëè ñóëü-

ôàíèëàìèä, ñòàíäàðòèçîâàííûé ïðîèçâîäèòåëåì ýëå-

ìåíòíîãî àíàëèçàòîðà è âõîäÿùèé â êîìïëåêòàöèþ

ïðèáîðà. Ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ðåçóëüòà-

òîâ àíàëèçà íàâåñêè ñóëüôàíèëàìèäà ìàññîé îò 7 äî

8 ìã ïî äàííîé ìåòîäèêå (n = 10; P = 0,95) ïðèâåäåíû

íèæå:

Íàéäåííîå ñîäåðæàíèå, % ìàññ. . . . . . . . . . . . . 18,67

Ñîäåðæàíèå â ñòàíäàðòíîì îáðàçöå, % ìàññ. . . . . . 18,62

S . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,08

±ä, % ìàññ. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,06

t
p, f = n – 1

. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 2,3

t
íàéä

. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 2,0

Ñèñòåìàòè÷åñêèå ïîãðåøíîñòè, îöåíåííûå ñ ïî-

ìîùüþ t-êðèòåðèÿ, ñòàòèñòè÷åñêè íåçíà÷èìû.

Îñíîâíîé âêëàä â ñëó÷àéíóþ ïîãðåøíîñòü îïðå-

äåëåíèÿ âíîñèò ïîãðåøíîñòü âçâåøèâàíèÿ. Îòíîñè-

òåëüíîå ñðåäíåêâàäðàòè÷åñêîå îòêëîíåíèå ïîêàçàíèé

âåñîâ Mettler Toledo XS 205 DU äëÿ íàâåñêè â 7 ìã ñî-

ñòàâëÿåò 0,3 %, ò.å. 3�4 îò îòíîñèòåëüíîãî ñðåäíåêâàä-

ðàòè÷åñêîãî îòêëîíåíèÿ ðåçóëüòàòà åäèíè÷íîãî îïðå-

äåëåíèÿ ñåðû â îáðàçöå (0,4 %).

Ïðè ðàáîòå ñ îáðàçöàìè, ñîäåðæàùèìè CaSO4,

âàæíî áûëî îöåíèòü âîçìîæíîñòü èñïîëüçîâàíèÿ îð-

ãàíè÷åñêîãî ñîåäèíåíèÿ (ñóëüôàíèëàìèäà) â êà÷åñòâå

ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà. Ðàçëè÷èå ìåõàíèçìîâ ðàçëîæå-

íèÿ ýòèõ ñîåäèíåíèé â îêèñëèòåëüíîé òðóáêå ýëå-

ìåíòíîãî àíàëèçàòîðà ìîæåò ïðèâîäèòü ê ðàçíèöå â

îáúåìíîì ñîîòíîøåíèè ñåðîñîäåðæàùèõ ãàçîâ (H2S,

SO2, SO3) â ãàçîâîé ñìåñè ïîñëå ñæèãàíèÿ îáðàçöîâ.

Òàêèì îáðàçîì, ïðè ñîõðàíåíèè íàïîëíåíèÿ îêèñëè-

òåëüíîé òðóáêè ïðèáîðà íåèçìåííûì âîçìîæíî ïîÿâ-

ëåíèå ñèñòåìàòè÷åñêîé ïîãðåøíîñòè ïðè èñïîëüçîâà-

íèè ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè, ïîëó÷åííîé ïðè

ñæèãàíèè íàâåñîê ñóëüôàíèëàìèäà, äëÿ îïðåäåëåíèÿ

ìàññîâîé äîëè ñåðû â ïðîáàõ, ñîäåðæàùèõ CaSO4.

Èç ëèòåðàòóðû èçâåñòíî, ÷òî ðàçëîæåíèå ñóëüôà-

òîâ ìåòàëëîâ II ãðóïïû ïðîòåêàåò ïî îäèíàêîâîìó ìå-

õàíèçìó [10]. Ïîýòîìó ïðåäñòàâëÿëîñü ðàöèîíàëüíûì

âûáðàòü îäíî èç ýòèõ ñîåäèíåíèé â êà÷åñòâå ñòàí-

äàðòíîãî îáðàçöà äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íîãî

ãðàôèêà çàâèñèìîñòè «ïëîùàäü ïèêà – ìàññà ñåðû

â îáðàçöå» è ïðîâåñòè åãî ñðàâíåíèå ñ ãðàôèêîì,

ïîñòðîåííûì ñ èñïîëüçîâàíèåì ñóëüôàíèëàìèäà.

Â êà÷åñòâå òàêîãî ñîåäèíåíèÿ áûë âûáðàí MgSO4, òàê

êàê åãî òåìïåðàòóðà ðàçëîæåíèÿ íå ïðåâûøàåò ðàáî-

÷óþ òåìïåðàòóðó îêèñëèòåëüíîé òðóáêè ýëåìåíòíîãî

àíàëèçàòîðà.

Àíàëèç îáðàçöîâ MgSO4 ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçî-

âàíèåì ìåòîäèêè Elementar, î ïîëíîòå ðàçëîæåíèÿ îá-

ðàçöîâ ñóäèëè ïî ðàçíîñòè ïëîùàäåé ïèêîâ ñåðû â õî-

ëîñòûõ îïûòàõ äî è ïîñëå ðàçëîæåíèÿ íàâåñêè ñóëü-

ôàòà. Îïòèìàëüíîå âðåìÿ äîçèðîâàíèÿ êèñëîðîäà ñî-

ñòàâèëî 50 ñ äëÿ îáðàçöîâ ìàññîé äî 5 ìã, ïðè ýòîì

ðàñõîæäåíèå ïëîùàäåé ïèêîâ ñåðû äî è ïîñëå àíàëèçà

íå ïðåâîñõîäèëî óòðîåííîãî ñðåäíåêâàäðàòè÷åñêîãî

îòêëîíåíèÿ ñèãíàëà õîëîñòîãî îïûòà. Ãðàôèê ïîëó-

÷åííîé çàâèñèìîñòè ñèãíàëà êàòàðîìåòðà îò ìàññû

ñåðû â íàâåñêå MgSO4 ïðåäñòàâëåí íà ðèñóíêå. Ñòàòè-

ñòè÷åñêèé àíàëèç ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ïàðà-

ìåòðà ðåãðåññèè â ïàêåòå àíàëèçà äàííûõ ïðîãðàììû

Excel. Äëÿ ïîñòðîåíèÿ äîâåðèòåëüíîãî ìíîæåñòâà (ïî-

ëîñû) ñ ïðÿìîëèíåéíûìè ãðàíèöàìè, â êîòîðîì ñ çà-

äàííîé âåðîÿòíîñòüþ P = 0,95 ñîäåðæèòñÿ ëèíèÿ ðåã-

ðåññèè, èñïîëüçîâàëè ìåòîä Ãðåéáèëëà è Áîóäåíà [11].

Ãðàäóèðîâî÷íàÿ õàðàêòåðèñòèêà 2, ïîëó÷åííàÿ

ïðè ðàçëîæåíèè íàâåñîê ñóëüôàòà ìàãíèÿ, íàõîäèòñÿ â

äîâåðèòåëüíîé îáëàñòè ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðè-

ñòèêè 1 (ñì. ðèñóíîê). Ñèñòåìàòè÷åñêèå ïîãðåøíîñòè

îïðåäåëåíèÿ îáùåãî ñîäåðæàíèÿ ñåðû â îáðàçöå

MgSO4, îöåíåííûå ñ ïîìîùüþ t-êðèòåðèÿ, ñòàòèñòè-

÷åñêè íåçíà÷èìû (òàáëèöà). Íà îñíîâàíèè ýòîãî íàìè

áûëî ñäåëàíî çàêëþ÷åíèå î âîçìîæíîñòè èñïîëüçîâà-

íèÿ ñóëüôàíèëàìèäà â êà÷åñòâå ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà

ïðè àíàëèçå ïðîá ïîðòëàíäöåìåíòà. Ðàáîòà ñ ýòèì ñî-

åäèíåíèåì ÿâëÿåòñÿ ïðåäïî÷òèòåëüíîé, ïîñêîëüêó îíî

íå ãèãðîñêîïè÷íî â îòëè÷èå îò MgSO4.

Äëÿ îöåíêè ïîëíîòû ðàçëîæåíèÿ ñóëüôàòà êàëü-

öèÿ â îêèñëèòåëüíîé òðóáêå ýëåìåíòíîãî àíàëèçàòîðà

ïðîâîäèëè àíàëèç îáðàçöîâ CaSO4 ñ èñïîëüçîâàíèåì

ìåòîäèêè Elementar, êàê óêàçàíî âûøå. Ñðàâíåíèå ïî-

ëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ ñ òåîðåòè÷åñêè ðàññ÷èòàííûì

ñîäåðæàíèåì ñåðíîãî àíãèäðèäà ïîêàçàëî îòñóòñòâèå

ñòàòèñòè÷åñêè çíà÷èìûõ ñèñòåìàòè÷åñêèõ ïîãðåøíî-
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Ãðàôèê ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè ñèãíàëà êàòàðîìåòðà (S )

îò ìàññû ñåðû (m ) â íàâåñêàõ ñóëüôàíèëàìèäà (1 ) è MgSO
4

(2 ):

ïóíêòèðîì óêàçàíà äîâåðèòåëüíàÿ ïîëîñà ñ ïðÿìîëèíåéíûìè

ãðàíèöàìè, â êîòîðîé ñ çàäàííîé âåðîÿòíîñòüþ P = 0,95 ñîäåð-

æèòñÿ ëèíèÿ ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè 1



ñòåé (ñì. òàáëèöó), ÷òî ïîçâîëÿåò ñäåëàòü âûâîä î âîç-

ìîæíîñòè èñïîëüçîâàíèÿ àíàëèçàòîðà Vario EL Cube

äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñåðíîãî àíãèäðèäà â îáðàçöàõ ïîðò-

ëàíäöåìåíòà.

Àíàëîãè÷íûì îáðàçîì ïðîâîäèëè àíàëèç îáðàç-

öîâ ïîðòëàíäöåìåíòà ìàðîê ÏÖ 400-Ä0 è ÏÖ 400-

Ä20, øèðîêî èñïîëüçóåìûõ ïðè ïðîâåäåíèè ñòðîè-

òåëüíûõ ðàáîò. Îïòèìàëüíîå âðåìÿ äîçèðîâàíèÿ êèñ-

ëîðîäà (â òå÷åíèå êîòîðîãî ïðîèñõîäèëî ðàçëîæåíèå

îáðàçöîâ â îêèñëèòåëüíîé òðóáêå) ñîñòàâèëî 50 ñ äëÿ

îáðàçöîâ ìàññîé îò 6 äî 9 ìã. Ñîïîñòàâëåíèå íàéäåí-

íîãî ñîäåðæàíèÿ ñåðíîãî àíãèäðèäà ñ äàííûìè àðáèò-

ðàæíîé ìåòîäèêè (ãðàâèìåòðè÷åñêèé àíàëèç ïî ÃÎÑÒ

5382–91) ïîêàçàëî îòñóòñòâèå ñòàòèñòè÷åñêè çíà÷è-

ìîé ñèñòåìàòè÷åñêîé ïîãðåøíîñòè (ñì. òàáëèöó).

Òàêèì îáðàçîì, íà îñíîâàíèè ïîëó÷åííûõ ðåçóëü-

òàòîâ ìîæíî ñäåëàòü çàêëþ÷åíèå î âîçìîæíîñòè ýêñ-

ïðåññíîãî îïðåäåëåíèÿ ñåðíîãî àíãèäðèäà â ïîðò-

ëàíäöåìåíòå ñ èñïîëüçîâàíèåì CHNS-àíàëèçàòîðà

Elementar ìîäåëè Vario EL Cube ñ äåòåêòîðîì ïî òåï-

ëîïðîâîäíîñòè. Ïîêàçàíî, ÷òî ïðè ðàáîòå ñ ïðîáàìè

ïîðòëàíäöåìåíòà ìîæíî èñïîëüçîâàòü ñóëüôàíèëàìèä

â êà÷åñòâå ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà. Ïðåäëîæåííûé ñïî-

ñîá àíàëèçà îòëè÷àåòñÿ ïðîñòîòîé ïðîáîïîäãîòîâêè è

âûïîëíåíèÿ, ïðè ýòîì ïîëó÷àåìûå ðåçóëüòàòû õàðàê-

òåðèçóþòñÿ âûñîêîé òî÷íîñòüþ. Âðåìÿ ïðîâåäåíèÿ

àíàëèçà îäíîãî îáðàçöà íå ïðåâûøàåò 15 ìèí.
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Ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ ñåðíîãî àíãèäðèäà â îáðàçöàõ MgSO
4
, CaSO

4
è ïîðòëàíäöåìåíòà (n = 5;

P = 0,95; ñòàíäàðò — ñóëüôàíèëàìèä)

Îáðàçåö
Íàéäåííîå ñîäåðæàíèå, % ìàññ.

s
r ±ä, % ìàññ.

Çíà÷åíèå t-êðèòåðèÿ

CHNS-àíàëèçàòîð Ãðàâèìåòðè÷åñêèé àíàëèç Òàáëè÷íîå Ðàñ÷åòíîå

MgSO
4

67,1 — 1,0 1,2 2,8 1,3

CaSO
4

57,9 — 1,0 1,2 2,8 2,1

ÏÖ 400-Ä0 2,93 3,03 0,10 0,13 2,8 2,3

ÏÖ 400-Ä20 3,44 3,34 0,10 0,13 2,8 2,3




