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Ñîäåðæàíèå îðãàíè÷åñêîãî óãëåðîäà ÿâëÿåòñÿ îäíèì èç êëþ÷åâûõ ïîêàçàòåëåé ïðè îïðåäå-

ëåíèè ñôåð èñïîëüçîâàíèÿ îòõîäîâ äîáû÷è, ïåðåðàáîòêè è ñæèãàíèÿ óãëåé. Ðåçóëüòàòû åãî

îïðåäåëåíèÿ ðàçëè÷íûìè ìåòîäàìè àíàëèçà âî ìíîãèõ ñëó÷àÿõ íåñîïîñòàâèìû äðóã ñ äðó-

ãîì, ÷òî íå ïîçâîëÿåò ïîëó÷àòü äîñòîâåðíóþ èíôîðìàöèþ î ñîñòàâå îòõîäîâ. Öåëü íàñòîÿ-

ùåãî èññëåäîâàíèÿ çàêëþ÷àëàñü â îáîáùåíèè ñóùåñòâóþùèõ ìåòîäè÷åñêèõ ïîäõîäîâ è âû-

áîðå íàèáîëåå ýôôåêòèâíîãî èç íèõ äëÿ îïðåäåëåíèÿ îðãàíè÷åñêîãî óãëåðîäà â ïðîáàõ îò-

õîäîâ äîáû÷è, ïåðåðàáîòêè è ñæèãàíèÿ óãëåé. Íà îñíîâàíèè ïðîâåäåííîãî îáçîðà ñïîñîáîâ

åãî îïðåäåëåíèÿ â ðàçëè÷íûõ ïðèðîäíûõ è òåõíîãåííûõ îáúåêòàõ âûáðàíû òðè íàèáîëåå

ïîäõîäÿùèõ ìåòîäà. Ïåðâûé îñíîâàí íà ðàñ÷åòå ñîäåðæàíèÿ îðãàíè÷åñêîãî óãëåðîäà ïî

ðàçíîñòè ñîäåðæàíèé îáùåãî è êàðáîíàòíîãî óãëåðîäà, îïðåäåëÿåìûõ ñ èñïîëüçîâàíèåì

CHN-àíàëèçàòîðà è ãðàâèìåòðè÷åñêè ñîîòâåòñòâåííî; âòîðîé — íà îïðåäåëåíèè çîëüíî-

ñòè, âëàãè è êàðáîíàòíîãî óãëåðîäà; òðåòèé ìåòîä âêëþ÷àåò äåìèíåðàëèçàöèþ ïðîáû ñîëÿ-

íîé êèñëîòîé, âûñóøèâàíèå è ïðîêàëèâàíèå ïîëó÷åííîãî îñòàòêà. Â êà÷åñòâå îáúåêòîâ èñ-

ñëåäîâàíèÿ ñëóæèëè ïðîáû îòõîäîâ äîáû÷è, ïåðåðàáîòêè è ñæèãàíèÿ óãëåé ñ ìàññîâîé äî-

ëåé îðãàíè÷åñêîãî óãëåðîäà îò 0 äî 60 %. Íà îñíîâå ïîëó÷åííûõ ýêñïåðèìåíòàëüíûõ äàí-

íûõ è ñ ó÷åòîì âîçìîæíûõ îãðàíè÷åíèé âûáðàíà ìåòîäèêà îïðåäåëåíèÿ ñîäåðæàíèÿ íå-

ñãîðåâøåãî óãëåðîäà â çîëå è øëàêàõ ÒÝÖ, îñíîâàííàÿ íà ìåòîäå ¹ 3. Ïðîâåðåíà ïðèìå-

íèìîñòü ðàçðàáîòàííîé ìåòîäèêè äëÿ àíàëèçà áîëåå øèðîêîãî êðóãà îáúåêòîâ, âêëþ÷àþ-

ùåãî ïîìèìî îòõîäîâ ñæèãàíèÿ óãëåé òàêæå îòõîäû èõ äîáû÷è è ïåðåðàáîòêè, ïðîäåìîíñò-

ðèðîâàíà ñîïîñòàâèìîñòü ðåçóëüòàòîâ ñ ïîëó÷åííûìè äðóãèìè ìåòîäàìè, âûïîëíåíà ïðåä-

âàðèòåëüíàÿ îöåíêà ìåòðîëîãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê. Ìåòîäèêà ìîæåò áûòü èñïîëüçîâàíà

äëÿ àíàëèçà îáðàçöîâ ñðàâíåíèÿ, ïðèìåíÿåìûõ ïðè ïîñòðîåíèè ãðàäóèðîâî÷íûõ õàðàêòå-

ðèñòèê äëÿ îïðåäåëåíèÿ îðãàíè÷åñêîãî óãëåðîäà èíñòðóìåíòàëüíûìè ìåòîäàìè, à òàêæå

äëÿ óñòàíîâëåíèÿ ìåòðîëîãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ñîñòàâà îòõîäîâ

äîáû÷è, ïåðåðàáîòêè è ñæèãàíèÿ óãëåé.
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The content of organic carbon is one of the key indicators in determining the areas of using waste of min-

ing, processing and combustion of coal. The measurement results obtained by existing measurement

methods are often incomparable to each other, which does not allow obtaining a reliable information about

the waste composition. The goal of this study is to generalize current methodological approaches and

choose the most effective one for determining the content of organic carbon in samples of waste of mining,

processing and combustion of coal. Three most appropriate methods were selected proceeding from the

analysis of the methods used for determining organic carbon in various natural and technogenic objects.

Method No. 1 is based on the calculation of organic carbon content as the difference between total carbon

measured by a CHN analyzer and carbonate carbon determined by the gravimetric method. In method

No. 2, the determination of organic carbon content is carried out through the determination of the ash,

moisture and carbonate carbon content. Method No. 3 includes demineralization of the sample with hy-

drochloric acid, drying, and calcination of the resulting residue. The samples of waste of mining, process-

ing and combustion of coal with mass fraction of organic carbon from 0 to 60% were used as objects of the

research. According to the results of experimental studies and taking into account possible limitations,

measurement procedure based on method No. 3 for determining the content of unburned carbon in ash

and slag from a thermal power plant was chosen. The applicability of the newly developed measurement

procedure was verified for an extended area of objects, which includes, in addition to the samples of coal

combustion waste, the samples of waste of their mining and processing. The comparability of the results

obtained by other methods was demonstrated, and a preliminary assessment of the metrological charac-

teristics was performed. The measurement procedure can be used in analysis of the reference samples

used for construction of the calibration characteristics in the determination of organic carbon by instru-

mental methods, as well as in the determination of the metrological characteristics of the reference mate-

rials of the composition of waste of mining, processing and combustion of coal.

Keywords: rocks; coal; waste of mining; processing and combustion of coal; ash and slag waste; organic

carbon.

Ââåäåíèå

Ñîäåðæàíèå îðãàíè÷åñêîãî óãëåðîäà îïðå-

äåëÿþò ïðè ðåøåíèè ðàçíûõ çàäà÷, â òîì ÷èñëå

ïðè ïðîâåðêå çàãðÿçíåíèÿ âîäû ñèíòåòè÷åñêèìè

îðãàíè÷åñêèìè ñîåäèíåíèÿìè [1] è, íàîáîðîò,

ïðè ïðîâåðêå êà÷åñòâà î÷èñòêè ñòî÷íûõ âîä [2],

ïðè óñòàíîâëåíèè òîêñè÷íîñòè âîäû [3]; äëÿ

îöåíêè ñîäåðæàíèÿ áåëêà â áåëêîâûõ ðàñòâîðàõ

[4]; â ìàòåðèíñêèõ ïîðîäàõ è óãëåâîäîðîäñîäåð-

æàùèõ ñëàíöàõ ïðè ðàçâåäêå è äîáû÷å íåôòè [5];

ïðè èçó÷åíèè ãåîõèìè÷åñêîãî öèêëà — îäíîãî èç

êëþ÷åâûõ ýëåìåíòîâ èññëåäîâàíèé ãëîáàëüíîãî

èçìåíåíèÿ êëèìàòà [6 – 9]; ïðè óñòàíîâëåíèè

ñòåïåíè ãóìèôèêàöèè [10, 11]; ïðè îïðåäåëåíèè

ïîòåðü ïîëåçíîãî èñêîïàåìîãî â òåõíîëîãè÷åñêèõ

ïðîöåññàõ äîáû÷è, îáîãàùåíèÿ è ñæèãàíèÿ òâåð-

äîãî òîïëèâà [12 – 14].

Îðãàíè÷åñêèé óãëåðîä îïðåäåëÿþò â òâåðäûõ

âåùåñòâàõ (ïî÷âàõ, îòëîæåíèÿõ, ãîðíûõ ïîðîäàõ,

ìàòåðèàëàõ âîäîíîñíûõ ãîðèçîíòîâ, îòõîäàõ

ñæèãàíèÿ òîïëèâà) è â æèäêîñòÿõ (ãðóíòîâûõ,

ñòî÷íûõ âîäàõ è ìîðñêîé âîäå, ëåêàðñòâåííûõ

ïðåïàðàòàõ).

Â ãîðíîäîáûâàþùåé ïðîìûøëåííîñòè îïðå-

äåëåíèå îðãàíè÷åñêîãî óãëåðîäà â îòõîäàõ äîáû-

÷è, îáîãàùåíèÿ è ñæèãàíèÿ óãëåé èìååò îñîáîå

çíà÷åíèå: èìåííî åãî ñîäåðæàíèå ñâèäåòåëüñòâó-

åò î ïîòåðÿõ òîïëèâà ïðè äîáû÷å, îáîãàùåíèè è

ïîñëåäóþùåì ñæèãàíèè óãëåé. Ñ äðóãîé ñòîðîíû,

ñîäåðæàíèå îðãàíè÷åñêîãî óãëåðîäà ÿâëÿåòñÿ îä-

íèì èç êëþ÷åâûõ ïîêàçàòåëåé äëÿ îïðåäåëåíèÿ

íàïðàâëåíèÿ èñïîëüçîâàíèÿ çîëîøëàêîâûõ îòõî-

äîâ, â ÷àñòíîñòè, äëÿ ïðîèçâîäñòâà ñòðîèòåëüíûõ

ìàòåðèàëîâ.

Êàê ïðàâèëî, óãëåðîä â âåùåñòâàõ êàê ïðè-

ðîäíîãî, òàê è òåõíîãåííîãî ïðîèñõîæäåíèÿ ïðè-

ñóòñòâóåò â äâóõ ôîðìàõ: íåîðãàíè÷åñêîé è îðãà-

íè÷åñêîé. Íàïðèìåð, â ïî÷âå è ãîðíûõ ïîðîäàõ

òàêèå ìèíåðàëû, êàê êàëüöèò è äîëîìèò, ÿâëÿþò-

ñÿ ïðåîáëàäàþùèìè ïðåäñòàâèòåëÿìè íåîðãàíè-

÷åñêîãî óãëåðîäà [13]. Ê îðãàíè÷åñêîìó óãëåðîäó

îòíîñÿò îñòàòêè æèâîòíûõ, ðàñòåíèé èëè ìèêðî-

îðãàíèçìîâ â ðàçëè÷íîé ñòåïåíè ãóìèôèêàöèè è

ìåòàìîðôèçìà.

Ìåòîäû îïðåäåëåíèÿ îðãàíè÷åñêîãî óãëåðîäà

äîñòàòî÷íî ìíîãîîáðàçíû. Äëÿ îòäåëüíûõ îáúåê-

òîâ àíàëèçà îïóáëèêîâàíû îáøèðíûå îáçîðû,

ïðåäíàçíà÷åííûå äëÿ øèðîêîãî êðóãà ñïåöèàëè-

ñòîâ: â ðàáîòå [15] îïèñàíû íàèáîëåå ðàñïðîñòðà-

íåííûå ñîâðåìåííûå ìåòîäû îïðåäåëåíèÿ îðãà-

íè÷åñêîãî óãëåðîäà (TOC — total organic carbon)

â òâåðäûõ îáðàçöàõ, â ðàáîòå [16] — ìåòîäû

îïðåäåëåíèÿ îðãàíè÷åñêîãî óãëåðîäà â âîäíûõ

îáúåêòàõ. Èíòåðåñíî, ÷òî â îáîèõ ýòèõ îáçîðàõ

àâòîðû îáðàòèëè âíèìàíèå íà ìíîãî÷èñëåííûå

òåðìèíû, ïðèìåíÿåìûå ïðè àíàëèçå âîäû è

òâåðäûõ âåùåñòâ íà ñîäåðæàíèå óãëåðîäà, è ïðî-

êîììåíòèðîâàëè èõ: ýòî è îáùèé îðãàíè÷åñêèé

óãëåðîä, è îáùèé íåîðãàíè÷åñêèé óãëåðîä, à òàê-

æå îáùèé óãëåðîä, íåðàñòâîðèâøèéñÿ óãëåðîä,

ðàñòâîðåííûé íåîðãàíè÷åñêèé óãëåðîä, ðàñ-

òâîðåííûé îðãàíè÷åñêèé óãëåðîä, îðãàíè÷åñêèé

óãëåðîä â âèäå òâåðäûõ ÷àñòèö, ëåòó÷èé îðãàíè-

÷åñêèé óãëåðîä è åùå ìíîãèå äðóãèå.
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Â èññëåäîâàíèè [15] ãîâîðèòñÿ, ÷òî äëÿ îïðå-

äåëåíèÿ îðãàíè÷åñêîãî óãëåðîäà èñïîëüçóþò êàê

ïðÿìûå, òàê è êîñâåííûå ìåòîäû, ñóùíîñòü êîòî-

ðûõ ñîñòîèò â ïðåîáðàçîâàíèè âñåõ ïðèñóòñòâó-

þùèõ ôîðì óãëåðîäà â CO2 ñ åãî ïîñëåäóþùèì

îïðåäåëåíèåì, íàïðèìåð, ìåòîäîì, îïèñàííûì â

ðàáîòå [17]. Â ðàáîòàõ [18, 19] ðàññìîòðåíî íå-

ñêîëüêî ïîäõîäîâ ê ïðÿìîìó îïðåäåëåíèþ îðãà-

íè÷åñêîãî óãëåðîäà. Ïåðâûé èç íèõ çàêëþ÷àåòñÿ

â óäàëåíèè íåîðãàíè÷åñêîãî óãëåðîäà (ÍÎÓ) ïó-

òåì îáðàáîòêè êèñëîòîé è ïîñëåäóþùåì âûñîêî-

òåìïåðàòóðíîì ñæèãàíèè îáðàáîòàííîãî îñòàòêà,

âòîðîé îñíîâàí íà êîìáèíèðîâàííûõ ìåòîäàõ,

âêëþ÷àþùèõ õèìè÷åñêîå îêèñëåíèå ñ èñïîëüçî-

âàíèåì ïåðîêñèäà âîäîðîäà, áèõðîìàòà êàëèÿ è

äðóãèõ îêèñëèòåëåé.

Â êîñâåííîì ìåòîäå, îïèñàííîì â ðàáîòå [20],

ñîäåðæàíèå îðãàíè÷åñêîãî óãëåðîäà ðàññ÷èòû-

âàþò ïî óðàâíåíèþ ðåãðåññèè, â êîòîðîì ïðè ïî-

ìîùè èíäèâèäóàëüíûõ ïåðåâîäíûõ êîýôôèöè-

åíòîâ ó÷èòûâàþò êàðáîíàòíûé óãëåðîä, à òàêæå

âîäó èç ãëèíèñòûõ ìèíåðàëîâ ïî÷âû, íå ðàçëà-

ãàþùèõñÿ ïðè òåìïåðàòóðå ñóøêè, è âëàæíîñòü

ïðîáû. Äàííûå óðàâíåíèÿ ðåãðåññèè è êîýôôè-

öèåíòû ïåðåñ÷åòà âàðüèðóþòñÿ â çàâèñèìîñòè îò

ïðèðîäû îðãàíè÷åñêîãî âåùåñòâà è ðàçëè÷íû

äëÿ êîíêðåòíûõ îáëàñòåé, ïî÷â è ïî÷âåííûõ ãî-

ðèçîíòîâ, ò.å. äàííûé ïîäõîä íå ÿâëÿåòñÿ óíè-

âåðñàëüíûì è íåïðèìåíèì äëÿ íàøåé öåëè.

Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî â ðàáîòå [15] ïðèâåäå-

íû ïàðàìåòðû àíàëèòè÷åñêèõ ìåòîäèê îïðåäåëå-

íèÿ îðãàíè÷åñêîãî óãëåðîäà â ðàçëè÷íûõ îáúåê-

òàõ — îò ìîðñêèõ îòëîæåíèé äî ïî÷â. Íàèáîëåå

äîñòóïíûì ÿâëÿåòñÿ ìåòîä îïðåäåëåíèÿ ïîòåðü

ïðè ïðîêàëèâàíèè, êîòîðûé ÷àùå âñåãî ïðèìåíÿ-

åòñÿ äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñîäåðæàíèÿ îðãàíè÷åñêîãî

âåùåñòâà â ïî÷âàõ è äîííûõ îòëîæåíèÿõ. Ìåòîä

îñíîâàí íà ïðåäïîëîæåíèè, ÷òî ïðè âûáðàííîé

òåìïåðàòóðå âåñü îðãàíè÷åñêèé óãëåðîä ïðîáû

ïðåâðàùàåòñÿ â CO2, à óãëåðîä íåîðãàíè÷åñêîé

÷àñòè, íàõîäÿùèéñÿ ïðåèìóùåñòâåííî â êàðáî-

íàòàõ, îñòàåòñÿ íåèçìåííûì.

Â ðàáîòå [21] îïèñàí îðèãèíàëüíûé ìåòîä îï-

ðåäåëåíèÿ îðãàíè÷åñêîãî óãëåðîäà â ïî÷âàõ —

ìîäèôèêàöèÿ òåðìîãðàâèìåòðè÷åñêîãî àíàëèçà

(ÒÃÀ) â äâóõ ðàçíûõ àòìîñôåðàõ: ãåëèé — äëÿ

îáùåãî óãëåðîäà è âîçäóõ — â êà÷åñòâå îêèñëè-

òåëüíîé àòìîñôåðû äëÿ îïðåäåëåíèÿ èñòèííîãî

ñîäåðæàíèÿ îðãàíè÷åñêîãî óãëåðîäà. Â õîäå èñ-

ñëåäîâàíèÿ áûëî ïîêàçàíî, ÷òî ñæèãàíèå ïî÷â

ïðè âûñîêèõ òåìïåðàòóðàõ ñîïðîâîæäàåòñÿ ïîòå-

ðåé ìàññû, ñâÿçàííîé íå òîëüêî ñ îêèñëåíèåì óã-

ëåðîäà, íî è ñ ðÿäîì äðóãèõ ðåàêöèé äåãèäðàòà-

öèè è ðàçëîæåíèÿ. Áûëî âûÿâëåíî, ÷òî òî÷íîñòü

ðåçóëüòàòà ÒÃÀ ìîæåò îïðåäåëÿòüñÿ ñîñòàâîì

ìèíåðàëüíîé ÷àñòè èññëåäóåìûõ îáðàçöîâ. Èçìå-

íåíèÿ, ïðîèñõîäÿùèå ñ íåîðãàíè÷åñêèìè êîìïî-

íåíòàìè âî âðåìÿ âûñîêîòåìïåðàòóðíîãî âîçäåé-

ñòâèÿ, ñêàçûâàþòñÿ íà òî÷íîñòè ïîëó÷åííîãî ðå-

çóëüòàòà, ïîýòîìó ìåòîä îïðåäåëåíèÿ ïîòåðü ïðè

ïðîêàëèâàíèè ìîæåò áûòü èñïîëüçîâàí òîëüêî â

êà÷åñòâå îöåíî÷íîãî [22, 23]. Áûëî òàêæå óñòà-

íîâëåíî, ÷òî çíà÷èòåëüíóþ ïîãðåøíîñòü ìîæåò

âíåñòè âûäåëåíèå êðèñòàëëîãèäðàòíîé âîäû èç

ìèíåðàëîâ ãðóïïû êàîëèíèòà â òåìïåðàòóðíîì

äèàïàçîíå îò 400 äî 600 °C. Ñîãëàñíî ðåçóëüòà-

òàì èññëåäîâàíèÿ [24] çàâûøåíèå ðåçóëüòàòîâ

òàêæå ìîæåò áûòü âûçâàíî ïðîöåññàìè îêèñëå-

íèÿ/äåãèäðàòàöèè ãèïñà, ñóëüôèäîâ è îêñèãèä-

ðîêñèäîâ.

Â ðàáîòàõ [18, 25, 26] ïîêàçàíî, ÷òî ðåçóëü-

òàòû, ïîëó÷åííûå ìåòîäîì îïðåäåëåíèÿ ïîòåðü

ìàññû ïðè ïðîêàëèâàíèè, çàâûøåíû. Â êà÷åñòâå

ïðè÷èí ïðåäëîæåíî ðàññìàòðèâàòü ðàçðóøåíèå

êàðáîíàòîâ è êàëüöèòà, óäàëåíèå õèìè÷åñêè

ñâÿçàííîé âîäû èç ñóëüôàòîâ, âûäåëåíèå ñåðû

(â ôîðìå ñåðîâîäîðîäà è äèîêñèäà ñåðû).

Îáçîð [27] ïðåäëàãàåò ðÿä ïåðñïåêòèâíûõ ìå-

òîäîâ îïðåäåëåíèÿ îðãàíè÷åñêîãî óãëåðîäà: ñïåê-

òðàëüíûå, ÑÂ×, îïòè÷åñêèå ìåòîäû, îñàæäåíèå â

âîäå ñóñïåíçèè, ìèêðîñêîïèÿ è äðóãèå, îñíîâàí-

íûå íà èñïîëüçîâàíèè ëàáîðàòîðíîãî àíàëèòè÷å-

ñêîãî îáîðóäîâàíèÿ.

Ïî ðåçóëüòàòàì ïðîâåäåííîãî îáçîðà ìåòîäîâ

îïðåäåëåíèÿ îðãàíè÷åñêîãî óãëåðîäà â îòõîäàõ

äîáû÷è, ïåðåðàáîòêè è ñæèãàíèÿ óãëåé áûëà âû-

áðàíà êîìáèíàöèÿ ïðÿìîãî ìåòîäà è ðÿäà èíñò-

ðóìåíòàëüíûõ ìåòîäîâ àíàëèçà äëÿ äîïîëíè-

òåëüíûõ èññëåäîâàíèé. Öåëü íàñòîÿùåãî èññëå-

äîâàíèÿ ñîñòîÿëà â îáîáùåíèè ìåòîäè÷åñêèõ

ïîäõîäîâ è âûáîðå íàèáîëåå ýôôåêòèâíîãî äëÿ

îïðåäåëåíèÿ ñîäåðæàíèÿ îðãàíè÷åñêîãî óãëåðîäà

â ïðîáàõ îòõîäîâ äîáû÷è, ïåðåðàáîòêè è ñæèãà-

íèÿ óãëåé.

Ìàòåðèàëû è ìåòîäû èññëåäîâàíèÿ

Ìåòîäû èçìåðåíèé. Äëÿ ðàçðàáîòêè ìåòîäè-

êè îïðåäåëåíèÿ ñîäåðæàíèÿ îðãàíè÷åñêîãî óãëå-

ðîäà âûáðàíû òðè ìåòîäà, ïðåäñòàâëåííûå íà

ðèñóíêå â âèäå áëîê-ñõåìû.

Ìåòîä ¹ 1 îñíîâàí íà ñîâìåñòíîì ïðèìåíå-

íèè ñòàíäàðòèçîâàííûõ ìåòîäèê îïðåäåëåíèÿ

îáùåãî [28] è êàðáîíàòíîãî [29] óãëåðîäà â òâåð-

äîì ìèíåðàëüíîì òîïëèâå. Íà ïåðâîì ýòàïå

îïðåäåëÿþò ñîäåðæàíèå îáùåãî óãëåðîäà ñ ïðè-

ìåíåíèåì àíàëèçàòîðà ãàçîîáðàçóþùèõ ýëå-

ìåíòîâ CHN, çàòåì — ñîäåðæàíèå êàðáîíàòíîãî

óãëåðîäà, ðàññìàòðèâàåìîãî êàê ÍÎÓ, è ðàñ-

ñ÷èòûâàþò ñîäåðæàíèå îðãàíè÷åñêîãî óãëåðîäà

ïî ðàçíîñòè ñîäåðæàíèé îáùåãî è êàðáîíàòíîãî

óãëåðîäà.

Ìåòîä ¹ 2. Ñîäåðæàíèå îðãàíè÷åñêîãî óãëå-

ðîäà îïðåäåëÿþò ÷åðåç îïðåäåëåíèå çîëüíîñòè,

âëàãè è ñîäåðæàíèÿ êàðáîíàòíîãî óãëåðîäà.

Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ çîëüíîñòè ñ ïîïðàâêîé
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íà âëàãó ðàññìàòðèâàþò êàê ñîäåðæàíèå îáùåãî

óãëåðîäà, çàòåì ïî àíàëîãèè ñ ìåòîäîì ¹ 1 îïðå-

äåëÿþò ñîäåðæàíèå êàðáîíàòíîãî óãëåðîäà è ðàñ-

ñ÷èòûâàþò ñîäåðæàíèå îðãàíè÷åñêîãî óãëåðîäà

ïî ðàçíîñòè. Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî ýòîò ìåòîä

ïðèìåíÿþò â íàñòîÿùåå âðåìÿ ïðè îöåíêå ïîòåðü

ïîëåçíîãî èñêîïàåìîãî ïðè äîáû÷å è îáîãàùåíèè

óãëåé1,2, ïðè÷åì ó÷åò êàðáîíàòíîãî óãëåðîäà ïðè

ýòîì íå ïðåäóñìàòðèâàåòñÿ.

Ìåòîä ¹ 3. Ïîñëåäîâàòåëüíî ïðîâîäÿò ñòà-

äèè äåìèíåðàëèçàöèè ïðîáû ñîëÿíîé êèñëîòîé,

âûñóøèâàíèÿ ïðè 105 ± 5 °C, ïðîêàëèâàíèÿ ïî-

ëó÷åííîãî îñòàòêà ïðè òåìïåðàòóðå 815 ± 10 °C

äî ïîñòîÿííîé ìàññû. Çà ñîäåðæàíèå îðãàíè÷å-

ñêîãî óãëåðîäà ïðèíèìàþò ðàçíîñòü ìàññ äî è ïî-

ñëå ïðîêàëèâàíèÿ äåìèíåðàëèçîâàííîãî îñòàòêà.

Ìàòåðèàëû è îáîðóäîâàíèå. Äëÿ îïðåäå-

ëåíèÿ îðãàíè÷åñêîãî óãëåðîäà â îòõîäàõ äîáû÷è

è ñæèãàíèÿ óãëåé èñïîëüçîâàëè ïðîáû àíàëèòè-

÷åñêîé êðóïíîñòè (<200 ìêì), ïîäãîòîâëåííûå

ïóòåì ïîñëåäîâàòåëüíîãî èçìåëü÷åíèÿ â ùåêî-

âîé, âàëêîâîé äðîáèëêàõ è â èñòèðàòåëå. Äëÿ èñ-

êëþ÷åíèÿ èçìåíåíèÿ âëàæíîñòè ïðîáû çà ñ÷åò

ñîðáöèè/äåñîðáöèè âîäû ïðîáó êîíäèöèîíèðîâà-

ëè è òùàòåëüíî ïåðåìåøèâàëè. Âëàãó âîçäóøíî-

ñóõîé ïðîáû îïðåäåëÿëè âûñóøèâàíèåì íàâåñêè

â ñóøèëüíîì øêàôó ïðè òåìïåðàòóðå 105 –
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Ìåòîä ¹ 1 Ìåòîä ¹ 2 Ìåòîä ¹ 3

-

Áëîê-ñõåìà ìåòîäîâ îïðåäåëåíèÿ ñîäåðæàíèÿ îðãàíè÷åñêîãî óãëåðîäà

Block diagram of the methods used for determining the content of organic carbon

1 Èíñòðóêöèÿ ïî ðàñ÷åòó ïðîìûøëåííûõ çàïàñîâ, îïðå-

äåëåíèþ è ó÷åòó ïîòåðü óãëÿ (ñëàíöà) â íåäðàõ ïðè

äîáû÷å (óòâ. Ìèíèñòåðñòâîì òîïëèâà è ýíåðãåòèêè ÐÔ

11 ìàðòà 1996 ã.).
2 ÐÄ 03-306-99. Èíñòðóêöèÿ ïî îïðåäåëåíèþ è íîðìèðî-

âàíèþ ïîòåðü óãëÿ (ñëàíöà) ïðè ïåðåðàáîòêå (óòâ. ïî-

ñòàíîâëåíèåì Ãîñãîðòåõíàäçîðà Ðîññèè îò 11.08.99

¹ 62).



110 °C3. Èíôîðìàöèÿ î ïðîáàõ ïðåäñòàâëåíà â

òàáë. 1. Îæèäàåìûå çíà÷åíèÿ ìàññîâîé äîëè îð-

ãàíè÷åñêîãî óãëåðîäà â ïåðåñ÷åòå íà âîçäóøíî-

ñóõîå ñîñòîÿíèå íàõîäÿòñÿ â äèàïàçîíå îò 0 äî

60 %.

Ñîäåðæàíèå îðãàíè÷åñêîãî óãëåðîäà îïðåäå-

ëÿëè ìåòîäàìè ¹ 1 è ¹ 2 êîñâåííî ïóòåì îïðåäå-

ëåíèÿ îáùåãî óãëåðîäà çà âû÷åòîì óãëåðîäà ìè-

íåðàëüíîé ÷àñòè ïðîá. Áûëî ïðèíÿòî äîïóùåíèå,

÷òî óãëåðîä ìèíåðàëüíîé ÷àñòè ïðîá ïðåäñòàâ-

ëåí êàðáîíàòàìè.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ îáùåãî óãëåðîäà ìåòîäîì

¹ 1 èñïîëüçîâàëè àíàëèçàòîð óãëåðîäà, àçîòà è

âîäîðîäà TruSpec (LECO Corporation, ÑØÀ), êî-

òîðûé ãðàäóèðîâàëè ñ ïðèìåíåíèåì ñòàíäàðòíî-

ãî îáðàçöà ñîñòàâà ýòèëåíäèàìèíòåòðàóêñóñíîé

êèñëîòû ÃÑÎ 9655–2010. Àíàëèç ïðîâîäèëè ïðè

òåìïåðàòóðå ïå÷è 950 °C (ïî äâà ïàðàëëåëüíûõ

îïðåäåëåíèÿ äëÿ êàæäîé ïðîáû), ïîëó÷åííûå

äàííûå ïåðåñ÷èòûâàëè íà ñóõîå âåùåñòâî.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ êàðáîíàòíîãî óãëåðîäà ïðè-

ìåíÿëè óñòàíîâêó, ðåêîìåíäîâàííóþ â ðàáîòå

[29]. Êàëèáðîâêó îñóùåñòâëÿëè ñ ïðèìåíåíèåì

ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà ìàññîâîé äîëè êàðáîíàòà

íàòðèÿ â êàðáîíàòå íàòðèÿ âûñîêîé ÷èñòîòû

ÃÑÎ 10450–2014. Äëÿ îïðåäåëåíèÿ êàðáîíàòíîãî

óãëåðîäà ïîìåùàëè àíàëèçèðóåìóþ ïðîáó â ðå-

àêöèîííóþ ñêëÿíêó, çàòåì äîáàâëÿëè ðàçáàâëåí-

íóþ ñîëÿíóþ êèñëîòó è îïðåäåëÿëè îáúåì âûäå-

ëèâøåãîñÿ äèîêñèäà óãëåðîäà ñ ïîìîùüþ ãàçîèç-

ìåðèòåëüíîé áþðåòêè. Ïðèìåðíîå âðåìÿ ïðîòå-

êàíèÿ ðåàêöèè ñîñòàâëÿëî ïÿòü ìèíóò.

Ñîäåðæàíèå æåëåçà â ïðîáàõ îïðåäåëÿëè ìå-

òîäîì àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ èí-

äóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé ñ èñïîëüçîâàíèåì

ñïåêòðîìåòðà iCAP 7200 Duo (Thermo Fisher

Scientific, ÑØÀ) ñîãëàñíî ÃÎÑÒ Ð 54237–20104.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Ñîïîñòàâëåíèå ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ

îðãàíè÷åñêîãî óãëåðîäà â ïðîáàõ îòõîäîâ äîáû-

÷è, ïåðåðàáîòêè è ñæèãàíèÿ óãëåé, ïîëó÷åííûõ

ðàçíûìè ìåòîäàìè. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ

îðãàíè÷åñêîãî óãëåðîäà â ïðîáàõ îòõîäîâ äîáû÷è,

ïåðåðàáîòêè è ñæèãàíèÿ óãëåé, ïîëó÷åííûå ìå-

òîäàìè ¹ 1 è ¹ 2, ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 2, 3.

Ñëåäóåò îòìåòèòü îãðàíè÷åíèå èíñòðóìåí-

òàëüíîãî ìåòîäà îïðåäåëåíèÿ îáùåãî óãëåðîäà

(ìåòîä ¹ 1) — îòñóòñòâèå êîíòðîëÿ ïîëíîòû ñæè-

ãàíèÿ àíàëèçèðóåìîé ïðîáû, à òàêæå íåñîîòâåò-

ñòâèå ìàòðèöû ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà, èñïîëüçî-

âàííîãî äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íîé

õàðàêòåðèñòèêè, àíàëèçèðóåìûì ïðîáàì.

Ìåòîä ¹ 2 ìîæíî èñïîëüçîâàòü ëèøü êàê äî-

ïîëíèòåëüíûé, ïîñêîëüêó â ìèíåðàëüíîé ÷àñòè

îòõîäîâ ìîãóò ïðèñóòñòâîâàòü ñîñòàâëÿþùèå, â

÷àñòíîñòè, ñîåäèíåíèÿ æåëåçà, êîòîðûå ïðè îêèñ-

ëåíèè òàêæå ìîãóò âëèÿòü íà èçìåíåíèå ìàññû.

Îêèñëåíèå îðãàíè÷åñêîé ÷àñòè îòõîäîâ ïðî-

òåêàåò ñ óìåíüøåíèåì ìàññû çà ñ÷åò âûäåëåíèÿ

ïàðîãàçîâûõ ïðîäóêòîâ (CO2 + H2O), â òî âðåìÿ

êàê îêèñëåíèå ðàçëè÷íûõ ìèíåðàëüíûõ ôîðì, â

÷àñòíîñòè, ñîåäèíåíèé æåëåçà, ìîæåò ïðèâîäèòü

êàê ê óâåëè÷åíèþ, òàê è ê óìåíüøåíèþ ìàññû îñ-

òàòêà â ïðîöåññå îçîëåíèÿ:

4FeO + O2 � 2Fe2O3,

4FeS2 + 11O2 � 2Fe2O3 + 8SO2.

Â òàáë. 4 ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ

æåëåçà â èññëåäóåìûõ ïðîáàõ: âèäíî, ÷òî âûñî-

êîå ñîäåðæàíèå æåëåçà â îáðàçöå ¹ 6 ñîîòâåòñò-
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3 ÃÎÑÒ 33503–2015 (ISO 11722:2013, ISO 5068-2:2007).

Òîïëèâî òâåðäîå ìèíåðàëüíîå. Ìåòîäû îïðåäåëåíèÿ

âëàãè â àíàëèòè÷åñêîé ïðîáå.

4 ÃÎÑÒ Ð 54237–2010. Òîïëèâî òâåðäîå ìèíåðàëüíîå.

Îïðåäåëåíèå õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà çîëû ìåòîäîì àòîì-

íî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàí-

íîé ïëàçìîé.

Òàáëèöà 1. Ïåðå÷åíü ïðîá, èñïîëüçóåìûõ äëÿ àïðîáà-

öèè ìåòîäèêè èçìåðåíèé

Table 1. List of the samples used in the development of the

measurement procedure

Íîìåð

ïðîáû
Êðàòêàÿ õàðàêòåðèñòèêà ïðîáû

1 Çîëà îò ñæèãàíèÿ ðÿäîâîãî äëèííîïëàìåííîãî

óãëÿ èç êîòåëüíîé

2 Çîëîøëàêîâûé îòõîä èç çîëîîòâàëà ïðåäïðèÿ-

òèÿ ïî ñæèãàíèþ áóðîãî óãëÿ

3 Çîëà óíîñà îò ñæèãàíèÿ ðÿäîâîãî äëèííîïëà-

ìåííîãî óãëÿ

4 Øëàê îò ñæèãàíèÿ ðÿäîâîãî äëèííîïëàìåííîãî

óãëÿ èç êîòåëüíîé

5 Øëàê îò ñæèãàíèÿ ðÿäîâîãî äëèííîïëàìåííîãî

óãëÿ

6 Ãëèåæè (ãîðåëüíèê)

Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ îðãàíè÷åñêîãî

óãëåðîäà ìåòîäîì ¹ 1

Table 2. Results of determining the content of organic car-

bon obtained by method No. 1

Íîìåð

ïðîáû

Ìàññîâàÿ äîëÿ â ïåðåñ÷åòå íà ñóõîå âåùåñòâî

Îáùåãî

óãëåðîäà Cd, %

Óãëåðîäà êàð-

áîíàòîâ C d

CO
2

, %

Îðãàíè÷åñêîãî

óãëåðîäà C d
î , %

1 58,0 0,28 57,7

2 8,6 0,15 8,5

3 25,1 0,30 24,8

4 31,9 0,31 31,6

5 34,2 0,25 34,0

6 1,1 0,14 Ìåíåå 1,0



âóåò ìàêñèìàëüíîìó ðàçëè÷èþ â çíà÷åíèÿõ ñî-

äåðæàíèÿ îðãàíè÷åñêîãî óãëåðîäà, îïðåäåëåííî-

ãî ìåòîäàìè ¹ 2 è ¹ 1.

Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ îðãàíè÷åñêîãî óãëå-

ðîäà â ïðîáàõ îòõîäîâ äîáû÷è, ïåðåðàáîòêè è

ñæèãàíèÿ óãëåé ìåòîäîì ¹ 3 ïðåäñòàâëåíû â

òàáë. 5.

Ìåòîä ¹ 3 ðàçðàáîòàí ñ ó÷åòîì îñíîâíûõ ïî-

ëîæåíèé ÐÄ 34.09.603-885. Ïðåäëàãàåìûé ìåòîä

íå èìååò èíñòðóìåíòàëüíûõ îãðàíè÷åíèé, ïîâû-

øåíèå òî÷íîñòè ìîæåò áûòü äîñòèãíóòî êàê ïó-

òåì èñïîëüçîâàíèÿ êàëèáðîâàííîãî îáîðóäîâà-

íèÿ, òàê è ïóòåì ìåòîäè÷åñêèõ ðåøåíèé — âûáî-

ðîì îñíîâíûõ ìåòîäè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ, ñòàòè-

ñòè÷åñêîé îáðàáîòêîé.

Ðàçðàáîòêà ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ îðãà-

íè÷åñêîãî óãëåðîäà â îòõîäàõ äîáû÷è, ïåðåðà-

áîòêè è ñæèãàíèÿ óãëåé. Â îñíîâó ðàçðàáàòû-

âàåìîé ìåòîäèêè ïîëîæåíî îïðåäåëåíèå íåñãî-

ðåâøåãî óãëåðîäà â ïðîáàõ çîëû è øëàêîâ, îòïóñ-

êàåìûõ ïîòðåáèòåëÿì ÒÝÖ, â ñîîòâåòñòâèè ñ ÐÄ

34.09.603-88. Èçëîæåííûé òàì ñïîñîá èìååò ðÿä

îãðàíè÷åíèé: ðàñïðîñòðàíåíèå îáëàñòè ïðèìåíå-

íèÿ òîëüêî íà îòõîäû ñæèãàíèÿ óãëåé, îòñóò-

ñòâèå ÷åòêîãî îïðåäåëåíèÿ èçìåðÿåìîé âåëè÷è-

íû, à òàêæå èíôîðìàöèè î òî÷íîñòè èçìåðåíèé.

Â ñâÿçè ñ ýòèì íà ïåðâîì ýòàïå ðàçðàáîòêè íåîá-

õîäèìî ïðîâåðèòü ïðèìåíèìîñòü ìåòîäèêè äëÿ

ðàñøèðåííîãî êðóãà îáúåêòîâ, âêëþ÷àþùåãî ïî-

ìèìî ïðîá îòõîäîâ ñæèãàíèÿ óãëåé òàêæå ïðîáû

îòõîäîâ èõ äîáû÷è è ïåðåðàáîòêè.

Ñóùíîñòü ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ îðãàíè÷å-

ñêîãî óãëåðîäà â ïðîáàõ äîáû÷è, ïåðåðàáîòêè è

ñæèãàíèÿ óãëåé çàêëþ÷àåòñÿ â ñëåäóþùåì. Íà-

âåñêó âîçäóøíî-ñóõîé ïðîáû îáðàáàòûâàþò ðàñ-

òâîðîì ñîëÿíîé êèñëîòû, ïîëó÷åííûé ðàñòâîð ñ

îñàäêîì óïàðèâàþò, çàòåì ôèëüòðóþò ÷åðåç áåç-

çîëüíûé ôèëüòð «ñèíÿÿ ëåíòà». Ôèëüòð ñ îñòàò-

êîì ïðîìûâàþò ãîðÿ÷åé áèäèñòèëëèðîâàííîé âî-

äîé äî èñ÷åçíîâåíèÿ ðåàêöèè íà õëîðèä-èîíû ïî

íèòðàòó ñåðåáðà. Äàííûé öèêë îïåðàöèé íåîáõî-

äèì äëÿ óäàëåíèÿ ìèíåðàëüíîé ÷àñòè, êîòîðàÿ

ìîãëà áû âíåñòè îøèáêó â ïîñëåäóþùèå èçìåðå-

íèÿ. Ïðîìûòûé ôèëüòð ñ îñòàòêîì ïîìåùàþò â

çàðàíåå ïîäãîòîâëåííûé òèãåëü è âûñóøèâàþò

äî ïîñòîÿííîé ìàññû (P1) â ñóøèëüíîì øêàôó

ïðè òåìïåðàòóðå 105 ± 5 °C. Îñòàòîê ñ ôèëüòðîì

ïðîêàëèâàþò â ìóôåëüíîé ïå÷è äî ïîñòîÿííîé

ìàññû (P2) ïðè òåìïåðàòóðå 815 ± 10 °C. Ïîñëå

ïðîêàëèâàíèÿ òèãåëü îñòóæàþò ñíà÷àëà íà âîç-

äóõå, à çàòåì â ýêñèêàòîðå.

Â ïðîöåññå ïðîâåðêè ïðèìåíèìîñòè ìåòîäèêè

èçìåðåíèé ïðîâåäåíî óòî÷íåíèå ïàðàìåòðîâ èç-

10 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2023. Òîì 89. ¹ 5

Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ îðãàíè÷åñêîãî óãëåðîäà ìåòîäîì ¹ 2

Table 3. Results of determining the content of organic carbon, obtained by method No. 2

Íîìåð

ïðîáû

Çîëüíîñòü

â ïåðåñ÷åòå íà ñóõîå

âåùåñòâî, Ad, %

Ìàññîâàÿ äîëÿ îáùåãî

óãëåðîäà â ïåðåñ÷åòå

íà ñóõîå âåùåñòâî, Cd, %

Ìàññîâàÿ äîëÿ

àíàëèòè÷åñêîé

âëàãè, Wa, %

Ìàññîâàÿ äîëÿ óãëåðîäà

êàðáîíàòîâ â ïåðåñ÷åòå

íà ñóõîå âåùåñòâî, C d

CO
2

, %

Ìàññîâàÿ äîëÿ îðãàíè÷å-

ñêîãî óãëåðîäà â ïåðåñ÷åòå

íà ñóõîå âåùåñòâî, C d
î , %

1 38,0 62,0 1,4 0,28 60,3

2 87,8 12,2 1,8 0,15 10,3

3 68,6 31,4 0,9 0,30 30,2

4 62,4 37,6 1,2 0,31 36,1

5 57,2 42,8 1,7 0,25 40,9

6 92,7 7,3 2,3 0,14 4,9

Òàáëèöà 4. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ æåëåçà â ïðîáàõ

Table 4. Results of determining the content of iron in sam-

ples

Íîìåð ïðîáû Ñîäåðæàíèå æåëåçà, ã/ò

1 26 598

2 34 776

3 31 218

4 30 841

5 20 761

6 39 679

5 ÐÄ 34.09.603-88. Ìåòîäè÷åñêèå óêàçàíèÿ ïî îðãàíèçà-

öèè êîíòðîëÿ ñîñòàâà è ñâîéñòâ çîëû è øëàêîâ, îòïóñêà-

åìûõ ïîòðåáèòåëÿì òåïëîâûìè ýëåêòðîñòàíöèÿìè (óòâ.

Ãëàâíûì íàó÷íî-òåõíè÷åñêèì Óïðàâëåíèåì ýíåðãåòèêè

è ýëåêòðèôèêàöèè Ìèíýíåðãî ÑÑÑÐ 07.07.88 ñ èçìåíå-

íèåì îò 30.06.93).

Òàáëèöà 5. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ îðãàíè÷åñêîãî óã-

ëåðîäà ìåòîäîì ¹ 3

Table 5. Results of determining the content of organic car-

bon, obtained by method No. 3

Íîìåð

ïðîáû

Ìàññîâàÿ äîëÿ îðãàíè÷åñêîãî

óãëåðîäà â ïåðåñ÷åòå íà ñóõîå

âåùåñòâî, C d
î , %

Ðàçìàõ

ðåçóëüòàòîâ, %

1 59,84 0,88

2 11,48 0,34

3 31,14 0,43

5 43,72 0,31

6 0,52 0,18



ìåðåíèé, óñòàíîâëåííûõ â ÐÄ 34.09.603-88

(òàáë. 6).

Ìàññîâóþ äîëþ ðàñòâîðåííûõ âåùåñòâ (R, %)

ðàññ÷èòûâàþò ïî ôîðìóëå:

R
a P

a

d

d
�

�

�
1

100, (1)

ãäå ad — ìàññà íàâåñêè â ïåðåñ÷åòå íà ñóõîå âå-

ùåñòâî, ã; P1 — ìàññà ñóõîãî îñòàòêà ïîñëå êîí-

òðîëüíîãî ïðîñóøèâàíèÿ, ã.

Ìàññîâóþ äîëþ íåðàñòâîðèìîãî îñòàòêà (K,

%) ðàññ÷èòûâàþò ïî ôîðìóëå:

K = P2/a
d · 100, (2)

ãäå P2 — ìàññà ñóõîãî îñòàòêà ïîñëå êîíòðîëüíî-

ãî ïðîêàëèâàíèÿ, ã.

Îáùóþ çîëüíîñòü ïðîáû (Ad, %) ðàññ÷èòûâà-

þò ïî ôîðìóëå:

Ad = K + R. (3)

Ìàññîâóþ äîëþ îðãàíè÷åñêîãî óãëåðîäà ( ,C d
î

%) ðàññ÷èòûâàþò ïî ôîðìóëå:

C d
î = 100 – Ad. (4)

Ïîäñòàâëÿÿ ôîðìóëû (1) – (3) â (4), ïîëó÷àåì

ôîðìóëó äëÿ ðàñ÷åòà ìàññîâîé äîëè îðãàíè÷åñêî-

ãî óãëåðîäà ( ,C d
î %):

C
P P

a

d

dî �

�

�
1 2

100. (5)

Äëÿ îöåíêè ïîêàçàòåëåé ïðåöèçèîííîñòè ìå-

òîäèêè èçìåðåíèé áûëî ïðîâåäåíî ïî 6 ïàðàë-

ëåëüíûõ îïðåäåëåíèé â òðåõ ïðîáàõ çîëû. Ðå-

çóëüòàòû èçìåðåíèé è ðàñ÷åòîâ ïðåäñòàâëåíû â

òàáë. 7.

Ìåòîäèêà èçìåðåíèé äîïîëíèòåëüíî áûëà

îïðîáîâàíà ïðè àíàëèçå îáúåêòîâ ñ ìàòðèöàìè

ïîõîæåãî ñîñòàâà, äèàïàçîí ñîäåðæàíèé îñòàòî÷-

íîãî óãëåðîäà â êîòîðûõ ñîñòàâëÿë îò 1 äî 6 %

(òàáë. 8).

Ïî ðåçóëüòàòàì ïðåäâàðèòåëüíûõ èññëåäîâà-

íèé óñòàíîâëåíû îæèäàåìûå ìåòðîëîãè÷åñêèå

õàðàêòåðèñòèêè ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ îðãàíè-

÷åñêîãî óãëåðîäà â îòõîäàõ äîáû÷è, ïåðåðàáîòêè

è ñæèãàíèÿ óãëåé: äèàïàçîí îïðåäåëÿåìûõ ñîäåð-

æàíèé — îò 1,0 äî 60,0 % âêëþ÷èòåëüíî, ãðàíè-

öû àáñîëþòíîé ïîãðåøíîñòè (P = 0,95) — 0,5 –

3 %.

Îæèäàåìîå íàçíà÷åíèå ìåòîäèêè — îïðåäå-

ëåíèå îðãàíè÷åñêîãî óãëåðîäà â îòõîäàõ äîáû÷è,

ïåðåðàáîòêè è ñæèãàíèÿ óãëåé ïðè ïðîâåäåíèè

âûñîêîòî÷íûõ èçìåðåíèé. Â ïåðñïåêòèâå ìåòî-

äèêà ìîæåò áûòü èñïîëüçîâàíà òàêæå äëÿ óñòà-

íîâëåíèÿ ìåòðîëîãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê ñòàí-

äàðòíûõ îáðàçöîâ ñîñòàâà îòõîäîâ äîáû÷è, ïåðå-

ðàáîòêè è ñæèãàíèÿ óãëåé.

Ñôîðìóëèðîâàíû ïëàíû äàëüíåéøèõ èññëå-

äîâàíèé ïî ðàçðàáîòêå è àòòåñòàöèè ìåòîäèêè

èçìåðåíèé, âêëþ÷àþùèå ïðîâåäåíèå ñëåäóþùèõ

ðàáîò:

1) èñïîëüçîâàíèå ìîäåëüíûõ âåùåñòâ äëÿ óñ-

òàíîâëåíèÿ îáëàñòè ïðèìåíåíèÿ;

2) ïðîâåðêà äèàïàçîíà èçìåðåíèé ñ ïðèìåíå-

íèåì ìåòîäà äîáàâîê â ñî÷åòàíèè ñ ìåòîäîì ðàç-

áàâëåíèÿ;

3) èñïîëüçîâàíèå äðóãèõ ìåòîäîâ äëÿ ïîä-

òâåðæäåíèÿ ïîëíîòû èçâëå÷åíèÿ óãëåðîäà, â

÷àñòíîñòè, òåðìîãðàâèìåòðè÷åñêîãî àíàëèçà ñ

ìàññ-ñïåêòðîìåòðè÷åñêèì äåòåêòèðîâàíèåì;

4) ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ îöåíêà ìåòðîëîãè÷å-

ñêèõ õàðàêòåðèñòèê ìåòîäèêè èçìåðåíèé.

Çàêëþ÷åíèå

Ïðîâåäåí îáçîð ñóùåñòâóþùèõ ìåòîäîâ îïðå-

äåëåíèÿ îðãàíè÷åñêîãî óãëåðîäà, ïðèìåíÿåìûõ

äëÿ àíàëèçà ðàçëè÷íûõ ïðèðîäíûõ è òåõíîãåí-

íûõ âåùåñòâ è ìàòåðèàëîâ. Ïîêàçàíî, ÷òî ðå-

çóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ îðãàíè÷åñêîãî óãëåðîäà â

îòõîäàõ äîáû÷è, ïåðåðàáîòêè è ñæèãàíèÿ óãëåé,

ïîëó÷àåìûå ðàçëè÷íûìè ìåòîäàìè, çà÷àñòóþ íå

ñîãëàñóþòñÿ ìåæäó ñîáîé.

Íà îñíîâàíèè ïðîâåäåííîãî îáçîðà äëÿ ðàç-

ðàáîòêè ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ îðãàíè÷åñêîãî

óãëåðîäà â îòõîäàõ äîáû÷è, ïåðåðàáîòêè è ñæèãà-

íèÿ óãëåé âûáðàíû òðè ìåòîäà, ïðèìåíÿåìûõ

ïðè àíàëèçå îáúåêòîâ áëèçêîãî ñîñòàâà. Ïî ðå-

çóëüòàòàì ýêñïåðèìåíòàëüíûõ èññëåäîâàíèé è ñ
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Òàáëèöà 6. Ðåçóëüòàòû óòî÷íåíèÿ ïàðàìåòðîâ èçìåðåíèé

Table 6. Results of refinement of the measurement parameters

Ïàðàìåòð

Çíà÷åíèå ïàðàìåòðà,

óñòàíîâëåííîå â ÐÄ

34.09.603-88

Óòî÷íåííîå

çíà÷åíèå

ïàðàìåòðà

Îáúåì ðàñòâîðà ñîëÿíîé êèñëîòû, ñì3 300 – 400 300

Âðåìÿ âûïàðèâàíèÿ, ÷ 3 – 4 2

Îáúåì âîäû äëÿ ïðîìûâêè ôèëüòðà ñ îñòàòêîì ïîñëå äåìèíåðàëèçàöèè

è ôèëüòðîâàíèÿ, ñì3

Íå óñòàíîâëåíî 1000

Òåìïåðàòóðà îçîëåíèÿ âûñóøåííîãî ôèëüòðà ñ îñòàòêîì, °C Íå óñòàíîâëåíî 815



ó÷åòîì âîçìîæíûõ îãðàíè÷åíèé âûáðàí îäèí ìå-

òîä, êîòîðûé áûë ïîëîæåí â îñíîâó ìåòîäèêè èç-

ìåðåíèé, âêëþ÷àþùèé ïðåäâàðèòåëüíóþ äåìè-

íåðàëèçàöèþ íàâåñêè ïðîáû, óïàðèâàíèå è

ôèëüòðîâàíèå ïîëó÷åííîãî ðàñòâîðà, âûñóøèâà-

íèå è ïîñëåäóþùåå ïðîêàëèâàíèå ôèëüòðà ñ

îñàäêîì.

Ïðèìåíèìîñòü ðàçðàáîòàííîé ìåòîäèêè îï-

ðåäåëåíèÿ îðãàíè÷åñêîãî óãëåðîäà ïîìèìî îòõî-

äîâ ñæèãàíèÿ óãëåé (øëàêîâ è çîëû ñ óãîëüíûõ

ÒÝÖ) ðàñïðîñòðàíÿåòñÿ íà îòõîäû èõ äîáû÷è è

ïåðåðàáîòêè (ñïåöèàëüíî ïîäãîòîâëåííûå ïðîáû

è ïðîáû îòîáðàííûõ ïîðîä ñ óãîëüíûõ ðàçðåçîâ).

Âûïîëíåíà ïðåäâàðèòåëüíàÿ îöåíêà ìåòðî-

ëîãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê ïðåäëîæåííîé ìåòî-

äèêè, ñôîðìóëèðîâàíû ïëàíû ïî åå äàëüíåéøå-

ìó óñîâåðøåíñòâîâàíèþ è àòòåñòàöèè.

Äàííàÿ ìåòîäèêà ìîæåò áûòü èñïîëüçîâàíà

ïðè àíàëèçå îáðàçöîâ ñðàâíåíèÿ, èñïîëüçóåìûõ

äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ õàðàêòåðèñòèê

äëÿ îïðåäåëåíèÿ îðãàíè÷åñêîãî óãëåðîäà èíñòðó-

ìåíòàëüíûìè ìåòîäàìè ñ ïðèìåíåíèåì on-line è

ýêñïðåññ-àíàëèçàòîðîâ, à òàêæå äëÿ óñòàíîâëå-

íèÿ ìåòðîëîãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê ñòàíäàðò-

íûõ îáðàçöîâ ñîñòàâà çîëû óãëÿ ïî ïîêàçàòåëþ

«îñòàòî÷íûé îðãàíè÷åñêèé óãëåðîä».

Ôèíàíñèðîâàíèå

Ðàáîòà âûïîëíåíà ïðè ïîääåðæêå Ïðîãðàì-

ìû ñòðàòåãè÷åñêîãî àêàäåìè÷åñêîãî ëèäåðñòâà

«Ïðèîðèòåò-2030».
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