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Èçó÷åíû îñîáåííîñòè îïðåäåëåíèÿ æåëåçà â ïûëåâûáðîñàõ ãàçîî÷èñòêè ýëåêòðîìåòàëëóð-

ãè÷åñêîãî ïðîèçâîäñòâà ìåòîäàìè ýíåðãîäèñïåðñèîííîãî ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî àíàëè-

çà (ÝÄÐÔÀ) è àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé

(ÈÑÏ-ÀÝÑ). Îïòèìèçèðîâàíû óñëîâèÿ ïðîáîïîäãîòîâêè ñ ó÷åòîì ïðèìåíÿåìûõ ìåòîäîâ

àíàëèçà. Ïðåäâàðèòåëüíî ìåòîäîì ðåíòãåíîôàçîâîãî àíàëèçà óñòàíîâèëè ôàçîâûé ñîñòàâ

ïûëåâûáðîñîâ ãàçîî÷èñòêè: îñíîâíûå ôàçû ïðåäñòàâëåíû öèíêèòîì, ôåððèòîìè öèíêà,

ãàëèòîì è ñèëüâèíîì. Ñ ó÷åòîì ðåçóëüòàòîâ äèôðàêòîìåòðè÷åñêèõ èññëåäîâàíèé áûëè

ïðèãîòîâëåíû ìîäåëüíûå ñìåñè, èñïîëüçîâàííûå äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñè-

ìîñòè. Ðàçðàáîòàíà ìåòîäèêà ýêñïðåññíîãî îïðåäåëåíèÿ æåëåçà â ïûëåâûáðîñàõ ãàçîî÷èñò-

êè ìåòîäîì ÝÄÐÔÀ, àïðîáèðîâàííàÿ ïðè àíàëèçå ðåàëüíûõ îáðàçöîâ ïûëåâûáðîñîâ, êîòî-

ðûå òàêæå àíàëèçèðîâàëè ìåòîäîì ÈÑÏ-ÀÝÑ. Ïîëó÷åíà óäîâëåòâîðèòåëüíàÿ ñõîäèìîñòü

ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ æåëåçà ìåòîäàìè ÝÄÐÔÀ (Sr = 1,3 %) è ÈÑÏ-ÀÝÑ (Sr = 2,6 %).

Êëþ÷åâûå ñëîâà: æåëåçî; ïûëåâûáðîñû ãàçîî÷èñòêè; ôàçîâûé, ýëåìåíòíûé è ýíåðãî-

äèñïåðñèîííûé ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíûé àíàëèç.
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Features of the iron determination in dust emissions of gas purification at electrometallurgical facilities

are considered. The elemental and phase compositions of dust emissions were determined using energy

dispersive x-ray fluorescence analysis (EDXRF) and inductively coupled plasma atomic emission spec-

trometry (ICP-AES). Sample preparation conditions were optimized with allowance for the analytical

methods used. The phase composition of dust emissions represented mainly by zincite, zinc ferrite, halite

and sylvite was preliminary determined by X-ray phase analysis. Model mixtures were prepared and used

to construct calibration dependences taking into account the results of diffractometric studies. A tech-

nique for rapid x-ray fluorescence determination of iron in dust emissions of gas purification has been de-

veloped. The methods for iron determination tested on real samples of dust emissions of electrometallurgi-

cal production demonstrated a satisfactory convergence of the results obtained by EDXRF (Sr = 1.3%)

and ICP-AES (Sr = 2.6%).
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Ââåäåíèå

Â ïîñëåäíåå âðåìÿ âîçðîñ èíòåðåñ ê ïåðåðà-

áîòêå è óòèëèçàöèè ìåòàëëóðãè÷åñêèõ îòõîäîâ,

ïîñêîëüêó îíè íàêàïëèâàþòñÿ â çíà÷èòåëüíûõ

êîëè÷åñòâàõ è ñîäåðæàò öåííûå êîìïîíåíòû

[1 – 5]. Ïûëåâûáðîñû ãàçîî÷èñòêè ñòàëåïëàâèëü-

íîãî öåõà ýëåêòðîìåòàëëóðãè÷åñêèõ çàâîäîâ, ÿâ-

ëÿÿñü ìåëêîäèñïåðñíûìè îòõîäàìè ïðîèçâîä-
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ñòâà, íåñóò ïîòåíöèàëüíûé âðåä îêðóæàþùåé

ñðåäå è çäîðîâüþ ÷åëîâåêà, òàê êàê ñîäåðæàò ðàç-

ëè÷íûå ìåòàëëû, âëèÿþùèå íà êà÷åñòâî âîçäóõà,

âîäíûõ ðåñóðñîâ è äð. [3, 4, 6, 7]. Ñ äðóãîé ñòî-

ðîíû, ïûëåâûáðîñû ãàçîî÷èñòêè ñîäåðæàò êîì-

ïîíåíòû, êîòîðûå èñïîëüçóþòñÿ äëÿ ïîëó÷åíèÿ

íîâûõ ïðîäóêòîâ [1 – 4]. Ïî ëèòåðàòóðíûì äàí-

íûì îäíèì èç àêòóàëüíûõ íàïðàâëåíèé ïåðåðà-

áîòêè ïûëåâûáðîñîâ ãàçîî÷èñòêè ÿâëÿåòñÿ èõ èñ-

ïîëüçîâàíèå â ñèíòåçå êðåìíåôòîðèäà öèíêà [8]

è ôåððîìàãíèòíûõ ïîðîøêîâ íà îñíîâå ôåððè-

òîâ öèíêà [9].

Èçâåñòíû ðàáîòû, â êîòîðûõ îïèñàíà âîçìîæ-

íîñòü ðàçðàáîòêè òåõíîëîãèé âûäåëåíèÿ æåëåçà,

öèíêà è äðóãèõ ïðîäóêòîâ èç îòõîäîâ ñòàëåïëà-

âèëüíîãî ïðîèçâîäñòâà [1, 4, 10]: â îñíîâíîì äëÿ

ïåðåðàáîòêè ìåòàëëóðãè÷åñêîé ïûëè èñïîëüçóþò

ïèðî- è ãèäðîìåòàëëóðãè÷åñêèå òåõíîëîãèè [2],

ïðè ýòîì ÷àùå ïðèìåíÿþò ïèðîïðîöåññû, ñâÿ-

çàííûå ñ âîññòàíîâëåíèåì æåëåçà è öèíêà óãëå-

ðîäíûìè ìàòåðèàëàìè [3, 4, 11]. Ìíîãèå ïðî-

ìûøëåííûå ïèðîìåòàëëóðãè÷åñêèå òåõíîëîãèè

îðèåíòèðîâàíû íà ïåðåðàáîòêó ïûëåâûáðîñîâ

ãàçîî÷èñòêè äëÿ èçâëå÷åíèÿ æåëåçà, íî ïðè âû-

ñîêîì ñîäåðæàíèè öèíêà îáðàçóþòñÿ âîçãîíû ìå-

òàëëà, îñåäàþùèå íà ñòåíàõ ïå÷åé è ðàçðóøàþ-

ùèå îãíåóïîðíóþ ôóòåðîâêó, ÷òî äåëàåò òàêóþ

ïåðåðàáîòêó íåðåíòàáåëüíîé [3, 4]. Â ëèòåðàòóðå

åñòü ñâåäåíèÿ î ñîçäàíèè òåõíîëîãèé ïåðåðàáîò-

êè îòõîäîâ ñ âûñîêèì ñîäåðæàíèåì öèíêà, ãäå

ïîñëå âîññòàíîâëåíèÿ ìåòàëë èñïàðÿþò è êîí-

äåíñèðóþò, à æåëåçíûé êîíöåíòðàò (êëèíêåð) ïå-

ðåïëàâëÿþò èëè îòïðàâëÿþò â îòâàëû [3, 4, 12].

Äëÿ îïòèìèçàöèè óñëîâèé óòèëèçàöèè íåîá-

õîäèìî êîíòðîëèðîâàòü ñîäåðæàíèå îñíîâíûõ è

íàèáîëåå öåííûõ êîìïîíåíòîâ ïûëåâûáðîñîâ

ãàçîî÷èñòêè, êîòîðîå ìîæåò ñîñòàâëÿòü 12 –

30 % ìàññ. äëÿ öèíêà è 24 – 46 % ìàññ. äëÿ æåëå-

çà [2]. Êîíöåíòðàöèþ îñíîâíûõ ìåòàëëîâ â ìå-

òàëëóðãè÷åñêèõ îòõîäàõ ïðåèìóùåñòâåííî óñòà-

íàâëèâàþò ìåòîäàìè àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåê-

òðîìåòðèè [10, 13, 14]. Ñëîæíîñòü ïðîâåäåíèÿ

àíàëèçà òàêèõ îòõîäîâ â ïðèñóòñòâèè ñèëèêàòîâ

îáóñëîâëåíà íåîáõîäèìîñòüþ âñêðûòèÿ ïðîá

ñèëüíûìè ìèíåðàëüíûìè êèñëîòàìè [13, 14].

Ïðè ýòîì ïðîáîïîäãîòîâêà ÿâëÿåòñÿ âåñüìà òðó-

äîåìêîé, ïðîäîëæèòåëüíîé è íå îòâå÷àåò òðåáî-

âàíèÿì àíàëèçà â óñëîâèÿõ ïðîìûøëåííîãî ïðî-

èçâîäñòâà [13]. Ýêñïðåññíûé êîíòðîëü ýëåìåíò-

íîãî ñîñòàâà ïðîìûøëåííûõ îáðàçöîâ ìåòàëëóð-

ãè÷åñêîãî ïðîèçâîäñòâà òàêæå ìîæíî îñóùåñòâ-

ëÿòü ìåòîäîì ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî àíàëèçà

(ÐÔÀ) ñ èñïîëüçîâàíèåì âîëíîâûõ ñïåêòðî-

ìåòðîâ [1, 12, 15 – 17] è ýëåêòðîííûõ ìèêðîñêî-

ïîâ ñî ñïåöèàëüíîé ïðèñòàâêîé [18]. Ðåæå äëÿ

ýòèõ öåëåé ïðèìåíÿþò ñòàöèîíàðíûå ýíåðãî-

äèñïåðñèîííûå ñïåêòðîìåòðû. Îïðåäåëåíèå

àíàëèòîâ ïðè ýòîì ïðîâîäÿò ïî ãðàäóèðîâî÷íûì

çàâèñèìîñòÿì, ïîñòðîåííûì ñ èñïîëüçîâàíèåì

ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ [1, 15, 19] è ðàçëè÷íûõ

ìåòîäè÷åñêèõ ïîäõîäîâ [15, 20 – 22]. Â ïðîöåññå

ïðîáîïîäãîòîâêè èçãîòàâëèâàþò òàáëåòêè ïðåñ-

ñîâàíèåì ïîðîøêîâûõ îáðàçöîâ è ñâÿçóþùåãî

âåùåñòâà (ïðåèìóùåñòâåííî — áîðíîé êèñëîòû)

[1].

Öåëü íàñòîÿùåé ðàáîòû — ðàçðàáîòêà ýêñ-

ïðåññíîé ìåòîäèêè ýíåðãîäèñïåðñèîííîãî ðåíò-

ãåíîôëóîðåñöåíòíîãî îïðåäåëåíèÿ æåëåçà â ïû-

ëåâûáðîñàõ ãàçîî÷èñòêè ýëåêòðîìåòàëëóðãè÷å-

ñêîãî ïðîèçâîäñòâà, èñïîëüçóþùåãî â êà÷åñòâå

èñõîäíîãî ñûðüÿ äëÿ ïåðåðàáîòêè ìåòàëëîëîì, ñ

ó÷åòîì ôàçîâîãî ñîñòàâà âõîäÿùèõ â îòõîäû ïðî-

èçâîäñòâà ñîåäèíåíèé. Èññëåäîâàíèå ôàçîâîãî

ñîñòàâà è ðàçðàáîòêó ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ æå-

ëåçà ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ïûëåâûáðîñîâ

ãàçîî÷èñòêè Àáèíñêîãî ýëåêòðîìåòàëëóðãè÷åñêî-

ãî çàâîäà (ÀÝÌÇ) (ã. Àáèíñê Êðàñíîäàðñêîãî

êðàÿ).

Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

Îáúåêòû èññëåäîâàíèÿ. Îáúåêòàìè èññëåäî-

âàíèÿ áûëè îòîáðàííûå 11 – 15 íîÿáðÿ 2022 ã.

ðåàëüíûå îáðàçöû ïûëåâûáðîñîâ ãàçîî÷èñòêè

ýëåêòðîñòàëåïëàâèëüíîãî öåõà ÀÝÌÇ, îáðàçîâàâ-

øèåñÿ ïðè âûïëàâêå ñòàëåé ìàðîê ñò3 è ñò5.

Â òî÷êå îòáîðà ïûëåâûáðîñîâ ãàçîî÷èñòêè òåìïå-

ðàòóðà ñîñòàâëÿëà 1200 °C, à íà ôèëüòðå — 70 °C.

Äëÿ ïðîâåäåíèÿ ýêñïåðèìåíòàëüíûõ èññëåäî-

âàíèé ãîòîâèëè ïîðîøêîâûå (ìîäåëüíûå) ñìåñè

íà îñíîâå îêñèäîâ öèíêà, æåëåçà, êðåìíèÿ, ñâèí-

öà, ìàðãàíöà, êàëüöèÿ è ìàãíèÿ, à òàêæå ñóëü-

ôàòà êàëèÿ è õëîðèäîâ íàòðèÿ è êàëèÿ (òàáë. 1).

Êà÷åñòâåííûé è êîëè÷åñòâåííûé ñîñòàâ ìîäåëü-

íûõ ñìåñåé áûë âûáðàí ñ ó÷åòîì ðåçóëüòàòîâ

àíàëèçà ïûëåâûáðîñîâ ãàçîî÷èñòêè çà 2017 –

2022 ãã., ïðåäîñòàâëåííûõ öåíòðàëüíîé çàâî-

äñêîé ëàáîðàòîðèåé ÀÝÌÇ. Äèàïàçîíû ñîäåðæà-

íèé ýëåìåíòîâ â ïûëåâûáðîñàõ ãàçîî÷èñòêè

ÀÝÌÇ â ýòîò ïåðèîä ñîñòàâëÿëè (% ìàññ.): Zn è

Fe — 12 – 30; Cl è Na — 5 – 15; Mn, S, Si, Ca, Pb,

K è Mg — 1 – 5; Al, Cu, Cr, P è Cd — 0,1 – 1, Ti,

Sn, Ba, Ni, Sr, Rb è Br — 0,01 – 0,1.

Äëÿ ïðîâåäåíèÿ ýëåìåíòíîãî àíàëèçà ðàñ-

ñìàòðèâàëè âîçìîæíîñòü ïðèìåíåíèÿ äëÿ ýòèõ

öåëåé ãîñóäàðñòâåííûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ

ÃÑÎ ÎÑÎ 33–94 «Ïûëåâûáðîñû ýëåêòðîñòàëå-

ïëàâèëüíûå» è ÃÑÎ ÎÑÎ 34–94 «Ïûëåâûáðîñû

êîíâåðòåðíûå», íî äèàïàçîí àòòåñòîâàííûõ ñî-

äåðæàíèé ýëåìåíòîâ â ÃÑÎ ñóùåñòâåííî îòëè÷à-

åòñÿ îò ïûëåâûáðîñîâ ãàçîî÷èñòêè ÀÝÌÇ. Ïåð-

âûé îáðàçåö ïîìèìî æåëåçà (29,7 %) ñîäåðæèò

àíîìàëüíî âûñîêîå êîëè÷åñòâî Cr2O3 (20,3 %) è

îòëè÷àåòñÿ íèçêèì ñîäåðæàíèåì Zn (0,2 %), à

âòîðîé ïðè ñîäåðæàíèè æåëåçà 56,4 % ñîäåðæèò

0,59 % öèíêà (äèàïàçîí îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæà-
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íèé æåëåçà è öèíêà â ðåàëüíûõ îáðàçöàõ ñîñòàâ-

ëÿåò, êàê óêàçàíî âûøå, 12 – 30 %).

Îêñèäû öèíêà, æåëåçà è êàëüöèÿ ïðåäâàðè-

òåëüíî ïðîêàëèâàëè 3 ÷ ïðè 900 °C äëÿ óäàëåíèÿ

õèìè÷åñêè ñâÿçàííîé âîäû. Îñòàëüíûå ðåàêòèâû

ñóøèëè 24 ÷ ïðè 105 °C äëÿ óäàëåíèÿ ñîðáöèîí-

íîé âëàãè. Îáùàÿ ìàññà êàæäîé ïðèãîòîâëåííîé

ñìåñè ñîñòàâëÿëà 10 ã. Âîñåìü ñìåñåé ðàçëè÷íîãî

ñîñòàâà ãîòîâèëè èç èñõîäíûõ ðåàêòèâîâ ãîìîãå-

íèçàöèåé â òå÷åíèå 30 ìèí â àãàòîâîé ñòóïêå ñ

äîáàâëåíèåì 30 ñì3 ãåêñàíà. Ïîñëå èñïàðåíèÿ

ðàñòâîðèòåëÿ ñìåñè èçìåëü÷àëè åùå 20 ìèí, çà-

òåì ñóøèëè äî ïîñòîÿííîé ìàññû ïðè 105 °C.

Âûáîð ãåêñàíà â êà÷åñòâå ðàñòâîðèòåëÿ îáóñëîâ-

ëåí òåì, ÷òî â ñëó÷àå èñïîëüçîâàíèÿ ýòèëîâîãî

ñïèðòà íàáëþäàåòñÿ íåîäíîðîäíîñòü ïîðîøêî-

âûõ ñìåñåé, à ïîñëå åãî èñïàðåíèÿ íà ñòåíêàõ

ñòóïêè îñòàþòñÿ áåëûå ðàçâîäû, êîòîðûå ñ ãåêñà-

íîì íå îáðàçóþòñÿ.

Ìàòåðèàëû è ðåàêòèâû. Äëÿ òàáëåòèðîâà-

íèÿ èñõîäíûõ îáðàçöîâ èñïîëüçîâàëè áîðíóþ êè-

ñëîòó (õ÷, «Âåêòîí») è îðãàíè÷åñêîå ñâÿçóþùåå

âåùåñòâî Wax (BGV Lab, Ãåðìàíèÿ). Ìîäåëüíûå

ïîðîøêîâûå ñìåñè ãîòîâèëè èç ðåàêòèâîâ êâàëè-

ôèêàöèè õ÷ è îñ÷.

Ïðè àíàëèçå ìåòîäîì ÈÑÏ-ÀÝÑ ñòðîèëè

ãðàäóèðîâî÷íûå çàâèñèìîñòè äëÿ îïðåäåëåíèÿ

Fe ñ èñïîëüçîâàíèåì îäíîýëåìåíòíûõ ñòàíäàðò-

íûõ îáðàçöîâ Zn, Fe, Na, K (Inorganic Ventures,

ÑØÀ). Ðàñòâîðû ãîòîâèëè íà äåèîíèçîâàííîé

âîäå ñ ìàêñèìàëüíûì óäåëüíûì ñîïðîòèâëåíèåì

18,2 ÌÎì · ñì, ïîëó÷åííîé íà óñòàíîâêå äëÿ ñóá-

äèñòèëëÿöèè DuoPUR (Milestone, Èòàëèÿ).

Âñêðûòèå îáðàçöîâ ïûëåâûáðîñîâ ãàçîî÷èñòêè è

ìîäåëüíûõ ñìåñåé ïðîâîäèëè àçîòíîé (îñ÷), ñîëÿ-

íîé (õ÷) è ïëàâèêîâîé (îñ÷) êèñëîòàìè.

Îáîðóäîâàíèå. Ôàçîâûé ñîñòàâ ïûëåâûáðî-

ñîâ ãàçîî÷èñòêè óñòàíàâëèâàëè ñ èñïîëüçîâàíèåì

äèôðàêòîìåòðà XRD-7000 (Shimadzu, ßïîíèÿ).

Óñëîâèÿ ïðîâåäåíèÿ àíàëèçà: èçëó÷åíèå —

CuKá1,2 — 1,54 Å, 40 êÂ, 30 ìÀ ïðè ñêîðîñòè ðå-

ãèñòðàöèè 1 ãðàä/ìèí. Èäåíòèôèêàöèþ ôàç ïðî-

âîäèëè ñ ïîìîùüþ ïðîãðàììíîãî êîìïëåêñà

PDWin 4.0 è ïàêåòà Crystallographica Search-

Match, èíòåãðèðîâàííûõ â ïðîãðàììíî-àïïàðàò-

íûé êîìïëåêñ ïðèáîðà.

Ýëåìåíòíûé àíàëèç ïûëåâûáðîñîâ ãàçîî÷è-

ñòêè ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ýíåðãîäèñïåð-

ñèîííîãî ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî ñïåêòðîìåò-

ðà EDX-8000 (Shimadzu, ßïîíèÿ) ñ ðîäèåâîé

ðåíòãåíîâñêîé òðóáêîé ïðè óñêîðÿþùåì íàïðÿ-

æåíèè 50 êÂ, âðåìåíè ýêñïîçèöèè 100 ñ è äèà-

ìåòðå îáëó÷àåìîé çîíû 10 ìì. Ïîëó÷åííûå äàí-

íûå îáðàáàòûâàëè ñ ïîìîùüþ ïðîãðàììíîãî

îáåñïå÷åíèÿ DXP-700E, âåðñèÿ 1.0. Ãðàäóèðîâî÷-

íûå çàâèñèìîñòè ñòðîèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì õà-

ðàêòåðèñòè÷åñêîãî èçëó÷åíèÿ FeKá1,2 (6,40 êýÂ) ñ

äèàïàçîíîì èíòåãðèðîâàíèÿ àíàëèòè÷åñêîãî ñèã-

íàëà 6,20 – 6,60 êýÂ.

ÈÑÏ-ÀÝÑ àíàëèç îáðàçöîâ ïðîâîäèëè ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì ñïåêòðîìåòðà iCAP 7400 (Thermo

Scientific, ÑØÀ) ïðè îïòèìàëüíûõ îïåðàöèîí-

íûõ õàðàêòåðèñòèêàõ è ïàðàìåòðàõ ðàáîòû ñïåê-

òðîìåòðà: ìîùíîñòü âûñîêî÷àñòîòíîãî ãåíåðàòî-

ðà — 1150 Âò; ñêîðîñòü ïîòîêà àðãîíà, íåñóùåãî

àýðîçîëü, — 0,6 äì3/ìèí; ñêîðîñòü âñïîìîãàòåëü-

íîãî ïîòîêà àðãîíà — 0,5 äì3/ìèí; ñêîðîñòü îõëà-

æäàþùåãî ïîòîêà àðãîíà — 12 äì3/ìèí, àíàëèòè-

÷åñêàÿ ëèíèÿ Fe II 259,940 íì.

Ïîäãîòîâêà ïðîá ê àíàëèçó. Äëÿ îïðåäåëå-

íèÿ æåëåçà ìåòîäîì ÝÄÐÔÀ èñïîëüçîâàëè òàáëå-

òèðîâàííûå èçëó÷àòåëè. Íàâåñêó èññëåäóåìîãî

îáðàçöà è âûñóøåííîé ïðè 105 °C ìîäåëüíîé

ñìåñè (1 ã) ñìåøèâàëè ñ 0,5 ã ñâÿçóþùåãî âåùåñò-

âà (H3BO3 èëè Wax) è ãîìîãåíèçèðîâàëè èñòèðà-

íèåì â òå÷åíèå 20 ìèí â àãàòîâîé ñòóïêå. Âûáîð
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Òàáëèöà 1. Êîìïîíåíòíûé ñîñòàâ ìîäåëüíûõ ñìåñåé

Table 1. Component composition of model mixtures

Êîìïîíåíò

ìîäåëüíîé ñìåñè

Äîëÿ êîìïîíåíòà â ìîäåëüíîé ñìåñè, % ìàññ.

¹ 1 ¹ 2 ¹ 3 ¹ 4 ¹ 5 ¹ 6 ¹ 7 ¹ 8

ZnO 15,07 20,00 24,97 29,95 34,95 39,86 22,97 21,00

Fe2O3, â òîì

÷èñëå Fe

66,96 55,87 44,95 33,96 22,96 14,36 26,94 30,00

46,8 39,1 31,4 23,8 16,1 10,0 18,8 21,0

NaCl 6,08 8,00 9,98 12,01 13,99 26,75 37,94 31,59

KCl 1,51 2,01 2,52 2,99 3,57 — — —

K2SO4 3,03 4,02 4,98 5,99 7,02 1,00 2,01 3,30

SiO2 2,01 2,70 3,30 4,01 4,70 1,01 2,01 3,01

PbO2 0,91 1,34 1,76 2,07 2,30 4,99 2,06 3,79

Mn2O3 0,92 1,30 1,70 2,02 2,30 1,02 2,05 2,01

CaO 3,01 4,05 5,03 6,00 7,00 7,70 2,03 2,01

MgO 0,52 0,71 0,81 1,01 1,20 3,32 2,02 3,30



êîëè÷åñòâà ñâÿçóþùåãî áûë îáóñëîâëåí íåîáõî-

äèìîñòüþ ïîëó÷åíèÿ «òîëñòîé» è ïðî÷íîé òàá-

ëåòêè äèàìåòðîì 19 ìì è îáùåé ìàññîé 1,5 ã ïðè

äàâëåíèè 15 ò íà ëàáîðàòîðíîì ïîëóàâòîìàòè÷å-

ñêîì ïðåññå PARATUSpress P140.

Ïðèãîòîâëåííûå äëÿ ÝÄÐÔÀ òàáëåòêè ïûëå-

âûáðîñîâ ãàçîî÷èñòêè è ìîäåëüíûõ ñìåñåé ñ áîð-

íîé êèñëîòîé (ñîîòíîøåíèå 2:1) ïðè õðàíåíèè

îêàçàëèñü íåñòàáèëüíûìè — ñòàíîâèëèñü øåðî-

õîâàòûìè, ðàçðóøàëèñü. Òàáëåòêè ïûëåâûáðî-

ñîâ ãàçîî÷èñòêè, ïðèãîòîâëåííûå ñ îðãàíè÷åñêèì

ñâÿçóþùèì Wax, â óñëîâèÿõ àíàëèçà è õðàíåíèÿ

áûëè ñòàáèëüíûìè, ïîýòîìó âñå äàëüíåéøèå èñ-

ñëåäîâàíèÿ ïî îïðåäåëåíèþ æåëåçà ïðîâîäèëè ñ

îðãàíè÷åñêèì ñâÿçóþùèì Wax. Óñëîâèÿ òàáëåòè-

ðîâàíèÿ âûáèðàëè èñõîäÿ èç ìèíèìàëüíîé òîë-

ùèíû òàáëåòîê, ïðèãîòîâëåííûõ èç ìîäåëüíûõ

ñìåñåé è ðåàëüíûõ îáðàçöîâ ñî ñâÿçóþùèì Wax, ñ

ó÷åòîì ðåêîìåíäàöèè [23]. Òîëùèíà îáðàçöîâ â

óñëîâèÿõ «òîëñòîãî» îáðàçöà íå äîëæíà âëèÿòü

íà èíòåíñèâíîñòü ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé, åñëè îíà

áîëüøå èëè ðàâíà òîëùèíå èçëó÷àþùåãî ñëîÿ d,

ðàññ÷èòûâàåìîé ïî ôîðìóëå:

d

m mi

�

�

4 61

1

,

sin sin
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	 (1)

ãäå ìm1, ìmi — ìàññîâûå êîýôôèöèåíòû ïîãëîùå-

íèÿ ïåðâè÷íîãî è âòîðè÷íîãî èçëó÷åíèÿ â èçëó-

÷àòåëÿõ ñîîòâåòñòâåííî; ö, ø — óãîë ïàäåíèÿ

ïåðâè÷íîãî ðåíòãåíîâñêîãî èçëó÷åíèÿ è óãîë ðå-

ãèñòðàöèè ôëóîðåñöåíòíîãî èçëó÷åíèÿ (ö = ø =

= 45°); ñ — íàñûïíàÿ ïëîòíîñòü àíàëèçèðóåìîãî

ìàòåðèàëà, ã/ñì3.

Ìàññîâûå êîýôôèöèåíòû ïîãëîùåíèÿ ïåð-

âè÷íîãî (ìm1) è âòîðè÷íîãî (ìmi) èçëó÷åíèÿ ðàñ-

ñ÷èòûâàëè ñ ó÷åòîì ñîñòàâà ìîäåëüíûõ ñìåñåé ïî

ôîðìóëå:

� �m i m i

i

C�
 ( ) , (2)

ãäå ìm — ìàññîâûé êîýôôèöèåíò ïîãëîùåíèÿ èç-

ëó÷åíèÿ m èçëó÷àòåëåì; (ìm)i — ñïðàâî÷íîå çíà-

÷åíèå ìàññîâîãî êîýôôèöèåíòà ïîãëîùåíèÿ èç-

ëó÷åíèÿ m ýëåìåíòîì i [24].

Çíà÷åíèÿ òîëùèí èçëó÷àþùåãî ñëîÿ òàáëå-

òîê ñî ñâÿçóþùèìè H3BO3 è Wax äëÿ èçëó÷åíèÿ

FeKá ïðèâåäåíû â òàáë. 2. Àíàëèç äàííûõ òàáë. 2

ïîêàçûâàåò, ÷òî çíà÷åíèÿ d íàìíîãî ìåíüøå

ôàêòè÷åñêîé òîëùèíû òàáëåòîê, ðàâíîé 2,6 ìì,

ò.å. óñëîâèå «òîëñòîãî» ñëîÿ âûïîëíÿåòñÿ.

Ôàçîâûé ñîñòàâ ïûëåâûáðîñîâ ãàçîî÷èñòêè

óñòàíàâëèâàëè ðåíòãåíîôàçîâûì àíàëèçîì. Äëÿ

ýòîãî èñõîäíûå îáðàçöû èñòèðàëè 20 ìèí â àãà-

òîâîé ñòóïêå, çàòåì çàïðåññîâûâàëè â êþâåòû.

Äëÿ óäàëåíèÿ âîäîðàñòâîðèìûõ ïðèìåñåé èñõîä-

íûå ïðîáû ïðîìûâàëè äèñòèëëèðîâàííîé âîäîé.

Íàâåñêó 20 ã ïîìåùàëè â êîëáó îáúåìîì 300 ñì3,

äîáàâëÿëè 200 ñì3 äèñòèëëèðîâàííîé âîäû è êè-

ïÿòèëè â òå÷åíèå 1 ÷. Íàãðåâ êîíòðîëèðîâàëè

äëÿ èñêëþ÷åíèÿ îáèëüíîãî ïåíîîáðàçîâàíèÿ. Ïî-

ñëå êèïÿ÷åíèÿ îñàäîê îòôèëüòðîâûâàëè ÷åðåç

äâîéíîé ôèëüòð «ñèíÿÿ ëåíòà», ñóøèëè ïðè

260 °C è çàïðåññîâûâàëè â êþâåòû äëÿ ïðîâåäå-

íèÿ ôàçîâîãî àíàëèçà.

Äëÿ èäåíòèôèêàöèè ìàãíåòèòà â êîìïîíåí-

òàõ ïûëåâûáðîñîâ ãàçîî÷èñòêè èçó÷àëè èçìåíå-

íèå ôàç òâåðäîãî îñòàòêà èñïûòóåìûõ îáðàçöîâ

ïîñëå îáðàáîòêè àçîòíîé êèñëîòîé: 2 ã ïûëåâûá-

ðîñîâ ãàçîî÷èñòêè ïîìåùàëè â êîíè÷åñêóþ êîëáó

íà 300 ñì3, äîáàâëÿëè 50 ñì3 15 %-íîé àçîòíîé

êèñëîòû è êèïÿòèëè 2 ÷. Îñàäîê îòôèëüòðîâûâà-

ëè ÷åðåç äâîéíîé ôèëüòð «ñèíÿÿ ëåíòà», ïðîìû-

âàëè 200 ñì3 äèñòèëëèðîâàííîé âîäû è ñóøèëè

ïðè 260 °C. Çàòåì òâåðäûé îñòàòîê çàïðåññîâûâà-

ëè â êþâåòû è ïðîâîäèëè ôàçîâûé àíàëèç.

Ïîäãîòîâêà îáðàçöîâ ê àíàëèçó ìåòîäîì

ÈÑÏ-ÀÝÑ. Ïîìèìî ÝÄÐÔÀ îáðàçöû àíàëèçèðî-

âàëè íåçàâèñèìûì ìåòîäîì ÈÑÏ-ÀÝÑ. Ñëîæ-

íîñòü àíàëèçà èñïûòóåìûõ îáðàçöîâ ìåòîäîì

ÈÑÏ-ÀÝÑ îáóñëîâëåíà ïðîáîïîäãîòîâêîé, êîòî-

ðàÿ áûëà ïðîäîëæèòåëüíîé è òðóäîåìêîé ñ ïðè-

ìåíåíèåì ñèëüíûõ ìèíåðàëüíûõ êèñëîò è èõ

ñìåñåé [25].

Êèñëîòíîå ðàçëîæåíèå èñõîäíûõ ïûëåâûáðî-

ñîâ ãàçîî÷èñòêè ïðîâîäèëè â îòêðûòîé ñèñòåìå.

Âìåñòå ñ èñïûòóåìûìè îáðàçöàìè òàêæå àíàëè-

çèðîâàëè ìîäåëüíûå ñìåñè. Îáðàçöû ìàññîé 0,5 ã

ïîìåùàëè â òåôëîíîâûå ñòàêàíû, ñìà÷èâàëè

5 ñì3 äåèîíèçîâàííîé âîäû, äîáàâëÿëè 10 ñì3

HCl(êîíö), 4 ñì3 HNO3(êîíö), 10 ñì3 HF(êîíö), âûïàðè-

âàëè äîñóõà ïðè 260 °C íà íàêðûòîé àñáåñòîâîé

òêàíüþ ïëèòêå. Îñòàâøèéñÿ îñàäîê ðàñòâîðÿëè â

1 ñì3 HNO3(êîíö) è 1 ñì3 HCl(êîíö), ðàñòâîð ïðîïóñ-

êàëè ÷åðåç ôèëüòð «ñèíÿÿ ëåíòà», ôèëüòð ïðî-

ìûâàëè 50 ñì3 äåèîíèçîâàííîé âîäû, ôèëüòðàò

ïåðåíîñèëè â ìåðíóþ êîëáó íà 100 ñì3 è äîâîäè-

ëè äî ìåòêè äåèîíèçîâàííîé âîäîé, à çàòåì ðàç-
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Òàáëèöà 2. Çíà÷åíèÿ òîëùèíû èçëó÷àþùåãî ñëîÿ òàáëåòîê äëÿ èçëó÷åíèÿ FeKá (ìì)

Table 2. Values of the thickness (mm) of the radiating layer of tablets for FeKá radiation

Ñâÿçóþùåå

âåùåñòâî

Ìîäåëüíàÿ ñìåñü

¹ 1 ¹ 2 ¹ 3 ¹ 4 ¹ 5 ¹ 6 ¹ 7 ¹ 8

Wax 0,240 0,227 0,214 0,206 0,194 0,180 0,211 0,206

H3BO3 0,230 0,218 0,206 0,199 0,188 0,174 0,204 0,199



áàâëÿëè â 50 ðàç. ÈÑÏ-ÀÝÑ-îïðåäåëåíèå æåëåçà

ïðîâîäèëè â äèàïàçîíå îò 2 äî 50 ìã/äì3 ïî ãðà-

äóèðîâî÷íîìó ãðàôèêó, ïîñòðîåííîìó ñ èñïîëü-

çîâàíèåì îäíîýëåìåíòíîãî ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà

(Inorganic Ventures, ÑØÀ). Â öåëÿõ ó÷åòà âîç-

ìîæíûõ ìàòðè÷íûõ âëèÿíèé â ðàñòâîðû ñðàâíå-

íèÿ äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè

ïîìèìî àíàëèòà (Fe) âíîñèëè òàêæå Zn, Na è K

â êîíöåíòðàöèÿõ, ñîîòâåòñòâóþùèõ ñðåäíåìó

ñîäåðæàíèþ äàííûõ ýëåìåíòîâ â èññëåäóåìûõ

îáðàçöàõ.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Äèôðàêòîìåòðè÷åñêèå èññëåäîâàíèÿ ïûëå-

âûáðîñîâ ãàçîî÷èñòêè ïîçâîëèëè óñòàíîâèòü íàëè-

÷èå îêñèäà (ZnO, 18 – 22 % ìàññ.) è ôåððèòà öèíêà

(ZnFe2O4, 32 – 35 % ìàññ.), ìàãíåòèòà (Fe3O4, 3 –

5 % ìàññ.), ãàëèòà (NaCl, 10 – 12 % ìàññ.), ñèëüâè-

íà (KCl, 4 – 6 % ìàññ.) (ðèñ. 1, à). Ñóäÿ ïî òåõíî-

ëîãèè ïåðåðàáîòêè ìåòàëëîëîìà, èñòî÷íèêîì ïî-

ñòóïëåíèÿ õëîðèäîâ êàëèÿ è íàòðèÿ â ïûëåâûá-

ðîñû ãàçîî÷èñòêè ÿâëÿåòñÿ ïåðåðàáàòûâàåìîå

ñûðüå [1]. Èäåíòèôèöèðîâàííûå ôåððèò öèíêà,

ìàãíåòèò è öèíêèò îáðàçóþòñÿ â ïîòîêå ïûëåãà-

çîâîçäóøíîé ñìåñè âñëåäñòâèå îêèñëèòåëüíûõ

ïðîöåññîâ, ïðîòåêàþùèõ ïðè ïëàâêå îöèíêîâàí-

íîãî ìåòàëëîëîìà [10, 13]. Îáðàçîâàíèå ôåððèòà

öèíêà èç ïîðîøêîâîé ñìåñè ZnO è Fe2O3 ïðîòå-

êàåò ïðè òåìïåðàòóðàõ 1000 – 1100 °C [7, 26].

Ïðè ýòîì â òî÷êå îòáîðà ïûëåâûáðîñîâ ãàçîî÷è-

ñòêè ÀÝÌÇ òåìïåðàòóðà ñîñòàâëÿëà 1200 °C, ÷òî

ñïîñîáñòâîâàëî îáðàçîâàíèþ ôåððèòà öèíêà. Ïî-

ñòóïëåíèå öèíêà â ìåòàëëè÷åñêóþ ïûëü îáóñëîâ-

ëåíî åãî èñïàðåíèåì ïðè ïëàâêå ìåòàëëîëîìà, à

æåëåçà — ìåõàíè÷åñêèì ïåðåíîñîì è èñïàðåíèåì

èç-çà ëîêàëüíîãî ïåðåãðåâà ðàñïëàâà [3]. Íà ôîð-

ìèðîâàíèå êîìïîíåíòíîãî ñîñòàâà ïûëåâûáðîñîâ

ãàçîî÷èñòêè âëèÿåò êèñëîðîä â ñèñòåìå óäàëåíèÿ

îòõîäÿùèõ ãàçîâ, ïîýòîìó â ðåçóëüòàòå ïðîòå-

êàþùèõ îêèñëèòåëüíûõ ïðîöåññîâ êîìïîíåíòû

ïûëåâûáðîñîâ ãàçîî÷èñòêè ìîãóò âêëþ÷àòü á-Fe,

FeO, Fe3O4, Fe2O3, ZnO, ZnFe2O4 [3]. Íà ôàçîâûé

ñîñòàâ îáðàçöîâ òàêæå âëèÿþò êîíöåíòðàöèè

öèíêà è æåëåçà. Â îáðàçöàõ, ñîäåðæàâøèõ

48,96 % æåëåçà è 9,24 % öèíêà, ìåòîäîì ìåññáàó-

ýðîâñêîé ñïåêòðîñêîïèè óñòàíîâëåíû ôàçû

Fe3O4 (14 %), ZnFe2O4 (29 %), ZnO (2 %) [27]. Äëÿ

ñîäåðæàíèé öèíêà 33,16 % è æåëåçà 17,89 % äî-

ìèíèðóþùèìè ôàçàìè ïûëåâûáðîñîâ ãàçîî÷èñò-

êè ÿâëÿþòñÿ ZnO, ZnxFe3–xO4 è Fe3O4 [18].

Ïðè ïðîìûâàíèè ïûëåâûáðîñîâ ãàçîî÷èñòêè

äèñòèëëèðîâàííîé âîäîé ðàñòâîðÿåòñÿ îêîëî

20 % ìàññ. îáðàçöà. Ôàçîâûé àíàëèç íåðàñòâîðè-

ìîãî îñòàòêà ïîêàçàë íàëè÷èå êâàðöà, ãðàôèòà,

ìàãíåòèòà, îêñèäà è ôåððèòà öèíêà, íî îòñóòñò-

âîâàëè ãàëèò è ñèëüâèí (ñì. ðèñ. 1, á). Äëÿ èäåí-

òèôèêàöèè ìàãíåòèòà è ôåððèòà öèíêà, èìåþ-

ùèõ ïîõîæèå ñòðóêòóðû, è ïîäòâåðæäåíèÿ ïðè-

ñóòñòâèÿ ìàãíåòèòà â ïûëåâûáðîñàõ ãàçîî÷èñòêè

àíàëèçèðóåìûé îáðàçåö îáðàáîòàëè àçîòíîé êèñ-

ëîòîé. Ôåððèòû öèíêà è ìàãíåòèò íåðàñòâîðèìû

â âîäå, íî ôåððèòû íåóñòîé÷èâû ê êèñëîòàì, à

íàèáîëüøàÿ ðàñòâîðèìîñòü ìàãíåòèòà â 20 %-íîé

àçîòíîé êèñëîòå ñîñòàâëÿåò 8,95 % [18, 28, 29].

Ïîñëå îáðàáîòêè ïûëåâûáðîñîâ ãàçîî÷èñòêè

àçîòíîé êèñëîòîé áîëåå 93 % ìàññ. îáðàçöà ðàñ-

òâîðèëîñü. Â òâåðäîì îñòàòêå èäåíòèôèöèðîâàëè

êâàðö, ãðàôèò, ìàãíåòèò (Fe3O4), ãåìàòèò (Fe2O3)

(ñì. ðèñ. 1, â). Ñìåùåíèÿ ïèêîâ, õàðàêòåðíûõ äëÿ

ôåððèòîâ öèíêà (2,98, 2,54 è 2,11 Å), ê ìàãíåòèòó

(2,97, 2,53 è 2,10 Å) ïîäòâåðæäàþò ïðèñóòñòâèå

ìàãíåòèòà â ïûëåâûáðîñàõ ãàçîî÷èñòêè. Íà äè-

ôðàêòîãðàììå îáðàçöà, îáðàáîòàííîãî àçîòíîé

êèñëîòîé, òàêæå îòìå÷åíû àìîðôíûå ôàçû (ñì.

ðèñ. 1, â).

Äàííûå èññëåäîâàíèÿ ïîêàçûâàþò, ÷òî îñ-

íîâíîé âåùåñòâåííîé ôîðìîé íàõîæäåíèÿ æåëå-

çà â ïûëåâûáðîñàõ ãàçîî÷èñòêè ÿâëÿåòñÿ ôåððèò

öèíêà. Ýòî ôàêò îïðåäåëèë âûáîð îêñèäà æåëåçà

(Fe2O3) ïðè ïðèãîòîâëåíèè ìîäåëüíûõ ñìåñåé.

ÝÄÐÔÀ ïûëåâûáðîñîâ ãàçîî÷èñòêè. Èñïû-

òóåìûå îáðàçöû ïûëåâûáðîñîâ ãàçîî÷èñòêè ïå-

ðåä ÝÄÐÔÀ ñóøèëè ïðè 105 °C 24 ÷. Îáðàçöû
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Ðèñ. 1. Äèôðàêòîãðàììû ïûëåâûáðîñîâ ãàçîî÷èñòêè

ýëåêòðîìåòàëëóðãè÷åñêîãî ïðîèçâîäñòâà: à — èñõîäíûé

îáðàçåö; á — ïîñëå îáðàáîòêè äèñòèëëèðîâàííîé âîäîé;

â — ïîñëå îáðàáîòêè àçîòíîé êèñëîòîé (àíîä òðóáêè —

Cu; íàïðÿæåíèå — 40 êÂ; òîê — 30 ìÀ; ñêîðîñòü ñúåì-

êè — 1 ãðàä/ìèí)

Fig. 1. XRD pattern of dust emissions: a — fresh sample;

b — after treatment with distilled water; c — after treat-

ment with nitric acid (Cu tube anode; voltage 40 kV; current

30 mA; shooting speed 1 degree/min)



ïîêàçàëè âûñîêóþ òåðìè÷åñêóþ óñòîé÷èâîñòü è

âëàãîñòîéêîñòü, óáûëü ìàññû ñîñòàâèëà ìåíåå

1 %. Äëÿ êîëè÷åñòâåííîé îöåíêè ñîäåðæàíèÿ

æåëåçà â ïûëåâûáðîñàõ ãàçîî÷èñòêè ìåòîäîì

ÝÄÐÔÀ âûáèðàëè â êà÷åñòâå àíàëèòè÷åñêîé

íàèáîëåå èíòåíñèâíóþ ëèíèþ FeKá1,2. Ëèíèÿ

FeKá1,2 (6,40 êýÂ) ïåðåêðûâàåòñÿ ñ ëèíèåé

MnKâ1,3 (6,49 êýÂ), íî òàê êàê ñîäåðæàíèå æåëåçà

(12 – 30 % ìàññ.) çíà÷èòåëüíî ïðåâûøàåò ñîäåð-

æàíèå ìàðãàíöà (îêîëî 1 % ìàññ), èíòåíñèâíîñòü

ëèíèè FeKá1,2 äîñòàòî÷íî âåëèêà ïî ñðàâíåíèþ

ñî âêëàäîì ëèíèè MnKâ1,3 (ðèñ. 2). Ñîãëàñíî ëè-

òåðàòóðíûì äàííûì îòíîøåíèå èíòåíñèâíîñòåé

ëèíèé MnKá1,2:MnKâ1,3 ñîñòàâëÿåò 7,69 [20]. Ïèê

æåëåçà FeKâ1,3 (7,06 êýÂ) íå èñïîëüçîâàëè èç-çà

ìåíüøåé èíòåíñèâíîñòè, ÷åì FeKá1,2.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ æåëåçà ìåòîäîì ÝÄÐÔÀ

ñòðîèëè ãðàäóèðîâî÷íûé ãðàôèê ñ èñïîëüçîâàíè-

åì ìîäåëüíûõ ñìåñåé ¹ 1 – 3 è 5 – 8, áëèçêèõ ïî

ôàçîâîìó è ýëåìåíòíîìó ñîñòàâó ê ïûëåâûáðî-

ñàì ãàçîî÷èñòêè (ðèñ. 3). Ïðè âûáîðå 7 ìîäåëü-

íûõ ñìåñåé â êà÷åñòâå îáðàçöîâ ñðàâíåíèÿ äëÿ

ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè ó÷èòû-

âàëè, ÷òî íåîáõîäèìî íå ìåíåå 5 – 7 îïîðíûõ òî-

÷åê [20, 30]. Îáðàçåö ¹ 4 èñïîëüçîâàëè â êà÷åñò-

âå ðåïåðíîãî äëÿ êîíòðîëÿ òî÷íîñòè

ïîñòðîåííîãî ãðàôèêà, ïîñêîëüêó ñîäåðæàíèå

æåëåçà â íåì ñîîòâåòñòâóåò ñåðåäèíå ëèíåéíîãî

äèíàìè÷åñêîãî äèàïàçîíà.

Ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ïîñòðîåí-

íûõ ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ äëÿ îïðåäåëåíèÿ

æåëåçà óñòàíàâëèâàëè ñ ó÷åòîì ðåêîìåíäàöèé

IUPAC [31]. Îòíîñèòåëüíûå ñòàíäàðòíûå îò-

êëîíåíèÿ (Sr) ðàññ÷èòûâàëè êàê îòíîøåíèÿ îñòà-

òî÷íûõ ñóìì îòêëîíåíèé (S0) ê ñðåäíèì ñîäåðæà-

íèÿì îïðåäåëÿåìûõ êîìïîíåíòîâ äëÿ ðàññìàòðè-

âàåìûõ ãðàäóèðîâî÷íûõ ôóíêöèé. Îòíîñèòåëü-

íîå ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå ãðàäóèðîâî÷íîé

õàðàêòåðèñòèêè äëÿ îïðåäåëåíèÿ æåëåçà ìåòî-

äîì ÝÄÐÔÀ â ïûëåâûáðîñàõ ãàçîî÷èñòêè ñîñòà-

âèëî 1,5 % îòí. äëÿ åãî ñîäåðæàíèé îò 10,0 äî

46,8 % ìàññ. ïðè îñòàòî÷íîé ñóììå îòêëîíåíèÿ S0

0,4 % ìàññ. Äëÿ ÈÑÏ-ÀÝÑ Sr ñîñòàâèëî 2,4 % îòí.

äëÿ ñîäåðæàíèé æåëåçà îò 2 äî 50 ìã/äì3 ïðè

çíà÷åíèè S0 0,4 ìã/äì3. Ïîëó÷åííûå ìåòîäàìè

ÈÑÏ-ÀÝÑ è ÝÄÐÔÀ çíà÷åíèÿ Sr ñîïîñòàâèìû.

Òî÷íîñòü îïðåäåëåíèÿ æåëåçà ìåòîäîì

ÝÄÐÔÀ îöåíèâàëè ïî ðåïåðíîìó îáðàçöó ¹ 4, à

ìåòîäîì ÈÑÏ-ÀÝÑ — íà îñíîâå äàííûõ àíàëèçà

ìîäåëüíûõ ñìåñåé. Áûëè ïîëó÷åíû óäîâëåòâîðè-

òåëüíûå çíà÷åíèÿ îòíîñèòåëüíûõ îòêëîíåíèé

(Ä) ïðè îïðåäåëåíèè æåëåçà â ïûëåâûáðîñàõ ãà-

çîî÷èñòêè, ñîñòàâèâøèå 2,6 % îòí. äëÿ ÈÑÏ-ÀÝÑ

è 1,3 % îòí. äëÿ ÝÄÐÔÀ. Ìåòîäàìè ÈÑÏ-ÀÝÑ è

ÝÄÐÔÀ ïðîàíàëèçèðîâàëè îáðàçöû ïûëåâûáðî-

ñîâ ãàçîî÷èñòêè ¹ 1 – 3: áûëà ïîëó÷åíà óäîâëå-

òâîðèòåëüíàÿ ñõîäèìîñòü ðåçóëüòàòîâ (òàáë. 3).

Çàêëþ÷åíèå

Ïî ðåçóëüòàòàì ïðîâåäåííûõ èññëåäîâàíèé

óñòàíîâèëè, ÷òî îñíîâíûìè ôàçàìè ïûëåâûáðî-
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Ðèñ. 2. Ðåíòãåíîâñêèé ôëóîðåñöåíòíûé ñïåêòð îáðàçöà

ñîñòàâà (% ìàññ.): Zn (24,1), Fe (23,8), Cl (8,7), Na (4,7), Mn

(1,4), S (1,1), Si (1,9), Ca (4,3), Pb (1,8), K (4,3), Mg (0,6)

(àíîä òðóáêè — Rh; íàïðÿæåíèå — 50 êÂ; òîê — 100 ìêÀ;

êîëëèìàòîð — 10 ìì; àòìîñôåðà — âàêóóì; âðåìÿ èçìåðå-

íèÿ — 100 ñ; àíàëèòè÷åñêèé äèàïàçîí — 0 – 40 êýÂ)

Fig. 2. X-ray fluorescence spectrum of the sample contain-

ing, wt.%: Zn (24.1), Fe (23.8), Cl (8.7), Na (4.7), Mn (1.4), S

(1.1), Si (1.9), Ca (4.3), Pb (1.8), K (4.3), and Mg (0.6) (Rh

tube anode; voltage 50 kV; current 100 ìA; collimator

10 mm; atmosphere — vacuum; measurement time 100 sec;

analytical range 0 – 40 keV)

È
í

ò
å
í

ñ
è

â
í

î
ñ
ò
ü
,
è

ì
ï

./
(ñ

·
ì

ê
À

)

Ñîäåðæàíèå, % ìàññ.

y x

R

= (109 ± 3)

= 0,9972

Ðèñ. 3. Ãðàäóèðîâî÷íûé ãðàôèê äëÿ îïðåäåëåíèÿ æåëå-

çà ìåòîäîì ÝÄÐÔÀ â ïûëåâûáðîñàõ ãàçîî÷èñòêè (À — ðå-

ïåðíàÿ òî÷êà)

Fig. 3. Calibration curve for the iron determination in the

dust emissions by EDXRF (A indicates a reference point)

Òàáëèöà 3. Ñîäåðæàíèå æåëåçà â ïûëåâûáðîñàõ ãàçî-

î÷èñòêè (% ìàññ.; n = 3; P = 0,95)

Table 3. Iron content in dust emissions of gas purification

(wt.%; n = 3; P = 0.95)

Îáðàçåö ïûëå-

âûáðîñîâ ãàçîî÷èñòêè
ÝÄÐÔÀ ÈÑÏ-ÀÝÑ

¹ 1 17,8 ± 0,1 17,3 ± 0,5

¹ 2 17,9 ± 0,2 17,1 ± 0,6

¹ 3 16,2 ± 0,1 16 ± 1



ñîâ ãàçîî÷èñòêè ÿâëÿþòñÿ öèíêèò, ôåððèòû öèí-

êà, ãàëèò è ñèëüâèí. Èçó÷åíû îñîáåííîñòè îïðå-

äåëåíèÿ æåëåçà â ïûëåâûáðîñàõ ãàçîî÷èñòêè ìå-

òîäàìè ÈÑÏ-ÀÝÑ è ÝÄÐÔÀ. Ðàçðàáîòàíà ìåòî-

äèêà ýêñïðåññíîãî îïðåäåëåíèÿ æåëåçà ìåòîäîì

ÝÄÐÔÀ (Sr = 1,3 %). Ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ æå-

ëåçà ìåòîäàìè ÝÄÐÔÀ è ÈÑÏ-ÀÝÑ àïðîáèðîâà-

ëè ïðè àíàëèçå ðåàëüíûõ îáðàçöîâ ïûëåâûáðî-

ñîâ ãàçîî÷èñòêè Àáèíñêîãî ýëåêòðîìåòàëëóðãè÷å-

ñêîãî çàâîäà, ïîëó÷åíà óäîâëåòâîðèòåëüíàÿ ñõî-

äèìîñòü ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà.

Ôèíàíñèðîâàíèå

Ðàáîòà âûïîëíåíà â ðàìêàõ ïðîåêòà Ãîñçàäà-

íèÿ Ìèíîáðíàóêè ÐÔ ¹ FZEN-2023-0006 ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì íàó÷íîãî îáîðóäîâàíèÿ ÖÊÏ «Ýêî-

ëîãî-àíàëèòè÷åñêèé öåíòð» Êóáàíñêîãî ãîñóíè-

âåðñèòåòà.

Êîíôëèêò èíòåðåñîâ

Àâòîðû çàÿâëÿþò îá îòñóòñòâèè êîíôëèêòà

èíòåðåñîâ.
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