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Íà ïðàêòèêå øèðîêî èñïîëüçóþòñÿ êëàññè÷åñêèå ìåòîäû îïðåäåëåíèÿ îáùåãî æåëåçà, ñðå-
äè êîòîðûõ îäíèì èç ñàìûõ ðàñïðîñòðàíåííûõ ÿâëÿåòñÿ îêèñëèòåëüíî-âîññòàíîâèòåëüíîå
òèòðîâàíèå. Â èçâåñòíîé ìåòîäèêå ISO 2597-1 (ÃÎÑÒ 32517) àíàëèç âêëþ÷àåò ðàçëîæåíèå
ïðîáû ñ åå ïåðåâåäåíèåì â ðàñòâîð, âîññòàíîâëåíèå Fe3+ ðàñòâîðîì SnCl2 äî Fe2+ è òèòðî-
âàíèå ðàñòâîðîì K2Cr2O7 â ïðèñóòñòâèè èíäèêàòîðà — äèôåíèëàìèíîñóëüôîíàòà íàòðèÿ
èëè áàðèÿ. Â íàñòîÿùåé ðàáîòå ïðåäëîæåíà òèòðèìåòðè÷åñêàÿ ìåòîäèêà îïðåäåëåíèÿ îá-
ùåãî æåëåçà ñ èñïîëüçîâàíèåì â êà÷åñòâå âîññòàíîâèòåëÿ òåòðàãèäðèäîáîðàòà êàëèÿ âìåñ-
òî SnCl2. Èçó÷åíû îñîáåííîñòè èçâåñòíîé è ðàññìàòðèâàåìîé ìåòîäèê ïðè ïðèìåíåíèè
ñïåêàíèÿ äëÿ ðàçëîæåíèÿ ïðîá â õîäå àíàëèçà áîëüøîãî êîëè÷åñòâà îáðàçöîâ. Ïðèìåíåíèå
ðàçðàáîòàííîé ìåòîäèêè äëÿ àíàëèçà ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ è ðåàëüíûõ òåõíîãåííûõ ìà-
òåðèàëîâ ñ ïîâûøåííûì ñîäåðæàíèåì ìåäè íà ïðèìåðå âåëüö-êëèíêåðà ïîêàçàëî óäîâëåò-
âîðèòåëüíóþ òî÷íîñòü è âîñïðîèçâîäèìîñòü ïîëó÷åííûõ çíà÷åíèé îáùåãî ñîäåðæàíèÿ æå-
ëåçà. Ðåçóëüòàòû ñâèäåòåëüñòâóþò î âîçìîæíîñòè ïðèìåíåíèÿ ðàññìàòðèâàåìîãî ñïîñîáà
äëÿ îïðåäåëåíèÿ æåëåçà â ïðîáàõ ñ ïîâûøåííûì ñîäåðæàíèåì ìåäè áåç äîïîëíèòåëüíîãî
ýòàïà îòäåëåíèÿ æåëåçà îò ìåäè. Âûñîêàÿ ïðîèçâîäèòåëüíîñòü àíàëèçà îáóñëîâëåíà îòñóò-
ñòâèåì ñòàäèè îòäåëåíèÿ æåëåçà îò ìåäè è ïðîñòîòîé ïðîâåäåíèÿ âîññòàíîâëåíèÿ ïðè êîì-
íàòíîé òåìïåðàòóðå, à òàêæå òåì, ÷òî íå òðåáóåòñÿ êîíòðîëèðîâàòü êîëè÷åñòâî äîáàâëÿå-
ìîãî âîññòàíîâèòåëÿ è òèòðîâàòü ðàñòâîð ñðàçó ïîñëå âîññòàíîâëåíèÿ æåëåçà. Óêàçàííûå
ïðåèìóùåñòâà íàðÿäó ñ îòñóòñòâèåì íåîáõîäèìîñòè ïðèìåíåíèÿ òîêñè÷íûõ ñîåäèíåíèé
ðòóòè äåëàþò ðàññìàòðèâàåìûé ñïîñîá ïðèâëåêàòåëüíûì äëÿ àíàëèçà áîëüøîãî êîëè÷åñò-
âà ïðîá.
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Redox titration is one of the most common classical methods widely used in practice for the determination
of total iron. A well-known procedure ISO 2597-1 (GOST 32517) includes the decomposition of a sample
with dissolution, the reduction of Fe3+ to Fe2+ using a SnCl2 solution and its titration with a K2Cr2O7 solu-
tion in the presence of sodium or barium diphenylaminosulfonate as an indicator. We propose to use potas-
sium tetrahydroborate KBH4 as a reducing agent for Fe3+ to Fe2+ instead of SnCl2 to modify a titrimetric
method of total iron determination. The features of the well-known and considered methods are studied
when using sintering for sample decomposition during the analysis of a large number of samples. Applica-
tion of the developed method for the analysis of standard samples and technogenic materials with a high
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copper content, namely, Waelz slag showed a satisfactory accuracy and reproducibility of the obtained val-
ues of the total iron content. The results obtained indicate the possibility of the application of this method
to the iron determination in the samples with a high copper content without an additional step of the iron
separation from copper. A high productivity of the analysis (apart from the absence of the separation
stage) is achieved due to the simplicity of the reduction process occurred at room temperature, no need for
the control of the added amount of the reducing agent, and the possibility of holding the solutions for a
long time before the titration. These advantages along with the no need for using toxic mercury com-
pounds during the analysis make the method attractive for the analysis of a large number of samples.

Keywords: iron; redox titration; copper; Waelz slag; potassium tetrahydridoborate.

Ââåäåíèå

Äîëÿ æåëåçà è ñïëàâîâ íà åãî îñíîâå â ìèðî-
âîì ïðîèçâîäñòâå ìåòàëëîâ ñîñòàâëÿåò îêîëî
95 % [1]. Ðàñïðîñòðàíåííîñòü æåëåçà â çåìíîé
êîðå ïðåäîïðåäåëÿåò åãî íàõîæäåíèå â çíà÷è-
òåëüíûõ êîëè÷åñòâàõ íå òîëüêî â æåëåçíûõ ðó-
äàõ è îòõîäàõ ÷åðíîé ìåòàëëóðãèè, íî è â äðóãèõ
ìàòåðèàëàõ, íàïðèìåð, â ðóäàõ è îòõîäàõ öâåò-
íîé ìåòàëëóðãèè, ñûðüå è ïðîäóêòàõ ñòðîèòåëü-
íîé îòðàñëè, õèìè÷åñêîé ïðîìûøëåííîñòè è äð.
Â ñâÿçè ñ ýòèì îïðåäåëåíèå æåëåçà â ðàçëè÷íûõ
ìàòåðèàëàõ èìååò âàæíîå çíà÷åíèå äëÿ íàó÷-
íî-èññëåäîâàòåëüñêîé è ïðîèçâîäñòâåííîé äåÿ-
òåëüíîñòè.

Íåñìîòðÿ íà ñòðåìèòåëüíîå ðàçâèòèå ðåíòãå-
íîôëóîðåñöåíòíîãî àíàëèçà [2, 3] è ñïåêòðàëü-
íûõ ìåòîäîâ ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé
[4, 5] äëÿ îïðåäåëåíèÿ æåëåçà âñå åùå èñïîëüçó-
þò ôîòîìåòðè÷åñêèå [6, 7], òèòðèìåòðè÷åñêèå [8]
è ãðàâèìåòðè÷åñêèå [9] ìåòîäèêè èç-çà èõ îòíî-
ñèòåëüíîé ïðîñòîòû. Ñðåäè ýòèõ ìåòîäèê îäíîé
èç ñàìûõ ðàñïðîñòðàíåííûõ ÿâëÿåòñÿ ISO
2597-11 (ðîññèéñêèé àíàëîã — ÃÎÑÒ 325172).
Àíàëèç âêëþ÷àåò ðàçëîæåíèå ïðîáû ñ åå ïåðå-
âåäåíèåì â ðàñòâîð, âîññòàíîâëåíèå â ðàñòâîðå
èîíîâ æåëåçà (III) ðàñòâîðîì SnCl2 äî Fe2+ è èõ
òèòðîâàíèå ðàñòâîðîì K2Cr2O7 â ïðèñóòñòâèè èí-
äèêàòîðà — äèôåíèëàìèíîñóëüôîíàòà íàòðèÿ
èëè áàðèÿ. Ìåòîä îáëàäàåò âûñîêîé òî÷íîñòüþ
ïðè îïðåäåëåíèè âûñîêèõ ñîäåðæàíèé æåëåçà
[10], ïîýòîìó ñòàíäàðò ïðåäóñìàòðèâàåò èñïîëü-
çîâàíèå ýòîãî ìåòîäà äëÿ îïðåäåëåíèÿ æåëåçà â
ðóäàõ è äðóãèõ æåëåçîñîäåðæàùèõ ìàòåðèàëàõ â
äèàïàçîíå 10 – 75 %.

Â ëàáîðàòîðèè ïðîáëåì ìåòàëëóðãèè êîì-
ïëåêñíûõ ðóä èì. àêàäåìèêà Áàðäèíà ÈÌÅÒ
ÐÀÍ ïðîâîäÿò ìíîãîôàêòîðíûå èññëåäîâàíèÿ
ôèçèêî-õèìè÷åñêèõ îñíîâ ïåðåðàáîòêè ðàçëè÷íî-
ãî ñûðüÿ, â òîì ÷èñëå æåëåçîðóäíîãî è æåëåçîñî-
äåðæàùåãî, àíàëèçèðóÿ ýòèì ìåòîäîì èñõîäíûå

ìàòåðèàëû è ïðîäóêòû èõ ïåðåðàáîòêè. Ïðè ýòîì
áîëüøîå êîëè÷åñòâî àíàëèçèðóåìûõ ïðîá, èíîãäà
èñ÷èñëÿåìîå äåñÿòêàìè çà ðàáî÷èé äåíü, äåëàåò
âàæíûì ôàêòîðîì óâåëè÷åíèå ïðîèçâîäèòåëüíî-
ñòè àíàëèçà ïóòåì óìåíüøåíèÿ åãî ïðîäîëæè-
òåëüíîñòè. Äëÿ ýòîé öåëè èç òðåõ âîçìîæíûõ âè-
äîâ ðàñòâîðåíèÿ ïðîá ïî ÃÎÑÒ 32517, âêëþ÷àþ-
ùèõ êèñëîòíîå ðàçëîæåíèå, ðàçëîæåíèå ñïåêàíè-
åì è ùåëî÷íîå ñïëàâëåíèå, áûëî âûáðàíî ðàçëî-
æåíèå ñïåêàíèåì êàê íàèáîëåå ýôôåêòèâíîå ïðè
àíàëèçå áîëüøîãî êîëè÷åñòâà îáðàçöîâ. Îäíàêî
äëÿ ïðîá ñ ïîâûøåííûì ñîäåðæàíèåì ìåäè äàí-
íûé ñïîñîá ðàçëîæåíèÿ ïðîá íå ïîäõîäèò. Â ðà-
áîòàõ [11, 12] ñîîáùàåòñÿ î çàâûøåííûõ ðåçóëü-
òàòàõ ïðè îïðåäåëåíèè æåëåçà ïóòåì åãî âîññòà-
íîâëåíèÿ õëîðèäîì îëîâà â ïðèñóòñòâèè ïîâû-
øåííûõ ñîäåðæàíèé ìåäè. Ñîãëàñíî ìåòîäèêå,
÷òîáû èçáåæàòü îøèáêè ïðè äàëüíåéøåì îïðåäå-
ëåíèè äëÿ ïðîá ñ ñîäåðæàíèåì ìåäè áîëåå 0,1 %,
ïðåäóñìîòðåíî îòäåëåíèå æåëåçà îò ìåäè ïóòåì
åãî îñàæäåíèÿ ïî ðåàêöèè [13]:

Fe3+ + 3NH3 · H2O = Fe(OH)3 + 3NH4
+. (1)

Ïîëó÷åííûé ãèäðîêñèä æåëåçà çàòåì ïîâòîð-
íî ïåðåâîäÿò â ðàñòâîð äëÿ îïðåäåëåíèÿ æåëåçà.
Ýòîò ýòàï òðåáóåò çíà÷èòåëüíûõ çàòðàò ðåñóðñîâ
è âðåìåíè è íå ïîäõîäèò äëÿ áûñòðîãî àíàëèçà
áîëüøèõ ïàðòèé îáðàçöîâ.

Èñõîäÿ èç ýòîãî äëÿ óñêîðåíèÿ àíàëèçà áûëà
ðàññìîòðåíà âîçìîæíîñòü çàìåíû âîññòàíîâèòå-
ëÿ íà áîëåå ïîäõîäÿùèé ðåàãåíò, êîòîðûé íå
âíîñèò èñêàæåíèé â ðåçóëüòàòû àíàëèçà ïðîá ñ
ïîâûøåííûì ñîäåðæàíèåì ìåäè. Â ðàáîòàõ
[12, 13] îïèñàíà ìåòîäèêà ñ èñïîëüçîâàíèåì òåò-
ðàãèäðèäîáîðàòà êàëèÿ (KBH4) âìåñòî äèõëîðèäà
îëîâà, â êîòîðîé ìåäü íå ìåøàåò îïðåäåëåíèþ
æåëåçà — åå äîïîëíèòåëüíî âíîñÿò â êà÷åñòâå
èíäèêàòîðà è êàòàëèçàòîðà ïðîöåññà âîññòàíîâ-
ëåíèÿ. Â ýòèõ ðàáîòàõ óïîìÿíóòàÿ ìåòîäèêà áûëà
èçó÷åíà â îñíîâíîì ïðè àíàëèçå ìîäåëüíûõ ðàñ-
òâîðîâ èëè ïîñëå ðàçëîæåíèÿ ïðîá ïóòåì ùåëî÷-
íîãî ñïëàâëåíèÿ.

Â íàñòîÿùåé ðàáîòå áûë îïðîáîâàí òèòðèìåò-
ðè÷åñêèé ìåòîä îïðåäåëåíèÿ æåëåçà ñ èñïîëüçî-
âàíèåì KBH4 â êà÷åñòâå âîññòàíîâèòåëÿ ïðè àíà-
ëèçå ðåàëüíûõ òåõíîãåííûõ ìàòåðèàëîâ ïîñëå
ðàçëîæåíèÿ ïðîá ñïåêàíèåì, ðåçóëüòàòû àíàëèçà
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ñðàâíèëè ñ ïîëó÷åííûìè ïî ñòàíäàðòíîé ìåòîäè-
êå ISO 2597-1.

Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

Â êà÷åñòâå êîíòðîëüíûõ îáðàçöîâ èñïîëüçî-
âàëè êàðáîíèëüíîå æåëåçî îñ÷ 13-2 (�99,98 % Fe)
è ÃÑÎ æåëåçíîé ðóäû NCS DC 14011a, ñîäåðæà-
ùèé 49,86 % Fe è 0,59 % Cu.

Â êà÷åñòâå îáúåêòîâ àíàëèçà ñëóæèëè îáðàç-
öû âåëüö-êëèíêåðà öèíêîâîãî ïðîèçâîäñòâà è
ïðîäóêòîâ åãî ìàãíèòíîé ñåïàðàöèè. Ïðîáû
âåëüö-êëèíêåðà áûëè ïîëó÷åíû îò äâóõ ðàçíûõ
ïðåäïðèÿòèé (ÏÀÎ «×ÖÇ» è ÎÎÎ «Àëüôàò-
ðàíñ»), ïåðåðàáàòûâàþùèõ ïûëè ýëåêòðîñòàëå-
ïëàâèëüíîãî ïðîèçâîäñòâà ñ ïîìîùüþ âåëüö-ïðî-
öåññà, è îáîçíà÷åíû êàê Ê1 è Ê2 ñîîòâåòñòâåííî.
Ñîäåðæàíèå ìåäè â îáðàçöàõ âåëüö-êëèíêåðà
áûëî îïðåäåëåíî ñ èñïîëüçîâàíèåì àòîìíî-ýìèñ-
ñèîííîãî ñïåêòðîìåòðà Vista Pro (Àâñòðàëèÿ):
äëÿ îáðàçöîâ Ê1 è Ê2 îíî ñîñòàâèëî 0,61 è 0,21 %
ñîîòâåòñòâåííî. Ñîñòàâ è õàðàêòåðèñòèêà âåëüö-
êëèíêåðà áîëåå ïîëíî ïðåäñòàâëåíû â ðàáîòå
[14].

Îáîáùåííîå ïîýòàïíîå îïèñàíèå èñïîëüçóå-
ìûõ àíàëèòè÷åñêèõ ìåòîäèê ïðèâåäåíî â òàáë. 1.

Ðàçëîæåíèå ñïåêàíèåì äëÿ äâóõ ñïîñîáîâ
ïðîâîäèëè îäèíàêîâî â ñîîòâåòñòâèè ñ ÃÎÑÒ
32517.1 (ISO 2597-1). Íàâåñêó àíàëèçèðóåìîãî

îáðàçöà ñìåøèâàëè ñ ðåàãåíòîì äëÿ ñïåêàíèÿ äî
ïîëó÷åíèÿ îäíîðîäíîé ìàññû, çàâîðà÷èâàëè â
êîíäåíñàòîðíóþ áóìàãó è ïåðåíîñèëè â ôàðôîðî-
âûé òèãåëü, â êîòîðîì íàõîäèëñÿ óïëîòíåííûé
ñëîé 0,3 – 0,5 ã îêñèäà ìàãíèÿ. Òèãåëü ïîìåùàëè
â ìóôåëüíóþ ïå÷ü è ñïåêàëè ïðè òåìïåðàòóðå
775 °C â òå÷åíèå 60 ìèí. Â ñîîòâåòñòâèè ñ ìå-
òîäèêîé ïðîäîëæèòåëüíîñòü ñïåêàíèÿ ïðîá äîëæ-
íà ñîñòàâëÿòü 15 – 20 ìèí. Â õîäå ïðåäâàðèòåëü-
íûõ èñïûòàíèé áûëî óñòàíîâëåíî, ÷òî ñïåêàíèå
â òå÷åíèå óêàçàííîãî âðåìåíè ïðèâîäèò ê íåïîë-
íîìó ñãîðàíèþ óãëåðîäà â ïðîáàõ âåëüö-êëèíêå-
ðà è ïðîäóêòàõ åãî ïåðåðàáîòêè, ñîäåðæàùèõ
5 – 20 % C â âèäå òðóäíîðàñòâîðèìîãî ãðàôèòà.
Â ñâÿçè ñ ýòèì âðåìÿ ñïåêàíèÿ áûëî óâåëè÷åíî
äî 60 ìèí èñõîäÿ èç ðåçóëüòàòîâ òåðìîãðàâèìåò-
ðè÷åñêîãî àíàëèçà ñêîðîñòè ñãîðàíèÿ óãëåðîä-
íûõ ìàòåðèàëîâ [15], ÷òî ïðèâåëî ê ïîëíîìó ðàñ-
òâîðåíèþ ïðîá áåç îñòàòêîâ.

Â ñëó÷àå ïðîâåäåíèÿ àíàëèçà ìåòîäîì ISO
2597-1 ñïå÷åííûå îáðàçöû ïåðåíîñèëè èç òèãëåé
â êîíè÷åñêèå êîëáû îáúåìîì 250 ìë, äîáàâëÿëè
ãîðÿ÷óþ äèñòèëëèðîâàííóþ âîäó è íàãðåâàëè
íà ïëèòå äî íà÷àëà êèïåíèÿ, äàëåå äîáàâëÿëè
ôòîðèä íàòðèÿ è îñòîðîæíî ïî ñòåíêå êîëáû ïðè-
ëèâàëè êîíöåíòðèðîâàííóþ ñîëÿíóþ êèñëîòó
(36 %). Åñëè ðàñòâîð áûë ìóòíûì, äîáàâëÿëè íå-
ñêîëüêî êàïåëü ðàñòâîðà õëîðèäà îëîâà (II)
(100 ã/ë) äëÿ îáåñöâå÷èâàíèÿ. Ðàñòâîð âûäåðæè-
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Òàáëèöà 1. Îïèñàíèå ìåòîäèê îïðåäåëåíèÿ æåëåçà

Table 1. Description of methods for iron determination

ISO 2597-1 Ðàññìàòðèâàåìûé ñïîñîá

Ñòàäèÿ ðàçëîæåíèÿ ñïåêàíèåì

Ìàññà íàâåñêè, ã 0,18-0,4

Ñìåñü äëÿ ñïåêàíèÿ 1,5 ã ñìåñè Na2CO3:(NH4)2C2O4:KNO3 = 10:4:1

Òåìïåðàòóðà ñïåêàíèÿ, °C 775

Âðåìÿ ñïåêàíèÿ, ìèí 60

Òåìïåðàòóðà ðàñòâîðåíèÿ, °C >95

Ðåàãåíòû äëÿ ðàñòâîðåíèÿ ñïåêà 10 ìë H2O + 0,5 ã NaF

+ 20 ìë 36 %-íîé HCl + 20 ìë 24 %-íîé H2SO4

Ðåàãåíòû äëÿ îáåñöâå÷èâàíèÿ ðàñòâîðà 1 – 5 êàïåëü SnCl2 (100 ã/ë) 1 – 2 êàïëè 37 %-íîé H2O2

Ñòàäèÿ âîññòàíîâëåíèÿ

Òåìïåðàòóðà âîññòàíîâëåíèÿ, °C >85 25 (êîìíàòíàÿ)

Ðåàãåíò äëÿ âîññòàíîâëåíèÿ SnCl2 (100 ã/ë) KBH4 (20 ã/ë)

Èíäèêàòîð âîññòàíîâëåíèÿ — 0,5 ìë CuSO4 (20 ã/ë)

Ñòàäèÿ òèòðîâàíèÿ

Ìàñêèðîâàíèå èçáûòêà âîññòàíîâèòåëÿ 5 ìë HgCl2 (20 ã/ë) —

Ðàçáàâëåíèå Äîâåäåíèå äî 300 ìë H2O

Ñìåñü êèñëîò 30 ìë ñìåñè: 150 ìë H2SO4 (ñ = 1,84 ã/ìë) + 150 ìë H3PO4 (ñ = 1,7 ã/ìë),
äîâåäåíèå âîäîé äî V = 1 ë

Èíäèêàòîð òèòðîâàíèÿ 1 ìë C12H10NBaO3S (2 ã/ë)

Òèòðàíò 0,01667 ìîëü/ë K2Cr2O7 (0,005585 ã Fe/ìë)



âàëè ïðè òåìïåðàòóðå áîëåå 95 °C äî èñ÷åçíîâå-
íèÿ òåìíîîêðàøåííûõ ÷àñòèö. Ïîñëå ïîëíîãî
ðàñòâîðåíèÿ â ñëó÷àå âîçìîæíîãî ïðèñóòñòâèÿ â
ïðîáàõ îðãàíè÷åñêèõ âåùåñòâ èëè çíà÷èòåëüíîãî
ñîäåðæàíèÿ ìûøüÿêà äîáàâëÿëè 5 ìë ðàñòâîðà
KMnO4 (25 ã/ë) è âûäåðæèâàëè ïðè ýòîé òåìïå-
ðàòóðå â òå÷åíèå 5 ìèí äëÿ èõ óäàëåíèÿ. Ñòåíêè
êîëáû îáìûâàëè íåáîëüøèì êîëè÷åñòâîì êîí-
öåíòðèðîâàííîé ñîëÿíîé êèñëîòû, äàëåå ïðè èí-
òåíñèâíîì ïåðåìåøèâàíèè ïî êàïëÿì äîáàâëÿëè
ðàñòâîð õëîðèäà îëîâà (II) äî îáåñöâå÷èâàíèÿ è
1 – 2 êàïëè â èçáûòêå ïî ðåàêöèè [16]:

2Fe3+ + Sn2+ = 2Fe2+ + Sn4+. (2)

Ïîñëå ýòîãî îõëàæäàëè ïîëó÷åííûé ðàñòâîð
äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû è äëÿ îêèñëåíèÿ èç-
áûòêà äâóõâàëåíòíîãî îëîâà, êîòîðîå ìåøàåò îï-
ðåäåëåíèþ æåëåçà, äîáàâëÿëè 5 ìë ðàñòâîðà õëî-
ðèäà ðòóòè (20 ã/ë), âûäåðæèâàÿ â òå÷åíèå 5 ìèí
äî îáðàçîâàíèÿ íåáîëüøîãî êîëè÷åñòâà õëîïüå-
âèäíîãî îñàäêà Hg2Cl2 ïî ðåàêöèè:

SnCl2 + 2HgCl2 = SnCl4 + Hg2Cl2�. (3)

Çàòåì ðàçáàâëÿëè ðàñòâîð õîëîäíîé äèñòèë-
ëèðîâàííîé âîäîé, äîáàâëÿëè ñìåñü êèñëîò è äè-
ôåíèëàìèíîñóëüôîíàòà áàðèÿ â êà÷åñòâå èíäè-
êàòîðà è ñðàçó æå òèòðîâàëè ñòàíäàðòíûì ðàñ-
òâîðîì äèõðîìàòà êàëèÿ äî ïåðåõîäà â êîíå÷íîé
òî÷êå òèòðîâàíèÿ áåñöâåòíîé èëè çåëåíîé îêðà-
ñêè â ôèîëåòîâóþ ïî ðåàêöèè:

6Fe2+ + Cr O2 7
2� + 14H+ =

= 6Fe3+ + 2Cr3+ + 7H2O. (4)

Â ðàññìàòðèâàåìîì ñïîñîáå àíàëèçà ïîñëå ïå-
ðåíîñà ñïå÷åííûõ îáðàçöîâ â êîíè÷åñêèå êîëáû
îáúåìîì 250 ìë, äîáàâëåíèÿ ãîðÿ÷åé äèñòèëëèðî-
âàííîé âîäû, íàãðåâà äî êèïåíèÿ è äîáàâëåíèÿ
ôòîðèäà íàòðèÿ â êà÷åñòâå ðåàãåíòà äëÿ ðàñòâî-
ðåíèÿ èñïîëüçîâàëè ðàçáàâëåííóþ ñåðíóþ êèñëî-
òó (1:3) òîãî æå îáúåìà. Âûáîð ñåðíîé êèñëîòû
âìåñòî ñîëÿíîé âûçâàí íåîáõîäèìîñòüþ èçáå-
æàòü îáðàçîâàíèÿ êîìïëåêñîâ õëîðèäà ìåäè
CuCl ads

� [17], ïðèñóòñòâèå êîòîðûõ ïðèâîäèò ê çà-
âûøåííûì ðåçóëüòàòàì àíàëèçà. Óêàçàííîå ðàç-
áàâëåíèå ðåàãåíòà áûëî âûáðàíî êàê îïòèìàëü-
íîå â ñâÿçè ñ íàèâûñøåé ñêîðîñòüþ ðàñòâîðåíèÿ
ïðîá. Ïðè íåîáõîäèìîñòè ðàñòâîð îáåñöâå÷èâàëè
ïóòåì äîáàâëåíèÿ 1 – 2 êàïåëü ðàñòâîðà 37 %
H2O2 âìåñòî ðàñòâîðà SnCl2 èç-çà îïèñàííûõ
âûøå àíàëîãè÷íûõ ñîîáðàæåíèé.

Ïîñëå ðàçëîæåíèÿ è ïîäãîòîâêè ïðîáû
ðàñòâîð îõëàæäàëè äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû,
îáìûâàëè ñòåíêè êîëáû âîäîé. Äàëåå ïðè èíòåí-
ñèâíîì ïåðåìåøèâàíèè ñ ïîìîùüþ ìàãíèòíîé
ìåøàëêè äîáàâëÿëè 10 – 15 êàïåëü ðàñòâîðà

CuSO4 (20 ã/ë) è ïî êàïëÿì — ðàñòâîð KBH4

(20 ã/ë) äî ïîÿâëåíèÿ óñòîé÷èâûõ (áîëåå 5 ñ) òåì-
íîîêðàøåííûõ ÷àñòèö ìåòàëëè÷åñêîé ìåäè, ÷òî
ÿâëÿåòñÿ ñâèäåòåëüñòâîì îêîí÷àíèÿ ïðîöåññà
âîññòàíîâëåíèÿ.

×èñòûé ðåàêòèâ KBH4 ñèíòåçèðîâàëè ñëå-
äóþùèì îáðàçîì [18]: NaBH4 (÷) ðàñòâîðÿëè â
ìèíèìàëüíîì êîëè÷åñòâå âîäû (57 ã íà 100 ìë
âîäû) è äîáàâëÿëè 10 %-íûé ñòåõèîìåòðè÷åñêèé
èçáûòîê ðàñòâîðà KOH (93 ã íà 100 ìë âîäû), âû-
ïàâøèå êðèñòàëëû îòäåëÿëè îò ìàòî÷íîãî ðàñ-
òâîðà ïóòåì ôèëüòðîâàíèÿ ñ ïîìîùüþ âîðîíêè
Áþõíåðà è êîëáû Áóíçåíà, ïðîìûâàëè îñàäîê îõ-
ëàæäåííûì ðàñòâîðîì ýòèëîâîãî ñïèðòà è ñóøè-
ëè ïðè òåìïåðàòóðå 70 – 80 °C. Äëÿ ïðèãîòîâëå-
íèÿ ðàñòâîðà KBH4 (20 ã/ë) 2 ã KBH4 ðàñòâîðÿëè
â 100 ìë âîäíîãî ðàñòâîðà NaOH (10 ã/ë). Ðàñ-
òâîð ñòàáèëåí â òå÷åíèå 24 ÷ ïðè êîìíàòíîé òåì-
ïåðàòóðå [13], ÷òî ñâÿçàíî ñ çàìåäëåíèåì ãèäðî-
ëèçà KBH4 â ðàñòâîðå ùåëî÷è [18].

Ïðîöåññ âîññòàíîâëåíèÿ Fe3+ äî Fe2+ òåòðà-
ãèäðèäîáîðàòîì êàëèÿ â ïðèñóòñòâèè èîíîâ Cu2+

îïèñûâàåòñÿ ðåàêöèÿìè [13, 19, 20]:

Fe3+ + 2BH4
– + 4H2O =

= Fe2+ + 2BO2
– + 4H+ + 6H2, (5)

Cu2+ + 2BH4
– + 6H2O =

= Cu + 2B(OH)3 + 7H2, (6)

Cu+ + Fe3+ = Fe2+ + Cu2+. (7)

Ïîñëå èñ÷åçíîâåíèÿ ÷àñòèö ìåòàëëè÷åñêîé
ìåäè ðàñòâîð ðàçáàâëÿëè õîëîäíîé äèñòèëëèðî-
âàííîé âîäîé, âíîñèëè ñìåñü ôîñôîðíîé è ñåð-
íîé êèñëîò, çàòåì äîáàâëÿëè èíäèêàòîð è òèòðî-
âàëè ïðè ïåðåìåøèâàíèè ñòàíäàðòíûì ðàñòâî-
ðîì äèõðîìàòà êàëèÿ àíàëîãè÷íî ìåòîäó ISO
2597-1.

Â îáåèõ ìåòîäèêàõ ìàññîâóþ äîëþ æåëåçà â
ïðîáå (% Fe) îïðåäåëÿëè ïî ôîðìóëå:

%Fe = C(V1 – V2)K/m · 100, (8)

ãäå V1 — îáúåì ðàñòâîðà K2Cr2O7, èçðàñõîäîâàí-
íûé íà òèòðîâàíèå àíàëèçèðóåìîãî ðàñòâîðà,
ìë; V2 — îáúåì ðàñòâîðà K2Cr2O7, èçðàñõîäîâàí-
íûé íà òèòðîâàíèå ðàñòâîðà â õîëîñòîì îïûòå,
ìë; C — êîíöåíòðàöèÿ òèòðîâàííîãî ðàñòâîðà
K2Cr2O7, ã Fe/ìë; m — ìàññà íàâåñêè îáðàçöà, ã;
K = 100/(100 – A) — êîýôôèöèåíò ïåðåñ÷åòà ìàñ-
ñîâîé äîëè îáùåãî æåëåçà â åãî ìàññîâóþ äîëþ â
ñóõîì âåùåñòâå; A — îïðåäåëÿåìàÿ ïî ÃÎÑÒ
23581.1 ìàññîâàÿ äîëÿ ãèãðîñêîïè÷åñêîé âëàãè â
àíàëèçèðóåìîé ïðîáå, %.

Â êîíòðîëüíûõ îïûòàõ ðåçóëüòàò àíàëèçà çà-
ïèñûâàëè â âèäå %Fe ± S%Fe, ãäå S%Fe — ñðåäíÿÿ
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êâàäðàòè÷íàÿ ïîãðåøíîñòü îïðåäåëåíèÿ æåëåçà,
îïðåäåëåííàÿ ïî ôîðìóëå:
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ãäå Sm — ïîãðåøíîñòü îïðåäåëåíèÿ ìàññû, ã;
SV — ïîãðåøíîñòü îïðåäåëåíèÿ îáúåìà, ìë; SC —
ïîãðåøíîñòü îïðåäåëåíèÿ òèòðà, ìë. Â êà÷åñòâå
Sm èñïîëüçîâàëè çíà÷åíèå àáñîëþòíîé ïîãðåø-
íîñòè àíàëèòè÷åñêèõ âåñîâ ±0,001 ã, â êà÷åñòâå
SV — ïîãðåøíîñòü èçìåðåíèÿ áþðåòêè ±0,05 ìë,
çíà÷åíèå SC áûëî îïðåäåëåíî çàðàíåå êàê äî-
âåðèòåëüíûé èíòåðâàë òèòðà óC (P = 0,95) ñ
èñïîëüçîâàíèåì êàðáîíèëüíîãî æåëåçà êàê
àíàëèçèðóåìîãî âåùåñòâà è ñîñòàâëÿëî
±0,000008 ã/ìë.

Â ñëó÷àå àíàëèçà ñ èñïîëüçîâàíèåì àâòîìàòè-
÷åñêîãî òèòðàòîðà Òèòðèîí-3 (Ðîññèÿ) äëÿ îáåèõ
ìåòîäèê ðàñòâîð ïîñëå äîáàâëåíèÿ ñìåñè êèñëîò
è èíäèêàòîðà äîâîäèëè äèñòèëëèðîâàííîé âîäîé
â ìåðíûõ êîëáàõ äî îáúåìà 400 ìë, îòáèðàëè àëè-
êâîòó 50 ìë â ìåðíûé ñòàêàí è äàëåå òèòðîâàëè
ïðè ïåðåìåøèâàíèè ñòàíäàðòíûì ðàñòâîðîì äè-
õðîìàòà êàëèÿ. Çíà÷åíèå ýêâèâàëåíòíîãî îáúåìà
òèòðàíòà îïðåäåëÿëè ïî çàðåãèñòðèðîâàííîé
êðèâîé òèòðîâàíèÿ â òî÷êå ýêâèâàëåíòíîñòè, ñî-
îòâåòñòâóþùåé ñêà÷êîîáðàçíîìó èçìåíåíèþ îï-
òè÷åñêîé ïëîòíîñòè ðàñòâîðà [21].

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Ñîäåðæàíèÿ æåëåçà â êîíòðîëüíûõ îáðàçöàõ
â ñðàâíåíèè ñ åãî èçâåñòíûìè ñîäåðæàíèÿìè â
êàðáîíèëüíîì æåëåçå è ÃÑÎ ïðåäñòàâëåíû â
òàáë. 2.

Êàê ñëåäóåò èç ïðèâåäåííûõ äàííûõ, ðåçóëü-
òàò àíàëèçà êàðáîíèëüíîãî æåëåçà ïðè èñïîëüçî-

âàíèè îáåèõ ìåòîäèê ñîâïàë ñ îæèäàåìûì. Äëÿ
ÃÑÎ ñ ïîâûøåííûì ñîäåðæàíèåì ìåäè ðàññìàò-
ðèâàåìàÿ ìåòîäèêà ïîêàçàëà õîðîøóþ ñõîäè-
ìîñòü ñ îæèäàåìûì çíà÷åíèåì, òîãäà êàê ïðè èñ-
ïîëüçîâàíèè ISO 2597-1 ðåçóëüòàò ïîëó÷èëñÿ çà-
âûøåííûì. Â òàáë. 3 ïðèâåäåíû ñîäåðæàíèÿ æå-
ëåçà â îáðàçöàõ âåëüö-êëèíêåðà, ïîëó÷åííûå ïðè
èñïîëüçîâàíèè äâóõ ðàçíûõ ìåòîäèê.

Êàê âèäíî èç òàáë. 3, ïîëó÷åííûå çíà÷åíèÿ
äëÿ îáðàçöà Ê2 ñ èñïîëüçîâàíèåì ðàçíûõ ìåòî-
äèê îêàçàëèñü áëèçêè ñ ïåðåñå÷åíèåì äîâåðè-
òåëüíûõ èíòåðâàëîâ. Ýòè äàííûå ñâèäåòåëüñòâó-
þò îá îòñóòñòâèè çíà÷èìîãî èñêàæåíèÿ ðåçóëüòà-
òîâ ïðè ïðèìåíåíèè ìåòîäèêè ISO 2597-1, êîãäà
ñîäåðæàíèå ìåäè íåçíà÷èòåëüíî ïðåâûøàåò äî-
ïóñòèìûå çíà÷åíèÿ (0,1 %). Ðàçíèöà â ïîëó÷åí-
íûõ ñðåäíèõ çíà÷åíèÿõ ñîäåðæàíèÿ äëÿ îáðàçöà
Ê1 îêàçàëàñü âûøå. è ñðåäíåå çíà÷åíèå äëÿ ìåòî-
äèêè ISO íå ïîïàäàåò â äîâåðèòåëüíûé èíòåðâàë
äëÿ ðàññìàòðèâàåìîãî ñïîñîáà. Ïðè ýòîì äîâåðè-
òåëüíûé èíòåðâàë äëÿ ñïîñîáà ISO 2597-1 äîñòà-
òî÷íî âåëèê çà ñ÷åò ñóùåñòâåííîãî ðàçìàõà çíà-
÷åíèé è âêëþ÷àåò â ñåáÿ ðåçóëüòàò, ïîëó÷åííûé
ïî ðàññìàòðèâàåìîé ìåòîäèêå. Ñëåäóåò îòìåòèòü
ïðèìåðíî äâóêðàòíî áîëüøåå çíà÷åíèå ðàçìàõà
ïðè èñïîëüçîâàíèè ISO 2597-1 äëÿ îáîèõ îáðàç-
öîâ, ÷òî ñâèäåòåëüñòâóåò î ìåíüøåé ñòàáèëüíî-
ñòè çíà÷åíèé è ìîæåò êîñâåííî óêàçûâàòü íà èñ-
êàæåíèå ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà ïðè íåêîòîðûõ èç-
ìåðåíèÿõ, à òàêæå âûñîêóþ âîñïðîèçâîäèìîñòü
ðåçóëüòàòîâ ïðè èñïîëüçîâàíèè ðàññìàòðèâàå-
ìîé ìåòîäèêè.

Ïîëó÷åííûå äàííûå ñâèäåòåëüñòâóþò î âîç-
ìîæíîñòè ïðèìåíåíèÿ ðàññìàòðèâàåìîãî ñïîñîáà
äëÿ àíàëèçà ïðîá ñ ïîâûøåííûì ñîäåðæàíèåì
ìåäè çà ñ÷åò õîðîøåé âîñïðîèçâîäèìîñòè è òî÷-
íîñòè ðåçóëüòàòîâ, òîãäà êàê ïðèìåíåíèå ISO
2597-1 ïðè àíàëèçå òàêèõ îáðàçöîâ áåç äîïîëíè-
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Òàáëèöà 2. Ñîäåðæàíèå Fe â êîíòðîëüíûõ îáðàçöàõ, %

Table 2. Fe content in control samples, %

Êîíòðîëüíûé îáðàçåö Îæèäàåìîå çíà÷åíèå ISO 2597-1 Ðàññìàòðèâàåìûé ñïîñîá

Æåëåçî êàðáîíèëüíîå ÎÑ× 13-2 99,98 99,87 ± 0,54 100,03 ± 0,54

Æåëåçíàÿ ðóäà NCS DC 14011a (0,59 % Cu) 49,86 50,87 ± 0,29 49,94 ± 0,29

Òàáëèöà 3. Ñîäåðæàíèå Fe â àíàëèçèðóåìûõ îáðàçöàõ âåëüö-êëèíêåðà, %

Table 3. Fe content in Waelz slag samples, %

Îáðàçåö Ìåòîä
Ñîäåðæàíèå
ìåäè, % Cu

Êîëè÷åñòâî
èçìåðåíèé, n

Ñðåäíåå
çíà÷åíèå, x

Äîâåðèòåëüíûé
èíòåðâàë ïðè

P = 0,95, ó

Ðàçìàõ,
R = xmax – xmin

Ê1 ISO 2597-1 0,61 14 24,16 ±0,34 1,97

Ê1 Ðàññìàòðèâàåìûé 0,61 13 23,87 ±0,17 0,98

Ê2 ISO 2597-1 0,21 12 30,36 ±0,22 1,27

Ê2 Ðàññìàòðèâàåìûé 0,21 20 30,47 ±0,07 0,62



òåëüíîãî ýòàïà îòäåëåíèÿ æåëåçà îò ìåäè ïðèâî-
äèò ê îøèáêàì.

Êðîìå ïîòðåáíîñòè â äîïîëíèòåëüíîì ýòàïå
îòäåëåíèÿ æåëåçà îò ìåäè, îäíèì èç äðóãèõ âàæ-
íûõ íåäîñòàòêîâ ìåòîäà ISO 2597-1 ÿâëÿåòñÿ èñ-
ïîëüçîâàíèå äëÿ ìàñêèðîâàíèÿ èçáûòêà âîññòà-
íîâèòåëÿ òîêñè÷íîãî ðàñòâîðà õëîðèäà ðòóòè (II)
[22], ÷òî âûçûâàåò íåîáõîäèìîñòü óòèëèçèðîâàòü
ïîëó÷åííûå ïîñëå àíàëèçà ðòóòüñîäåðæàùèå
ðàñòâîðû. Áûë ðàçðàáîòàí ðÿä ìåòîäèê ñ èñïîëü-
çîâàíèåì ìåíåå òîêñè÷íûõ ðàñòâîðîâ, ñàìîé èç-
âåñòíîé èç êîòîðûõ ÿâëÿåòñÿ ISO 2597-23, ãäå íà-
ðÿäó ñ SnCl2 â êà÷åñòâå âîññòàíîâèòåëÿ èñïîëüçó-
þò ðàñòâîð TiCl3, à èçáûòîê âîññòàíîâèòåëÿ óäà-
ëÿþò ðàñòâîðîì K2Cr2O7 èëè HClO4. Íî äàííûé
ñïîñîá áåç ñòàäèè îñàæäåíèÿ ïî ðåàêöèè (1) òàê-
æå íå ìîæåò áûòü èñïîëüçîâàí ïðè ïîâûøåííîì
ñîäåðæàíèè ìåäè èç-çà åå êàòàëèòè÷åñêîãî äåéñò-
âèÿ íà îêèñëåíèå òèòàíà â ðàñòâîðå [13]. Íàøè
èññëåäîâàíèÿ ïîêàçûâàþò, ÷òî ïðè àíàëèçå îá-
ðàçöîâ ñ ñîäåðæàíèåì Cu > 0,1 % íà ýòàïå âîñ-
ñòàíîâëåíèÿ Fe3+ ïðè äîáàâëåíèè èíäèêàòîðà
èíäèãîêàðìèíà âèçóàëüíîå îïðåäåëåíèå èçìåíå-
íèÿ öâåòà ðàñòâîðà îñëîæíåíî. Êðîìå òîãî, ìåòî-
äèêà ISO 2597-2 ÿâëÿåòñÿ òðóäîåìêîé èç-çà íåîá-
õîäèìîñòè òî÷íîãî îòñëåæèâàíèÿ îáúåìà äîáàâ-
ëÿåìîãî âîññòàíîâèòåëÿ è ðåàãåíòîâ äëÿ óäàëå-
íèÿ åãî èçáûòêà. Îïèñàíî òàêæå èñïîëüçîâàíèå
äëÿ âîññòàíîâëåíèÿ ìåòàëëè÷åñêîãî öèíêà [23] è
ñåðåáðà [24], íî ýòè ñïîñîáû òîæå ÿâëÿþòñÿ âåñü-
ìà òðóäîåìêèìè.

Ê ãëàâíûì ïðåèìóùåñòâàì ðàññìàòðèâàåìîãî
ñïîñîáà ñ èñïîëüçîâàíèåì â êà÷åñòâå âîññòàíîâè-
òåëÿ KBH4 îòíîñÿòñÿ îòñóòñòâèå âëèÿíèÿ èîíîâ
ìåäè íà îïðåäåëåíèå æåëåçà â ðàñòâîðàõ ñåðíîé
êèñëîòû è íåîáõîäèìîñòè íàãðåâà ïðè âîññòàíîâ-
ëåíèè äî òåìïåðàòóðû, áëèçêîé ê òåìïåðàòóðå
êèïåíèÿ [12]. Êðîìå òîãî, ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî â
ñïîñîáå ISO 2597-1 ïîñëå âîññòàíîâëåíèÿ, äîáàâ-

ëåíèÿ ðàñòâîðà HgCl2 è âûäåðæêè äëèòåëü-
íîñòüþ 5 ìèí ðàñòâîðû íåîáõîäèìî òèòðîâàòü
ñðàçó æå, ÷òî ñóùåñòâåííî âëèÿåò íà ïðîèçâîäè-
òåëüíîñòü àíàëèçà áîëüøîãî êîëè÷åñòâà ïðîá,
îñîáåííî åñëè ñîòðóäíèê ïðîâîäèò àíàëèç â îäè-
íî÷êó. Â ïðîòèâîïîëîæíîñòü ýòîìó, â ðàññìàòðè-
âàåìîì ñïîñîáå ðàñòâîð îñòàåòñÿ ïðèãîäíûì äëÿ
òèòðîâàíèÿ äî 300 ìèí ïîñëå âîññòàíîâëåíèÿ áåç
âëèÿíèÿ íà òî÷íîñòü àíàëèçà [12]. Ìàñêèðîâàíèå
èçáûòêà òåòðàãèäðèäîáîðàòà êàëèÿ íå òðåáóåòñÿ,
òàê êàê îí íå âëèÿåò íà îïðåäåëåíèå æåëåçà, ïî-
ýòîìó òî÷íîñòü ïðè äîáàâëåíèè âîññòàíîâèòåëÿ
íå íóæíà, ÷òî óñêîðÿåò ïðîâåäåíèå àíàëèçà.
Ñðàâíèòåëüíàÿ õàðàêòåðèñòèêà ìåòîäîâ ïðåä-
ñòàâëåíà â òàáë. 4.

Êàê ñëåäóåò èç òàáë. 4, åäèíñòâåííûì óìåíü-
øàþùèì ïðîèçâîäèòåëüíîñòü àíàëèçà íåäîñòàò-
êîì ðàññìàòðèâàåìîãî ñïîñîáà ÿâëÿåòñÿ íåâîç-
ìîæíîñòü èñïîëüçîâàíèÿ ñîëÿíîé êèñëîòû äëÿ
ðàçëîæåíèÿ ïðîá. Ëàáîðàòîðíàÿ ïðàêòèêà ïîêà-
çàëà, ÷òî ïðè èñïîëüçîâàíèè òîëüêî ñåðíîé êè-
ñëîòû ñêîðîñòü ðàçëîæåíèÿ ïðîá îáû÷íî íèçêà è
â çàâèñèìîñòè îò ñîñòàâà ðàçëàãàåìûõ ïðîá â
îïðåäåëåííîé ñòåïåíè ìåíüøå, ÷åì ïðè èñ-
ïîëüçîâàíèè ñîëÿíîé êèñëîòû (êàê â ñïîñîáå ISO
2597-1). Äëÿ óñêîðåíèÿ ïðîöåññà ðàçëîæåíèÿ
ïðîáîâàëè äîáàâëåíèå àçîòíîé êèñëîòû, îäíàêî
îíà âëèÿåò íà ïðîöåññ òèòðîâàíèÿ, âçàèìîäåéñò-
âóÿ ñ èíäèêàòîðîì [25]. Ëó÷øèì ðåøåíèåì äëÿ
óñêîðåíèÿ ïåðåâîäà îáðàçöîâ â ðàñòâîð îêàçàëîñü
äîáàâëåíèå ïî êàïëÿì H2O2 â õîäå ðàçëîæåíèÿ,
÷òî çíà÷èòåëüíî óâåëè÷èëî åãî ñêîðîñòü è íå
âëèÿëî íà ðåçóëüòàòû àíàëèçà. Â ñëó÷àå ëåãêî-
ðàñòâîðèìûõ ïðîá ïðîèçâîäèòåëüíîñòü àíàëèçà
ñ èñïîëüçîâàíèåì òåòðàãèäðèäîáîðàòà êàëèÿ â
êà÷åñòâå âîññòàíîâèòåëÿ çíà÷èòåëüíî âûøå ïî
ñðàâíåíèþ ñî ñïîñîáîì ISO 2597-1 çà ñ÷åò ïðî-
ñòîòû ïðîâåäåíèÿ âîññòàíîâëåíèÿ. Äëÿ àíàëèçà
òðóäíîðàñòâîðèìûõ ïðîá öåëåñîîáðàçíî óñêîðå-
íèå ðàñòâîðåíèÿ â óñòàíîâêàõ ìèêðîâîëíîâîãî
ðàçëîæåíèÿ [26].

Ïî ðåçóëüòàòàì àíàëèçà íåñêîëüêèõ ñîòåí îá-
ðàçöîâ áûëî óñòàíîâëåíî, ÷òî âðåìåííû� å çàòðà-
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3 ISO 2597-2:2008. Iron ores. Determination of total iron
content. Part 2: Titrimetric methods after titanium(III)
chloride reduction n.d. https://www.iso.org/standard/
43731.html (äàòà îáðàùåíèÿ 16.04.24).

Òàáëèöà 4. Ñðàâíèòåëüíàÿ õàðàêòåðèñòèêà ISO 2597-1 è ðàññìàòðèâàåìîãî ñïîñîáà îïðåäåëåíèÿ æåëåçà ñ èñïîëüçîâà-
íèåì KBH4 â êà÷åñòâå âîññòàíîâèòåëÿ

Table 4. Comparative characteristics of ISO 2597-1 and considered method of iron determination using KBH4 as a reducing
agent

Ñòàäèÿ àíàëèçà ISO 2597-1
Ðàññìàòðèâàåìûé

ñïîñîá

Ïðåäâàðèòåëüíîå óäàëåíèå ìåäè ïðè åå ñîäåðæàíèè >0,1 % Òðåáóåòñÿ Íå òðåáóåòñÿ

Èñïîëüçîâàíèå êîíöåíòðèðîâàííîé HCl äëÿ ðàñòâîðåíèÿ ïðîá Òðåáóåòñÿ Íå äîïóñêàåòñÿ

Òåìïåðàòóðà ïðîöåññà âîññòàíîâëåíèÿ, áëèçêàÿ ê òåìïåðàòóðå êèïåíèÿ (>90 °C) Òðåáóåòñÿ Íå òðåáóåòñÿ

Êîíòðîëü îáúåìà äîáàâëÿåìîãî âîññòàíîâèòåëÿ Òðåáóåòñÿ Íå òðåáóåòñÿ

Óäàëåíèå èçáûòêà âîññòàíîâèòåëÿ òîêñè÷íûì ñîåäèíåíèåì ðòóòè Òðåáóåòñÿ Íå òðåáóåòñÿ

Íåîáõîäèìîñòü íåìåäëåííîãî òèòðîâàíèÿ ïîñëå óäàëåíèÿ èçáûòêà âîññòàíîâèòåëÿ Òðåáóåòñÿ Íå òðåáóåòñÿ



òû íà ïðîâåäåíèå îïðåäåëåíèÿ îáùåãî æåëåçà
äëÿ ïðîá äîìåííûõ ïûëåé è øëàìîâ â ñîîòâåòñò-
âèè ñ ISO 2597-1, äëÿ êîòîðûõ íå òðåáîâàëîñü
ïðåäâàðèòåëüíîå óäàëåíèå ìåäè, è ðàññìàòðèâàå-
ìûì ñïîñîáîì ïðàêòè÷åñêè îäèíàêîâû. Äëÿ ïðîá
âåëüö-êëèíêåðà ââèäó íåîáõîäèìîñòè ïðåäâàðè-
òåëüíîãî óäàëåíèÿ ìåäè ïî ISO 2597-1 ðàññìàò-
ðèâàåìûé ñïîñîá ÿâëÿåòñÿ çíà÷èòåëüíî áîëåå
ïðîèçâîäèòåëüíûì.

Çàêëþ÷åíèå

Ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèÿ òèòðèìåòðè÷åñêîãî
îïðåäåëåíèÿ îáùåãî æåëåçà ïîñëå ðàçëîæåíèÿ
ïðîá ñïåêàíèåì íà îñíîâå ìåòîäèêè ISO 2597-1
ñ èñïîëüçîâàíèåì òåòðàãèäðèäîáîðàòà êàëèÿ
KBH4 â êà÷åñòâå âîññòàíîâèòåëÿ Fe3+ äî Fe2+

âìåñòî SnCl2 ïåðåä òèòðîâàíèåì ïîêàçàëè çíà÷è-
òåëüíûå ïðåèìóùåñòâà ðàññìàòðèâàåìîãî ñïîñî-
áà. Âûñîêèå ïðîèçâîäèòåëüíîñòü, òî÷íîñòü è âîñ-
ïðîèçâîäèìîñòü àíàëèçà, à òàêæå îòñóòñòâèå íå-
îáõîäèìîñòè ïðèìåíåíèÿ òîêñè÷íûõ ñîåäèíåíèé
ðòóòè äåëàþò ðàññìàòðèâàåìûé ñïîñîá ïðèâëåêà-
òåëüíûì äëÿ àíàëèçà áîëüøîãî êîëè÷åñòâà ïðîá.
Ýòî îñîáåííî âàæíî ïðè ðåøåíèè òåêóùèõ ïðî-
èçâîäñòâåííûõ âîïðîñîâ î ïðèìåíåíèè òåõ èëè
èíûõ òåõíîãåííûõ ìàòåðèàëîâ â ìåòàëëóðãè÷å-
ñêîé òåõíîëîãèè.

Ôèíàíñèðîâàíèå

Èññëåäîâàíèå âûïîëíåíî çà ñ÷åò ãðàíòà Ðîñ-
ñèéñêîãî íàó÷íîãî ôîíäà ¹ 24-23-00507,
https://rscf.ru/project/24-23-00507

Êîíôëèêò èíòåðåñîâ

Àâòîðû çàÿâëÿþò îá îòñóòñòâèè êîíôëèêòà
èíòåðåñîâ.
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