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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 3 íîÿáðÿ 2015 ã.

Îïðåäåëåíû óñëîâèÿ äèñïåðãèðîâàíèÿ ïîðîøêà äèîêñèäà öèðêîíèÿ ñ äîáàâêîé 3 % ìîë. îêñèäà

èòòðèÿ. Ãðàíóëîìåòðè÷åñêèé ñîñòàâ ïîðîøêà îïðåäåëÿëè ìåòîäàìè ñòàòè÷åñêîãî ëàçåðíîãî ðàñ-

ñåÿíèÿ è îïòè÷åñêîé ìèêðîñêîïèè. Ìåòîäîì ýëåêòðîôîðåçà ñ òèòðîâàíèåì èçìåðÿëè çàâèñèìîñòü

âåëè÷èíû äçåòà-ïîòåíöèàëà ñóñïåíçèè ÷àñòèö äèîêñèäà öèðêîíèÿ îò ðÍ ñðåäû. Èññëåäîâàíî âëè-

ÿíèå ïîêàçàòåëÿ êèñëîòíîñòè íà ñòàáèëüíîñòü ñóñïåíçèè â ïðîöåññå èçìåðåíèÿ. Ïîêàçàíî, ÷òî

ñòàáèëüíàÿ ñóñïåíçèÿ ìîæåò áûòü ïîëó÷åíà ñìåùåíèåì pH ñðåäû äèñïåðãèðîâàíèÿ êàê â îáëàñòü

«êèñëûõ», òàê è «ùåëî÷íûõ» çíà÷åíèé, à òàêæå äîáàâëåíèåì ïîâåðõíîñòíî-àêòèâíûõ âåùåñòâ,

íàïðèìåð, Dolapix CE 64.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ìåòîä ñòàòè÷åñêîãî ëàçåðíîãî ðàññåÿíèÿ; èçîýëåêòðè÷åñêàÿ òî÷êà äèîêñèäà

öèðêîíèÿ; ãðàíóëîìåòðè÷åñêèé àíàëèç; ñòàáèëèçàöèÿ ñóñïåíçèé.

Ãðàíóëîìåòðè÷åñêèé ñîñòàâ (ÃÑ) ïîðîøêà, ïðèìåíÿå-

ìîãî äëÿ ïîëó÷åíèÿ êåðàìè÷åñêèõ ìàòåðèàëîâ, îêàçû-

âàåò ñóùåñòâåííîå âëèÿíèå íà ñâîéñòâà êåðàìèêè.

Òàê, íàëè÷èå â ïîðîøêå àãëîìåðàòîâ ìîæåò ïðèâîäèòü

ê âîçíèêíîâåíèþ äåôåêòîâ [1]. Ïîýòîìó çàäà÷à îïðå-

äåëåíèÿ ÃÑ êðàéíå àêòóàëüíà.

Îïðåäåëåíèå ÃÑ ïîðîøêîâ ìîæíî ðàçäåëèòü íà

òðè îñíîâíûõ ýòàïà: ïðîáîîòáîð, äèñïåðãèðîâàíèå è

íåïîñðåäñòâåííî èçìåðåíèå.

Ýòàï ïðîáîîòáîðà ñîñòîèò â âûáîðå ïðîáû äëÿ

àíàëèçà (îáû÷íî ìåíåå 1 ã) èç îáùåé ìàññû ïîðîøêà.

Íà ýòîé ñòàäèè îñíîâíîé èñòî÷íèê îøèáîê — íàðó-

øåíèå ïðèíöèïà ðàâíîâåðîÿòíîñòè, ò.å. óñëîâèÿ, êîãäà

äëÿ ëþáîé ÷àñòè îáùåé ìàññû ïîðîøêà âåðîÿòíîñòü

áûòü âûáðàííîé â êà÷åñòâå ïðîáû îäèíàêîâà. Ïðîáî-

îòáîð îêàçûâàåò ñóùåñòâåííîå âëèÿíèå íà ðåçóëüòàò

èçìåðåíèÿ ÃÑ (ïðåæäå âñåãî, ÷àñòèö ðàçìåðàìè

>1 ìêì) [2].

Âëèÿíèå äèñïåðãèðîâàíèÿ çíà÷èòåëüíî âîçðàñòàåò

ïðè óìåíüøåíèè ðàçìåðîâ ÷àñòèö. Â ñóõîì âèäå ÷àñ-

òèöû ðàçìåðàìè <1 ìêì ñêëîííû ê àãëîìåðàöèè

âñëåäñòâèå äåéñòâèÿ ñèë Âàí-äåð-Âààëüñà. Â òî æå

âðåìÿ îïðåäåëåíèå ÃÑ ïîðîøêîâ â âèäå âîäíûõ ñóñ-

ïåíçèé äàåò ðÿä ïðåèìóùåñòâ ïî ñðàâíåíèþ ñ ñóõèì

ñîñòîÿíèåì. Æèäêîñòíîå èçìåðåíèå ïîçâîëÿåò ðàçðó-

øàòü àãëîìåðàòû ïðè ïîìîùè óëüòðàçâóêà (ÓÇ) è èñ-

ïîëüçîâàòü ïîâåðõíîñòíûé çàðÿä ÷àñòèö äëÿ ïðåïÿò-

ñòâèÿ íîâîé èõ àãëîìåðàöèè â ïðîöåññå èçìåðåíèÿ.

Ýôôåêò ÓÇ-ðàçáèåíèÿ àãëîìåðàòîâ äîñòèãàåòñÿ çà ñ÷åò

êàâèòàöèè. Ïðè ýòîì îñíîâíûå ïàðàìåòðû, âëèÿþùèå

íà óëüòðàçâóêîâóþ äåàãëîìåðàöèþ, — ÷àñòîòà, èíòåí-

ñèâíîñòü è õàðàêòåðèñòèêè ñðåäû äèñïåðãèðîâàíèÿ.

×àñòîòà ÓÇ, ñïîñîáíîãî âûçûâàòü êàâèòàöèþ, ëåæèò

â îáëàñòè 20 – 100 êÃö [4 – 6]. Äëÿ ñîçäàíèÿ óñëîâèé,

ïðåïÿòñòâóþùèõ ïîâòîðíîé àãëîìåðàöèè, ïðîâîäÿò

ñòàáèëèçàöèþ ñóñïåíçèé, êîòîðàÿ îñîáåííî âàæíà ïðè

ðàçìåðàõ ÷àñòèö <1 ìêì.

Âçàèìîäåéñòâèå ÷àñòèö ìàòåðèàëà â ñóñïåíçèè

îïðåäåëÿåòñÿ èõ ïîâåðõíîñòíûì çàðÿäîì, ðàññòîÿíè-

åì ìåæäó íèìè è êîíöåíòðàöèåé èîíîâ â æèäêîñòè.

Îñíîâíûå äåéñòâóþùèå íà ÷àñòèöû ýëåêòðîñòàòè-

÷åñêèå ñèëû — ñèëû îòòàëêèâàíèÿ è ïðèòÿæåíèÿ.

Äëÿ ñòàáèëüíîñòè ÷àñòèö â ñóñïåíçèè äîëæíû ïðå-

îáëàäàòü ñèëû îòòàëêèâàíèÿ. Êîëè÷åñòâåííî ýëåêòðî-

ñòàòè÷åñêîå âçàèìîäåéñòâèå õàðàêòåðèçóåòñÿ âåëè÷è-

íîé äçåòà-ïîòåíöèàëà. ×åì áîëüøå èçáûòî÷íûé çàðÿä

íà ïîâåðõíîñòè ÷àñòèöû, òåì áîëüøå åãî àáñîëþòíîå

çíà÷åíèå è òåì áîëüøå îòòàëêèâàíèå, à ñëåäîâàòåëüíî,

è ñòàáèëèçàöèÿ.

Çíà÷åíèå pH, ïðè êîòîðîì äçåòà-ïîòåíöèàë ðàâåí

íóëþ, íàçûâàåòñÿ èçîýëåêòðè÷åñêîé òî÷êîé (ÈÒ).

ÈÒ ÷èñòîãî äèîêñèäà öèðêîíèÿ ìîæåò íàõîäèòüñÿ â

èíòåðâàëå pH îò 4 äî 11 â çàâèñèìîñòè îò òåõíîëîãèè

ïîëó÷åíèÿ ZrO2 è óñëîâèé èçìåðåíèÿ [7 – 10, 12].

Íà ïîâåðõíîñòè ÷èñòîãî äèîêñèäà ìîãóò èäòè ñëåäó-

þùèå ðåàêöèè:

ZrOH + H+
� ZrOH
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,

ZrOH � ZrO
�

+ H+.

Òàêèì îáðàçîì, â çàâèñèìîñòè îò êèñëîòíîñòè

ñðåäû ÷àñòèöû ZrO2 ìîãóò èìåòü êàê ïîëîæèòåëüíûé,

òàê è îòðèöàòåëüíûé çàðÿä.

Äëèòåëüíîå ñòàðåíèå ñóñïåíçèè ÷àñòèö ZrO2

â äâóäèñòèëëèðîâàííîé âîäå ìîæåò ñìåùàòü ïîëî-

æåíèå ÈÒ â îáëàñòü êèñëûõ ñðåä (pH = 4,5 – 5) [10].
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Â [8, 9] íà ïîðîøêå äèîêñèäà ñ äîáàâêîé îêñèäà èò-

òðèÿ Y2O3 ôèðìû-ïðîèçâîäèòåëÿ Tosoh (àíàëîãå èñ-

ñëåäóåìîãî â íàñòîÿùåé ðàáîòå) èññëåäîâàëè çàâèñè-

ìîñòü âåëè÷èíû äçåòà-ïîòåíöèàëà îò âðåìåíè. Ýòó

âðåìåííóþ èçìåí÷èâîñòü ñâÿçûâàëè ñ ðàñòâîðåíèåì

Y2O3 è îáðàçîâàíèåì áóôåðíîãî ñëîÿ èç ïîëîæèòåëü-

íî çàðÿæåííûõ èîíîâ Y3+ íà ïîâåðõíîñòè ïîðîøêà.

Äëÿ ñòàáèëèçàöèè ñóñïåíçèè òàêæå ìîæíî èñïîëü-

çîâàòü ïîâåðõíîñòíî-àêòèâíûå âåùåñòâà (ÏÀÂ) —

äèñïåðñàíòû. Âëèÿíèå ðàçëè÷íûõ äèñïåðñàíòîâ íà

ñòàáèëüíîñòü ñóñïåíçèè ÷àñòèö äèîêñèäà öèðêîíèÿ

èçó÷åíî â [7 – 9].

Â îñíîâå ñòàòè÷åñêîãî ëàçåðíîãî ðàññåÿíèÿ

(ÑËÐ) — îäíîãî èç íàèáîëåå ðàñïðîñòðàíåííûõ ìå-

òîäîâ îïðåäåëåíèÿ ÃÑ ïîðîøêîâ â ñóõîì èëè âçâå-

øåííîì âèäå — ëåæèò èíòåðïðåòàöèÿ êàðòèíû ïðî-

ñòðàíñòâåííîãî ðàññåÿíèÿ ëàçåðíîãî èçëó÷åíèÿ ïðè

ïîìîùè òåîðèè ðàññåÿíèÿ Ìè èëè äèôðàêöèè Ôðàóí-

ãîôåðà [2, 3]. ÑËÐ ïîêðûâàåò ñóùåñòâåííûé äèàïàçîí

ðàçìåðîâ ÷àñòèö (îò äåñÿòêîâ íàíîìåòðîâ äî òûñÿ÷

ìèêðîí). Íåäîñòàòêè ìåòîäà: íåîáõîäèìîñòü çàäàíèÿ

îïòè÷åñêèõ ñâîéñòâ ìàòåðèàëà è ñðåäû èçìåðåíèÿ,

îòñóòñòâèå â âûõîäíûõ äàííûõ èíôîðìàöèè î ôîð-

ìå ÷àñòèö, êîòîðàÿ â ìîäåëè ÑËÐ ïðåäïîëàãàåòñÿ

ñôåðè÷åñêîé.

Äðóãîé òðàäèöèîííûé ìåòîä àíàëèçà ðàçìåðîâ

÷àñòèö — îïòè÷åñêàÿ ìèêðîñêîïèÿ (ÎÌ). Îñíîâíûå

åå äîñòîèíñòâà çàêëþ÷àþòñÿ â «ïðîçðà÷íîñòè» ðåçóëü-

òàòîâ, òàê êàê äëÿ àíàëèçà íå òðåáóåòñÿ èñïîëüçîâàíèå

êàêîé-ëèáî ìîäåëè ÷àñòèö. Áëàãîäàðÿ ýòîìó ÎÌ ïî-

çâîëÿåò èññëåäîâàòü íå òîëüêî ðàçìåðû ÷àñòèö, íî è èõ

ôîðìû. Öèôðîâàÿ îáðàáîòêà èçîáðàæåíèé äåëàåò ÎÌ

áîëåå ñòàòèñòè÷åñêè äîñòîâåðíûì ìåòîäîì. Ê íåäî-

ñòàòêàì ÎÌ ñëåäóåò îòíåñòè íèçêóþ ðàçðåøàþùóþ

ñïîñîáíîñòü (íå áîëåå 0,5 ìêì).

Â íàñòîÿùåé ðàáîòå èññëåäîâàëè ÷àñòèöû ïîðîø-

êà äèîêñèäà öèðêîíèÿ ñ ñîäåðæàíèåì 3 % ìîë. îêñèäà

èòòðèÿ [13]. Îáðàçöû ïîëó÷àëè ìåòîäîì õèìè÷åñêîãî

îñàæäåíèÿ èç ðàñòâîðîâ ñîëåé ñ ïîñëåäóþùåé êðè-

ñòàëëèçàöèåé ãèäðîêñèäîâ, ïðåäñòàâëÿþùèõ ñîáîé

êðóïíûå àãðåãàòû íàíî÷àñòèö (ñðåäíèé äèàìåòð —

50 ìêì, óäåëüíàÿ ïëîùàäü ïîâåðõíîñòè, îïðåäåëåííàÿ

ïî ìåòîäó ÁÝÒ, — 290 ì2�ã). Ïîñëå êðèñòàëëèçàöèè

àãðåãàòû òåðÿëè ñâîþ âíóòðåííþþ ñòðóêòóðó (óäåëü-

íàÿ ïëîùàäü ïîâåðõíîñòè ïî ÁÝÒ — 3 ì2�ã). Äàëåå

îñóùåñòâëÿëè ïîìîë äî òðåáóåìûõ ðàçìåðîâ. Â èòîãå

óäåëüíàÿ ïîâåðõíîñòü ïî ÁÝÒ èññëåäóåìûõ ïîðîøêîâ

ñîñòàâëÿëà 5,2 ì2�ã, èñòèííàÿ ïëîòíîñòü — 5,9 ã�ñì3.
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Microtec Plus (Fritsch). Èññëåäîâàíèå ìåòîäîì ÎÌ

ïðîâîäèëè íà ìèêðîñêîïå Axioscope A1 (Carl Zeiss) ñ

ïðîãðàììîé îáðàáîòêè èçîáðàæåíèé Thixomet Pro.

Ïîðîøîê äèñïåðãèðîâàëè â ÓÇ-âàííå «Ñàïôèð ÓÇÂ

1,3�1 ÒÖ» (ïîòðåáëÿåìàÿ ìîùíîñòü ãåíåðàòîðà —

100 Âò, ðàáî÷àÿ ÷àñòîòà — 35 êÃö). Äçåòà-ïîòåíöèàë

â ñóñïåíçèè (ÓÇ-îáðàáîòêà — 5, îòñòàèâàíèå â óñëî-

âèÿõ ñâîáîäíîé ñåäèìåíòàöèè — 30 ìèí) èçìåðÿëè íà

ïðèáîðå ZETA-PALS (Brookhaven) ñ òèòðîâàíèåì HCl

è NaOH. Â êà÷åñòâå ñðåäû äëÿ äèñïåðãèðîâàíèÿ

èñïîëüçîâàëè äèñòèëëèðîâàííóþ âîäó, óäîâëåòâîðÿ-

þùóþ ÃÎÑÒó ïî ñîäåðæàíèþ ïðèìåñåé. Êèñëîòíîñòü

êîíòðîëèðîâàëè ïîðòàòèâíûì pH-ìåòðîì HI 98127

(Hanna instruments). Äëÿ èçìåíåíèÿ pH èñïîëüçîâàëè

ñëàáûå ðàñòâîðû HCl è KOH. Â êà÷åñòâå äèñïåðñàíòà

ïðèìåíÿëè Dolapix CE 64.

Çàâèñèìîñòü äçåòà-ïîòåíöèàëà îò pH ñðåäû ïðåä-

ñòàâëåíà íà ðèñ. 1. ÈÒ ñîîòâåòñòâóåò âåëè÷èíå pH îêî-

ëî 5,2. Íåñêîëüêî ñìåùåííîå â îáëàñòü «êèñëûõ» çíà-

÷åíèé ïîëîæåíèå ÈÒ, âåðîÿòíî, ãîâîðèò î ÷àñòè÷íîé

ãèäðàòàöèè ïîâåðõíîñòè ìàòåðèàëà â õîäå îòñòàèâà-

íèÿ.

Äèñïåðãèðîâàíèå ïðîâîäèëè â äâà ýòàïà. Íà ïåð-

âîì ñóõóþ íàâåñêó èññëåäóåìîãî ïîðîøêà â íåîáõîäè-

ìîì äëÿ àíàëèçà êîëè÷åñòâå çàñûïàëè â ïðîáèðêó

(îáúåì 100 ìë). Çàòåì ïðîáèðêó ñ ñóñïåíçèåé ïîìåùà-

ëè â ÓÇ-âàííó ñ äèñòèëëèðîâàííîé âîäîé â îáëàñòü

íàèáîëüøåãî ÓÇ-âîçäåéñòâèÿ, äëÿ ÷åãî ñíà÷àëà èññëå-

äîâàëè ðàñïðåäåëåíèå çâóêîâîãî ïîëÿ â îáúåìå âàííû.

Äëÿ ýòîãî â ÓÇ-âàííå ðàñïîëàãàëè òîíêóþ àëþìèíèå-

âóþ ôîëüãó (â ïëîñêîñòè ïàðàëëåëüíî ïîâåðõíîñòè

æèäêîñòè è ïåðïåíäèêóëÿðíî åé) è îñóùåñòâëÿëè åå

ÓÇ-îáðàáîòêó. Ïî ôîðìå è ðàñïîëîæåíèþ êàâèòàöèîí-

íîãî ðàçðóøåíèÿ ôîëüãè êà÷åñòâåííî îïðåäåëÿëè ðàñ-

ïðåäåëåíèå çâóêîâîãî ïîëÿ. Íàèáîëüøåå ðàçðóøåíèå

çàôèêñèðîâàëè íåïîñðåäñòâåííî íàä èçëó÷àòåëÿìè íà

ãëóáèíå ïðèìåðíî 2�3 âàííû (ñîîòâåòñòâåííî ïðîáèð-

êó çàêðåïëÿëè â ýòîé îáëàñòè). Âðåìÿ ÓÇ-âîçäåéñòâèÿ

â õîäå ýêñïåðèìåíòà ìåíÿëè.

Íà âòîðîì ýòàïå ñóñïåíçèþ äîáàâëÿëè â çàìêíó-

òóþ ñèñòåìó ïðèáîðà ñ öèðêóëÿöèåé, ãäå â ïðîòî÷íîé

âàííå ïðîâîäèëè äîïîëíèòåëüíóþ ÓÇ-îáðàáîòêó (íà

ïðîòÿæåíèè âñåãî èçìåðåíèÿ íà 100 % ìîùíîñòè). Çà-

òåì èçìåðÿëè ðàçìåðû ÷àñòèö.

Äëÿ èçó÷åíèÿ âëèÿíèÿ ÓÇ-îáðàáîòêè â âàííå

ïðèáîðà íà ÃÑ ñóñïåíçèè èññëåäîâàëè ÃÑ ïîðîøêà

áåç ïðåäâàðèòåëüíîãî äèñïåðãèðîâàíèÿ âî âíåøíåé

ÓÇ-âàííå (ÓÇ-îáðàáîòêó ïðîâîäèëè òîëüêî â âàííå

ïðèáîðà). Ðåçóëüòàòû ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 1 è íà

ðèñ. 2. Ðàçìåðû ÷àñòèö ñîîòâåòñòâóþò èíòåãðàëüíîé
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Ðèñ. 1. Çàâèñèìîñòü äçåòà-ïîòåíöèàëà îò pH ñðåäû



äîëå Q3 10, 50 è 90 %. Ñðåäíèé äèàìåòð �D � è êîýô-

ôèöèåíò âàðèàöèè Cv ðàññ÷èòûâàëè.

Âèäíî, ÷òî ðàçìåðû ÷àñòèö óìåíüøàþòñÿ. Ýòî

ñâèäåòåëüñòâóåò î ðàçðóøåíèè àãëîìåðàòîâ, à íàëè÷èå

ñóùåñòâåííîé âàðèàöèè ðàçìåðîâ — î ïëîõîé äèñïåð-

ãèðîâàííîñòè ñóñïåíçèè.

Ïîñëå ïðåäâàðèòåëüíîé ÓÇ-îáðàáîòêè ñóñïåíçèè

â òå÷åíèå 20 ìèí âî âíåøíåé ÓÇ-âàííå (ñì. ðèñ. 2, á )

îòìå÷àëè óâåëè÷åíèå ñîäåðæàíèÿ áîëåå êðóïíûõ ÷àñ-

òèö, ÷òî ãîâîðèò îá àãëîìåðàöèè ïîðîøêà è íåñòà-

áèëüíîñòè ñóñïåíçèè.

Äëÿ èññëåäîâàíèÿ âëèÿíèÿ pH ñðåäû èñïîëüçîâà-

ëè ñóñïåíçèþ ÷àñòèö ìåíüøåãî ðàçìåðà, ÷åì èñõîä-

íûé ïîðîøîê, êîòîðóþ ãîòîâèëè ñëåäóþùèì îáðàçîì.

Ïåðâîíà÷àëüíîå äèñïåðãèðîâàíèå ïðîâîäèëè â ïðî-

áèðêå ñ ïîñëåäóþùèì îñàæäåíèåì â òå÷åíèå 30 ìèí.

Çàòåì âçâåøåííûå ÷àñòèöû îòáèðàëè â îòäåëüíóþ

ïðîáó, êîòîðóþ ïîñëå äîïîëíèòåëüíîé ÓÇ-îáðàáîòêè

âëèâàëè â ñèñòåìó ïðèáîðà. Ïðè èçìåðåíèè èñïîëüçî-

âàëè ñðåäó çàäàííîé êèñëîòíîñòè (òàáë. 2).

Âèäíî, ÷òî ÷àñòèöû â êèñëîé ñðåäå äåìîíñòðèðó-

þò õîðîøóþ âîñïðîèçâîäèìîñòü ïî ÃÑ è íå ïðîÿâëÿ-

þò ñêëîííîñòè ê àãëîìåðàöèè (àíàëîãè÷íûå ðåçóëüòà-

òû ïîëó÷åíû äëÿ pH = 10 è ïðè äîáàâëåíèè ÏÀÂ

Dolapix CE 64). Â äèñòèëëèðîâàííîé âîäå (pH = 6,3),

íàïðîòèâ, îòìå÷åíà ñêëîííîñòü ê îáðàçîâàíèþ àãëî-

ìåðàòîâ. Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû ñâèäåòåëüñòâóþò

î òîì, ÷òî â äèñòèëëèðîâàííîé âîäå ñóñïåíçèÿ íå

óñòîé÷èâà, îäíàêî ïðè ñìåùåíèè ïîêàçàòåëÿ pH â îá-

ëàñòü êèñëûõ èëè ùåëî÷íûõ ñðåä íàáëþäàåòñÿ åå ñòà-

áèëèçàöèÿ â òåêóùåì ñîñòîÿíèè.

Òàêèì îáðàçîì, ÓÇ-îáðàáîòêîé è ñìåùåíèåì pH

ñðåäû èëè äîáàâëåíèåì ÏÀÂ ìîæíî ïîëó÷èòü ÃÑ

ïîðîøêà äèîêñèäà öèðêîíèÿ ñ õîðîøåé âîñïðîèçâî-

äèìîñòüþ. Ïðè ýòîì ïîñëåäîâàòåëüíîñòü îïåðàöèé

ñëåäóþùàÿ: 1) äèñïåðãèðîâàíèå âî âíåøíåé ÓÇ-âàííå

(ïîòðåáëÿåìàÿ ìîùíîñòü íå ìåíåå 100 Âò) â òå÷åíèå

íå ìåíåå 20 ìèí, çàòåì ÓÇ-îáðàáîòêà; 2) ñòàáèëèçàöèÿ

ñóñïåíçèè â âîäå ïóòåì èçìåíåíèÿ êèñëîòíîñòè ñðåäû

ëèáî ñ ïîìîùüþ ÏÀÂ Dolapix CE 64 (ââîäèòü ÏÀÂ
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Òàáëèöà 1. ÃÑ ïîðîøêà, ìêì, áåç ïðåäâàðèòåëüíîé ÓÇ-îáðàáîòêè âî âíåøíåé ÓÇ-âàííå (èçìåðåíèå â äèñòèëëèðîâàííîé âîäå)

Q3, %
Ïðîäîëæèòåëüíîñòü èçìåðåíèÿ, ìèí

�D �, ìêì Cv , %

0 1 2 3 4 5

10 0,6 0,6 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 10,5

50 2,5 2,0 1,7 1,6 1,5 1,4 1,8 20,5

90 13,5 11,3 9,9 9,0 8,0 7,0 9,7 22,6

Òàáëèöà 2. ÃÑ ïðîáû, ìêì, ïðè èçìåðåíèè â êèñëîé ñðåäå (pH = 3,2) è äèñòèëëèðîâàííîé âîäå (pH = 6,3)

Q3, %

pH = 3,2 pH = 6,3

�D �, ìêì Cv , %
Ïðîäîëæèòåëüíîñòü èçìåðåíèÿ, ìèí

�D �, ìêì Cv , %

0 2 5 0 2 5

10 0,3 1,1 0,3 0,3 0,3 0,4 0,4 0,4 0,4 1,5

50 0,7 2,6 0,7 0,7 0,7 1,0 1,1 1,3 1,1 9,5

90 1,5 1,2 1,5 1,5 1,5 1,8 2,4 6,1 3,2 46,6

à

á

â

ã

Ðèñ. 2. Èíòåãðàëüíûå ðàñïðåäåëåíèÿ ÷àñòèö ïî ðàçìåðàì ïðè

ïîñëåäîâàòåëüíûõ èçìåðåíèÿõ áåç (à) è ïîñëå ïðåäâàðèòåëüíîé

ÓÇ-îáðàáîòêè (á ), â êèñëîé ñðåäå (pH = 3,2) (â ) è äèñòèëëèðî-

âàííîé âîäå (pH = 6,3) (ã )



ñëåäóåò «íà ñóõóþ» [2] è òîëüêî ïîñëå ïåðåìåøèâàíèÿ

ÏÀÂ ñ ïîðîøêîì äîáàâëÿòü âîäó). Ïîêàçàòåëåì õîðî-

øåé äèñïåðãèðîâàííîñòè ìîæåò ñëóæèòü êîýôôèöè-

åíò âàðèàöèè äèàìåòðà ÷àñòèö, ñîîòâåòñòâóþùèé èí-

òåãðàëüíûì äîëÿì 10, 50, 90 %. Ñóñïåíçèÿ ñ÷èòàåòñÿ

ñòàáèëüíîé, åñëè êîýôôèöèåíò íå ïðåâûøàë 5 % ïî

íå ìåíåå ÷åì òðåì ïîñëåäîâàòåëüíûì èçìåðåíèÿì.

Ðåçóëüòàòû ïîñëå ñòàáèëèçàöèè ñóñïåíçèè è äàí-

íûå ïî ÃÑ ïðèâåäåíû â òàáë. 3 è íà ðèñ. 6. Ñðåäíèé

äèàìåòð ÷àñòèö ñîñòàâèë 2,4 ìêì, ðàñïðåäåëåíèå õà-

ðàêòåðèçóåòñÿ òðåìÿ ìîäàëüíûìè ìàêñèìóìàìè: 0,45,

1,41 è 6,1 ìêì (ñì. ðèñ. 6).

Îáðàçöû ïîðîøêà, äèñïåðãèðîâàííûå â êèñëîé

ñðåäå (pH = 3,1), èññëåäîâàëè ìåòîäîì ÎÌ. Ïîñëå

ÓÇ-îáðàáîòêè (20 ìèí) â ñóñïåíçèþ ïîãðóæàëè ïî-

êðîâíîå ñòåêëî, çàòåì åãî âûñóøèâàëè è ïðîâîäèëè

ñúåìêó (×400). Ôîòîãðàôèè ïîëó÷åíû íà ïðîñâåò â ðå-

æèìå òåìíîãî ïîëÿ (ðèñ. 3). Èçîáðàæåíèå îáðàáàòûâà-

ëè â ïðîãðàììå Thixomet Pro, êîòîðàÿ ïîçâîëÿëà âûäå-

ëÿòü îáúåêòû ïî ïðèçíàêó ÿðêîñòè. Êàæäóþ ñâåòëóþ

îáëàñòü (÷àñòèöó) âûäåëÿëè â îòäåëüíûé ýëåìåíò

ñ ïîñëåäóþùèì àíàëèçîì ôîðìû è ïîëó÷åíèåì êîëè-

÷åñòâåííûõ äàííûõ ïî ðàçìåðàì. Îáðàáîòàëè íå ìå-

íåå 20 èçîáðàæåíèé.

Ïîëó÷åííûå äàííûå ïîêàçàëè, ÷òî â îáðàçöå ïðè-

ñóòñòâóþò ÷àñòèöû äâóõ òèïîâ: ìàëûå (0,5 – 3 ìêì,

îêðóãëîé ôîðìû) è êðóïíûå (6 – 10 ìêì, íåïðàâèëü-

íîé ôîðìû). Íåïðàâèëüíàÿ ôîðìà ÷àñòèö âòîðîãî

òèïà ïîçâîëÿåò ïðåäïîëîæèòü, ÷òî îíè ïðåäñòàâëÿþò

ñîáîé àãðåãàòû èëè àãëîìåðàòû (ðèñ. 4).

Äëÿ ðàçäåëåíèÿ âêëàäà îáîèõ âèäîâ ÷àñòèö â ÃÑ

ïîðîøêà ôîòîãðàôèè àíàëèçèðîâàëè ïî ïàðàìåòðó íå-

ðîâíîñòè ãðàíèö — îòíîøåíèþ ïåðèìåòðà îáúåêòà ê
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Òàáëèöà 3. ÃÑ ïîðîøêà, ìêì, ïîñëå ñòàáèëèçàöèè ñóñïåíçèè

Q3, %
Ïðîäîëæèòåëüíîñòü èçìåðåíèÿ, ìèí

�D �, ìêì Cv , %

2 4 6

10 0,4 0,4 0,4 0,4 0,4

50 1,2 1,2 1,2 1,2 0,3

90 5,4 5,5 5,4 5,4 2

Ðèñ. 3. ×àñòü ïàíîðàìû èçîáðàæåíèÿ

à

á

Ðèñ. 4. Ôîòîãðàôèÿ (à) è ðåçóëüòàò åå îáðàáîòêè ïî ïàðàìåòðó

íåðîâíîñòè ãðàíèö (á ) (ñåðûì âûäåëåíû àãëîìåðàòû ÷àñòèö ñ

âûñîêîé íåðîâíîñòüþ ãðàíèö)

Ðèñ. 5. Ãèñòîãðàììà ðàñïðåäåëåíèÿ ÷àñòèö ïî ïàðàìåòðó íå-

ðîâíîñòè ãðàíèö (òåìíûì âûäåëåí ó÷àñòîê, ñîîòâåòñòâóþùèé

÷àñòèöàì îêðóãëîé ôîðìû)

(ÑËÐ) (ÎÌ)

1

2
3

Ðèñ. 6. Ðàñïðåäåëåíèÿ ÷àñòèö äèîêñèäà öèðêîíèÿ, ïîëó÷åííûå

ìåòîäàìè ÑËÐ (1 ) è ÎÌ (2 — äî âûäåëåíèÿ ïî ïàðàìåòðó íå-

ðîâíîñòè ãðàíèö; 3 — ïîñëå)



åãî âûïóêëîìó ïåðèìåòðó (ïåðèìåòðó ôèãóðû, èìåþ-

ùåé â ëþáîé òî÷êå ïîâåðõíîñòè ïîëîæèòåëüíóþ êðè-

âèçíó è íàèìåíüøóþ èç âîçìîæíûõ ïëîùàäü, â êîòî-

ðóþ ìîæåò áûòü âïèñàí äàííûé îáúåêò). Äëÿ ÷àñòèö

îêðóãëîé ôîðìû ýòîò ïàðàìåòð íàõîäèëñÿ âáëèçè åäè-

íèöû, äëÿ âòîðîé ãðóïïû îí èìåë áîëüøèå çíà÷åíèÿ

(ðèñ. 5).

Ñîðòèðîâêà ïî ïàðàìåòðó íåðîâíîñòè ãðàíèö ïî-

çâîëÿåò îòäåëèòü àãëîìåðàòû è àãðåãàòû îò ñîáñòâåííî

÷àñòèö, êîòîðûå â îòëè÷èå îò ïåðâûõ èìåþò íåçíà÷è-

òåëüíóþ íåðîâíîñòü ãðàíèö (òåìíûé ó÷àñòîê ãèñòî-

ãðàììû, ñì. ðèñ. 5). Àíàëèç ïîêàçàë, ÷òî ðàñïðåäåëå-

íèå ÷àñòèö ñ ìàëîé íåðîâíîñòüþ ãðàíèö îäíîìîäàëü-

íîå ñ ìàêñèìóìîì îêîëî 1,9 ìêì, ñðåäíèé äèàìåòð ñî-

ñòàâëÿåò 1,67 ìêì (ñì. ðèñ. 5).

Ðåçóëüòàòû ÎÌ êà÷åñòâåííî ñîãëàñóþòñÿ ñ ÑËÐ.

Òàê, â îáîèõ ìåòîäàõ ñóùåñòâåííóþ äîëþ â ðàñïðåäå-

ëåíèè ïî ñðåäíåìó îáúåìó ñîñòàâëÿþò ÷àñòèöû ðàçìå-

ðàìè ~1,5 – 2 ìêì, îáíàðóæèâàþòñÿ êðóïíûå àãðåãàòû

(~4 – 10 ìêì). Â ìåòîäå ÑËÐ ìîäàëüíûé ìàêñèìóì â

ðàéîíå 6 ìêì (ñì. ðèñ. 6) ïðîñëåæèâàåòñÿ íåñìîòðÿ íà

ÓÇ-îáðàáîòêó è èçìåíåíèå ñðåäû äèñïåðãèðîâàíèÿ.

Ïîýòîìó ìîæíî óòâåðæäàòü, ÷òî åìó ñîîòâåòñòâóþò

àãëîìåðàòû, ñâÿçàííûå õèìè÷åñêîé èëè ñèëüíîé ýëåê-

òðîñòàòè÷åñêîé ñâÿçüþ.

Ïðîâåäåííûå èññëåäîâàíèÿ ïîêàçàëè, ÷òî äëÿ êîð-

ðåêòíîãî îïðåäåëåíèÿ ÃÑ ïîðîøêà íà îñíîâå äè-

îêñèäà öèðêîíèÿ ìåòîäîì ÑËÐ ïðè äèñïåðãèðîâàíèè

â äèñòèëëèðîâàííîé âîäå òðåáóåòñÿ íå òîëüêî ÓÇ-

îáðàáîòêà ñóñïåíçèè, íî è åå ñòàáèëèçàöèÿ. Íåñòà-

áèëüíîñòü ñóñïåíçèè (ñêëîííîñòü ê àãëîìåðàöèè)

ñâÿçàíà ñ áëèçîñòüþ ÈÒ ìàòåðèàëà (ñîîòâåòñòâóåò

pH ~ 5,2) è êèñëîòíîñòè ñðåäû (pH ~ 6,3). Ñòàáèëüíàÿ

ñóñïåíçèÿ ìîæåò áûòü ïîëó÷åíà ñìåùåíèåì ïîêàçà-

òåëÿ pH ñðåäû (pH < 4 èëè >7) èëè äîáàâëåíèåì ÏÀÂ

Dolapix CE 64.
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