Рентгеновские методы анализа в аналитическом контроле каолиновых глин 
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Возможности улучшения качества металлопродукции и обеспечение полного и комплексного использования сырья в значительной степени определяются состоянием средств аналитического контроля, их действенностью и надежностью. В настоящее время исследуется новая комбинированная технология переработки высококремнистого сырья с точки зрения создания системы аналитического контроля от исходного сырья до конечного продукта [1]. В большинстве случаев аналитический контроль начинается с регламентированных операций опробования. Их значение – получение представительных лабораторных проб, с достаточной степенью точности характеризующих средние содержания определяемых компонентов в объекте [2]. 
В работе исследована возможность применения рентгеновских методов анализа для проведения входного контроля исходного сырья. Проанализированы образцы каолиновых глин Трошковского месторождения с массовой долей определяемых элементов от 0,001 % до 56 %. Для предварительной характеризации исследуемых образцов по элементному составу был выбран рентгенофлуоресцентный  метод анализа, который является многоэлементным, экспрессным, универсальным и достаточно простым в подготовке проб [3]. Для определения фазового состава  образцов использован рентгенодифракционный анализ. Исследования проводились на рентгеновском спектрометре ARL 9900 Workstation (источник излучения для флуоресцентного анализа – рентгеновская трубка мощностью от 1200 до 4200 Вт с Rh-анодом и Be-окном толщиной 0,075 мм). Подготовка проб к анализу проводилась на виброистирателе Herzog HM100 с использованием контейнеров из карбида вольфрама. Затем, все образцы спрессовывались на подложку из борной кислоты. Для получения достоверных результатов анализа необходимо, чтобы излучатель не разрушался в условиях вакуума. Поэтому важно контролировать степень дисперсности вещества для наилучшего спрессовывания, и в случае, если степень дисперсности не соответствует требуемой, необходимо подвергнуть пробу дополнительному истиранию. Контроль степени дисперсности исследуемых образцов с использованием метода  статического светорассеяния на  лазерном анализаторе размера частиц Shimadzu SALD7500 показал, что для получения адекватного излучателя размер частиц образца не должен превышать 50 мкм.
Результаты рентгенодифракционного анализа показали, что основными фазами являются каолинит и кварц. Результаты рентгенофлуоресцентного анализа образцов показали, что в каолиновых глинах содержится около 55 % SiO2, 40 % Al2O3, 2 % Fe2O3 и в диапазоне (0,01 – 0,1) % основных примесей, таких как оксиды магния, титана, кальция, калия и фосфора. Проверка правильности результатов измерения проводилась с применением стандартизованного атомно-эмиссионного метода анализа с индуктивно связанной плазмой. 
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