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(54) Zpdsob soulasného stanoveni obsahu arzénu a pyriticks siry, pfipadnd i obsahu popela
v uhli

Vyndlezem je zplsob soudasnsho sta-
noveni obsahu arzénu a pyritické siry,
p¥ipadnd i obsahu popela v uhli, Metoda .
dovoluje soudasné stanoveni As, pyritic- Cme)
ké siry a popela v uhli., Soudasnd stano-
veni se provadi spektrdlni izotopovou
rentgenfluorescendni analyzou za pouZiti
proporciondlniho detektoru, jehoZ kon-
strukce je prostd Zeleza., Stanoveni pyri-
tické siry se provddi nepfims stanovenim
obsahu Zeleza. K odliSeni jednotlivygch
slofek se pouZivd Rossovych filtrd a
propustnosti 5,98 aZ 6,57 keV pro Zelezo
a 10,5 aZ 11,1 keV pro arzén. Méieni lze
provdddt jedno- a vicekandlovym spektro-

"metrem. Vyndlez je urden pro vyuZiti v _
provosnféb podminkdch. —_—
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Vynalez se tykéa soudasného stanoveni obsahu arzénu a pyri-
tické siry, ptipadné i obsahu popeles véetné pyriticke siry v uhli,
a to jak v laboratofi, ;ak v terénu, tj. u téZebnich mechanismi
nebo ve vrtech, a Fesi problém'rychlého stanoveni slozek.

V hornictvi, v geologickém prdzkumu uhelnych loZisek i primo
v tdzebnich vrtech, pravé tak i v upravnach uhli se pouzZivaji v
souasné dobd rozlidné typy radiometrickych a spektrometrickych
analyzdtord pro zjistovani popela v uhli. Jind metoda, kromé& izo-
topové rentgenfluorescenéni analyzy, zvlasté pomoci jeji spektral-
ni modifikacQ nespliuje moZnost stanoveni vyse uvedenych nerost-
nych slozek vedle sebe a soutasné. Z S autorského osvédieni &.

2,39, Y06  je znamo soulasnd stanovit vedle sebe pyritickou
siru a obsah popela. Uvedeny vynalez pouzivad jako detektoru scin-
tilaéniho poéitace, takzZe umo2nuje stanovit pyritickou siru nepfi=-
mo pfes Zelezo podle rentgenfluorescentniho spektra 2eleza v pyri-
tu a podle spektra rozptyleného zafeni gama téZz obsah popela v uh«
1i, Uvedenym zplisobem viak nelze stanovit pyritickou siru a arzen
vedle sebe. :

v soudasné sobé se pouzivéd jako detektord zafeni Jednak scin-
tila&nich po&ita&l pro excitované charakteristické- zdreni X pro
prvky s atomovym &islem Z - 16 &ili pro siru, tj. pro zareni X
o velmi malé energii fluorescen&niho zafeni 6,4 keV éary Zeleza,
resp. pro zafeni I o vlnové ddlce - 0,54 mm az do =~ 0,85 mm,
tedy pro velmi malé energie zafeni X p¥i normdlnim tlaku, ktere
se ji% absorbuje vzduchem. Dale se pouzivaji polovodilové detek-
tory, které maji i pfi nejlepdim energetickém rozlideni zatim
omezené moZnosti svého pouziti v terénu. Proto se uplatnuji jen
v laboratotich jako staciondrni detektory. Proporcionalni poci-
tate s beryliovym okénkem, jimiz lze zjistovat atomevé lehké
prvky, véetné arzénu, maji pFednost v tom, Ze jsou teplotné& ne-
z4visld, takze lze je mozno pouzivat i v provoznich podminkach.
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Nevyhodou scintila&nich, polovodiovych a stavajicich propor-
ciondlnich detektord je omezena oblast jejich pouziti v terénu.
Ani jeden z uvedenych zpdsobdl neumoznuje v soutasné dobé& stanovit
pyritickou siru a arzén, ptipadnd jesté obsah popela v uhli, sou-
¢asné a vedle sebe p¥imo v terennich podminkach, nap¥. v provozu
upraven &i pFimo u t&Zebnich mechanism@ nebo p#imo ve vrtu. Meto-
du spektrélni isotopové rentgenfluorescenini analyzy lze pouzit
jen v ptipadé specialni upravy vlastniho proporcionadlniho detekro-
rue ,

Uvedené nedostatky zmen3uje zpGsob stanoveni obsahu arzenu,
siry a popfipadé popela v uhli rentgenfluorescenéni analyzou po-
dle vynalezu, jehoZ podstata spofiva v tom, ze vzorek uhli se oza-
i energeticky m&kkym zéiiéem gama, nasledné se detekuje a stano-
vi pomoci proporcionalniho detektoru, jehoZz konstrukce Je prosta
seleza, hodnota, charakterického vybuzeného zateni arzenhu za pouZi-
ti Rossovych filtrd o propustnosti 10,5 a2 11,1 kev, hodnota vybu=-
zeného charakterfﬁkeho zareni 2eleza za pouziti Rossovych filtrd
o propustnosti 5,98 aZ 6,57 keV a popt. hodnota rozptyleného zére-
ni gama, ptesahujiciho energii 12 keV, nalez se nalezena hodnota
charakteristického zét¥eni araénu porovna s piedem stanovenymi
regresivnimi kfivkami obsahu ar2énu v uhli, nalezena hodnota cha-
rakteristického zareni Zeleza porovna s pfedem stanovenymi regre=-
snimi k#ivkami obsahu pyritické siry v uhli a pop¥ipadd hodnota
rozptyleného zafeni gama s regresnimi kfivkami obsahu popela
v uhli a zjisti obsah ar;éhu. siry a popfipadé popela.

‘ Zpisob stanoveni lze uskuteénit téZ tak, ze vzorek uhli se
m&ri jednokanalovym spektrometrem a Ze stanoveni araénu, 2eleza
a popela se provadi postupnd po vym&n& Rossovych filtrd.

Vyhodou zplsobu podle vynalezu je jednoduchost a rychlost
~stanoveni v podstatd az tfi nerostnych slozek vedle sebe soucdas-
ng ptimo v terénnich podminkach. Dal3i pfednosti je, m&fi-li se
stale stejny druh uhli z urditého loziska, kde obsah Zeleza je
maly nebo je vedle arzé€nu jedinym t&zsim prvkem, 2e lze upustit
od pouziti Rossovych filtrd o propustnosti 5,98 az 6,57 keV.

Na pripojeneém v%k;resu je zndzornéno = charakteristicke

rentgenfluorescenni spekktrum uhli. Po&tem impulsd N detektoru
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v zavislosti na propustnosti uvadéné v KeV vynikaji vrcholy
K Fe zeleza, K As arzénq a rozptylené zadfeni o energii nad 12
keV, odpovidajici obsahu popela. ’

Vlastni méteni se provadi tak, Ze vzorek uhli, zpravidla
predupraveny, se umisti v mé&ficim systému a ozafi mékkym zari-
¢em gama, napfiklad izotopem plutonia 238p,,, Nejdrive se sta-
novi obsah pyritické siry nepfimo prfes Zelezo s pouzitim
Cr-Mn Rossova filtru, potem obsah arsenu s pouZitim dvojice
filtrad Ga-Ges M&Flci rentgenfluorescencni sonda mize byt kon=-
struovadna i pro pouziti ve vrtech, v tomto pfipadé je vlastni
mé#lci systém napojen na nejméng dvoukanadlovy spektrometr, jehoZ
jeden energeticky kanal je energeticky nastaven na fluorescenéni
'spektrum, jeho spektralni vrchol Zeleza a druhy energeticky
kanal je nastaven na spektralni vrchol rozptyleného spektra
zateni gama pouzitého zétride, ¢ili na rozptyleneé spektrum po-
peloviny v uhli, takZe s pouzitim diive naméﬁenych regresnich
kfivek lze vyhodnotit obsah pyritické siry nepifimo pres Zelezo
a zaroven obsah popela v uhli. Po vymé&n& dvojice filtrd Cr-Mn,
jimiz se provedla selekce KxFe v pyritu za dvojici filtrd Ga-Ge,
 provede se timtéz zplsobem stanoveni obsahu arz€nu podle KnAS .

Operace zpUsobem podle vynélezu jsou &asové nenarotné a umoz-
nuji v rozmezi 40 minut stanovit obsah pyritické siry a anzé%u,
popf. obsah'popeia soudasng, véetnd pfedpripravy vzorku, tzn.
semleti vzorku uhli pod 0,2 mm a jeho vysusSeni pod'6 % vody.
Vlastni m&feni nepfesahne dobu jedné minuty, v piipadé malych
koncentraci arzénu p&t minut a lze takto m&fit celé série vzorkl.

Po odebirani vzorku qui, nap¥. u vychozu dopravniho pasu
u téseniho mechanismu spo&iva pfiprava vzorku pro méfeni v na-
sledujici predupravé; v pfedsusSeni v libovolné analytické susar-
né pod 6 % obsahu vody, tj. cca 30 minut a v semleti v prenosném
mlynku na zrnitost pod 0,2 mm tj. cca 15 az 20 sec. Takto upra-
veny vzorek se vlozi do mé&rficiho systému pro rentgenfluorescendni
m&Feni, kde detektor je proporcialni pocitac.

Jako Rossova filtru s propustnosti 5,98 aZ 6,57 keV se obvyk=
le pou21va Cr-Mn filtru, jako filtru o propustnosti 10,5 aZ 11,1
keV se obvykle pouziva filtru Ga-Ge.

v pripadé pouziti Cr-Mn’filtrﬁ zjistime spektralni levy
vrchol fluorescentniho zaveni K 2Zeleza €ili obsah pyritické
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siry a podle pravého spektralniho vrcholu rozptyleného zafeni
gama 258p,, celkovy obsah popela.

PFi pouziti vicekanalového spektrometru je moZné z namé-
Fenych &etnosti impulsG z jednoho kanalu a z druhého kanalu
ode&ist gobsah pyritické siry a obsah arzeénu v uhli podle pre-
dem zji$téné regresni kfivky pro dany druh naméfeného uhli; tak
napf, u tfikanalového spektrbmetfu lze od&éitat postupné pyritic
kou siru z prvého kanalu, pak arzén z druhého a nakonec obsah
popela z t¥etiho energetického kanalu.

J¢inky vynalezu lze seznat z tabulky vysledkd analyzy uh!’
provedené klasickou chemickou analyzou a metodou podle vynalez ..

Ptiklad .

Me todou podle vynalezu byl obsah araéhu srovnan s vysledky
chemické analyzy u 8esti vzorkd hnddych uhli, podobné obsahu
siry a obsahu popela jak vyznaduje tabulka:

vzorek | ch@mické anal?zé - métodarpodle vynalezu

uhli ‘ Ad (%) ' As (%)
1 0,0510 0,0617
2 0,1330 0,1413
3 0,2050 | 0,2175
4 0,3170 0,3035
5 0,4090 0,4258
6 0,5305 | 0,5623
1 1,75 1,60

2 2,10 2,25

3 1,30 | 1,45

4 3,40 | 3,05

5 2,70 2,65

6

4,15 3,90
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popel (%) popel (%)

25,45 26,03
29,67 | 29,15
34,72 34,17
30,65 31,24
28,45 . 29,05
29,16 ' » N _»ééags &

DN h NN

Ze srovnéni vyplyva, 28 pro koncentrace arsénu v uhli had
0,1 % neptesahuje procentické chyba £ 10 % vahovyeh & pro Koncen=-
traci do 0,1 % arzenu ‘nepfesshne chyba stanoveni & 20 % véhovych
metodou podle vynédlezu. Zplsob podle vyndlezu sloéuzi k rychlému
stanoveni arzenu, pyritické siry a pop¥. pepeéls v uhli. J& vyhod-
ny k pouziti predevdim v provoznich podiiinkdeh.
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1. Zpisob soudasného stanoveni obsahu arzenu a pyrické
siry a pop¥ipad& popela v uhli rentgenofluorescendni
analyzou, pbi ni% se vzorek uhli oza¥i energeticky

nékkym zé¥idem gama, vyznaleny tim, Ze se detekuje a
stanovi pomoci proporcionédlniho detektoru, jehoZ konstruk-
ce je prosté Zeleza, hodnota charakteristického vybuzeného
zabeni arzénu za pouziti Rossovych ¥iltrld o propustnosti
10,5 aZ 11,1 keV, hodnota vybuzenebo charakteristického
zéreni Zeleza za pouZiti Rossovych £iltrh o propustnosti
5,08 a% 6,57 keV a popZr. hodnota rozptyleného zéreni gama,
presahujiciho energii 12 keV, nade? se nalezend hodnota
charakteristického zéd¥eni arzénu porovnéd s predem stanove-
nymi regresnimi k¥ivkami obsahu arzénu v uhli, nalezené
hodnota charakteristického zaieni Zeleza porovné s predem
stanovenymi regresnimi k¥ivkami obsahu pyritické siry v
uhli a pop¥ipadd hodnota rozptyleného zafeni gama s regre-
snimi kPivkami obsahu popela v uhli a zjisti obsah arzénu,
siry a popiipad& popela.

2.Zpisob podle bodu 1, vyznadeny tim, Ze pfi pouZiti
jednokanadlového spektrometru se zdreni detekuje a stano-
vuje postupné za vymény Rossovych £iltri.

1 vykres
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