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Определением вещественного состава сланца-кукерсита занимались мно-
гие авторы, применяя химический, минерало-петрографический и терми-
ческий анализы [ l_3].

Термическое исследование разложения кукерсита проводилось при
различных условиях: без доступа кислорода воздуха р’ 3 ] и в воздушной
атмосфере [4 ]. В первом случае разложение органического вещества (ОВ)
горючего сланца представляет собой эндотермический процесс, во вто-
ром случае происходит окисление горючего сланца экзотермический
процесс.

Нами изучена возможность определения состава кукерсита (гигро-
скопической воды, ОВ, карбонатного СОг) при помощи дериватограмм,
используя кривые дифференциально-термического анализа (ДТА) и кри-
вые термогравиметрии (ТГ). Для проведения опытов применялся техно-
логический отсев сланца Сланцеперерабатывающего комбината «Кохтла-
Ярве» им. В. И. Ленина и его флотационные продукты, полученные в
Институте химии АН ЭССР.

Исследование проводилось на венгерском дериватографе ОД-102 с
навесками в 450 мг, распределенными равномерно на пяти платиновых
тарелочках, в слабом токе воздуха при скорости нагрева 10°С/мин.
В качестве эталонного и разбавляющего вещества использовался пред-
варительно прокаленный при 1200° А1203 (оч).

Всем дифференциально-термическим эффектам (ДТА) горючего слан-
ца соответствуют определенные потери веса (ТГ), по которым опреде-
ляли количественное содержание гигроскопической воды, ОВ, карбонат-
ного С0 2.

При температуре 123° (рисунок, А, В , кривая ДТА) на кривой ТГ
зафиксированы 'потери веса кукерсита и флотационного остатка, кото-
рые, вероятно, принадлежат гигроскопической воде минеральных обра-
зований. Сильные экзотермические эффекты на кривых ДТА кукерсита
и флотационного концентрата (рисунок, А, В) показывают, что разло-
жение ОВ в атмосфере воздуха в интервале температур 200—480° про-
исходит по двум ярко выраженным ступеням, что отличается от ранее
известных данных |[ 4], где в том же температурном диапазоне имеется
один расплывчатый максимум. Явно выраженные экзотермические
эффекты возникают благодаря хорошему доступу воздуха к равномерно
распределенному тонкому слою материала. Инфракрасные спектры про-
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Дериватограм.мы: A кукерсита; Б флотационного концентрата;
В флотационного остатка (/); А1203 , содержащего 6,7% флота-

ционного концентрата ( 2); А1 203 ,
содержащего 6% пирита (3).

дуктов термического анализа при 340° (между двумя экзоэффектами)
позволяют в некоторой мере объяснить экзотермические эффекты ДТА
процесса окисления ОВ. После первого экзотермического пика (275°)
ОВ (рисунок, А, В) в ИК-спектрах поглощения исчезают колебания
гидроксильных групп и алифатных групп типа 'СН 2 . Остаток ОВ, вероят-
но, состоит из малореакционного кокса. На кривой ДТА флотационного
остатка в этом же температурном интервале имеет место экзотермиче-
ский эффект с максимумом при 420° (рисунок, В, кривая 1). Этот эффект
не принадлежит ни окислению ОВ (рисунок, В , кривая 2), ни флото-
реагентам, так как аналогичная дериватограмма получается и при раз-
ложении песков гидроциклонирования с почти таким же содержанием
ОВ и не содержащих флотореагентов. Известно, что кукерсит содержит
пирит ifI ], который при малых концентрациях дает экзотермический
эффект (рисунок, В, кривая 3) в том же интервале температур. При
небольших количествах ОВ горючего сланца можно определить содер-
жание ОВ сравниванием энтальпии по ДТА процессов окисления пирита
и флотационного концентрата, соответственно разбавленных А1203, с
процессом окисления ОВ в исследуемом материале (рисунок, В).

Полученные данные содержания ОВ кукерсита подтверждаются ре-
зультатами, полученными при определении по удельному весу, в обоих
случаях погрешность определения составляет ±l% (см. таблицу). Боль-
шие расхождения определения ОВ в кукерсите по дериватограммам ипо
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удельному весу обусловлены, по-видимому, тем, что в исходном кукер-
сите содержится пирит, а также гидросиликаты с конституционной водой,
которые разлагаются в том же интервале температур и покрываются
эффектами ОВ.

На кривых ДТА (рисунок, А, В, кривая 1) появляется эндотерми-
ческий эффект с максимумом при 750°, 760°, вызванный разложением
карбонатов. По кривым ТГ можно установить количество С0 2 разложе-
ния карбонатов.

При помощи дериватограмм оказывается возможным определить
основной вещественный состав горючего сланца-кукероита и его про-
дуктов обогащения. По кривым ТГ определяется содержание гигроско-
пической воды, ОВ, карбонатного С0 2 , а при небольших количествах
ОВ и содержание пирита.
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	Рис. 2. Пенообразовательная способность растворов сульфатов АФЭС и додецилсульфата при 20 °С в дистиллированной воде (крестиком помечена КК'М соответствующего препарата).
	Рис. 3. Пенообразовательная способность растворов сульфатов АФЭС в жесткой воде (5,35 мг-экв/л) при 20 °С.
	Untitled
	Хроматограммы продуктов пиролиза волокон СТД и СФД при 400 °С на колонках I, 11, 111 (а СТД-1, 6 СТД-4, в СФД-1).
	Хроматограммы эфирного экстракта растворимых продуктов окисления диктионемового сланца на полярной (I) и неполярной (II) неподвижных фазах. Колонки: (I) 1,5% LAC2—R—446 на хромосорбе W A W ,80—'100 меш., длина 1 м, внутренний диаметр 3 мм; (II) —1% апьезона L на хромосорбе W AW 60—80 меш., длина 1 м, внутренний диаметр 3 мм.
	Untitled
	Untitled
	Химические сдвиги ядер 13С в ненасыщенных хлоридах, спиртах, ацетатах и диеновых углеводородах.
	Г азохроматограммы: А экстракта мышечной ткани салаки Балтийского моря, Б экстракта после обработки КОН, В стандартного раствори хлофена А5O.
	A хроматограмма стандартного раствора ПХБ (хлофен А5O), Б хроматограмма экстракта пробы салаки после обработки 10%-ным раствором щелочи в метаноле.
	Дериватограм.мы: A кукерсита; Б флотационного концентрата; В флотационного остатка (/); А1203, содержащего 6,7% флотационного концентрата (2); А1203, содержащего 6% пирита (3).
	ИК-спектры пирита: 1,2, 3, 4 из обнажений Саастна; 5, 6,7,8 из обнажений Навести.
	Инфракрасные спектры: 1 (природного горючего сланца-кукерсита; 2 флотационного концентрата керогена-90; 3 флотационного концентрата, нагретого до 480 °С.
	Рис. 1. Препаративные хроматограммы метилового эфира олеиновой кислоты (пик 2) ,в вакуумном режиме (сплошная линия) и в обычном режиме (пунктир) при равных скоростях газа-носителя.
	Рис. 2. Препаративные хроматограммы метилового эфира олеиновой кислоты (пик 2) в вакуумном режиме (сплошная линия) и в обычном режиме (пунктир) при равных временах выхода.
	Рис. 3. Зависимость уровня улавливания этилового эфира олеиновой кислоты от времени удерживания в обычном режиме при температуре охлаждения О°С (А) и в вакуумном режиме при температуре охлаждения О°С (#) и —6O °С (Н).
	Зависимость состава продуктов от степени превращения этилбензола: 1 углеводороды Сl+С2; 2 углеводороды Се + С7; 3 углеводороды С8; 4 углеводороды >СB; 5 неидентифяцировинные углеводороды.

	Tables
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Ингибирующее действие на БП ароматических кислот в зависимости от их раздельной скорости разложения (нумерация соед. по табл. 1).
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled




