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АННОТАЦИЯ

В настоящем выпуске Трудов публикуются результаты 
исследований, выполненных сотрудниками Иркутского на
учно-исследовательского института редких металлов.

В разделе «Методы анализа. Изучение вещественного со
става минерального сырья» даны методические статьи по фи
зическим и химическим методам анализа руд и продуктов 
их переработки, а такж е по исследованию вещественного со
става алмазосодержащих продуктов обогащения, тантало- 
ииобиевых, окисленных свинцовых и золотосодержащих руд.

В разделе «Геология и горное дело» освещены вопросы 
геологического строения и оценки перспектив некоторых по
лиметаллических и молибденовых месторождений Забай
калья, усовершенствования систем разработки рудных ме
сторождений и буровзрывных работ, термического разрушения 
горных пород, обеспыливания буровзрывных работ на карье
рах и регулирования теплового режима рудничного воз
духа. Дана методика экономической оценки систем подзем
ной разработки слюдяных месторождений и определения до 
пустимых коэффициептов вскрыши и рудоносности при под
счете запасов.

В разделе «Обогащение» рассматриваются проблемы се-̂  
лективиой флотации руд редких и цветных металлов, публи
куются результаты исследований флотационных свойств но
вых органических реагентов, освещаются вопросы обогаще
ния золотосодержащих арсенопиритных руд с высоким со
держанием углистых сланцев, а такж е слюдяных руд.

Раздел «Металлургия» содержит материалы, посвящен
ные изучению условий переработки пирохлоровых продуктов, 
некоторым проблемам технологии скандия, извлечению упор
ного золота из окисленных руд осваиваемых промышленно- 

‘ стью месторождений и меди из удокаиских медных кон
центратов. Публикуются результаты изучения фазовых пре
вращений аргиллитов при нагревании, реакций образования 
молибдатов, поведения смитсонита при восстановлении.

В разделе «Синтетическая слюда* отражены вопросы тех
нологии синтеза искусственной слюды.

В разделе «Сообщения» публикуются работы по вопросам 
химического обогащения руд и применения показателя селек
тивности для анализа обогатительного процесса.

В целом публикуемые в сборнике материалы предназна
чены для работников горнорудной промышленности, цветной 
металлургии и геологической службы.

Редакционная коллегия:

А, М, Глотов, А. С. Ивойлов (зам. отв. редактора), Д . И. Коган, А. И. М ель- 
никова, А. П. Манохин (отв. секретарь), К. А. Молодых, Л, И. Никоновйг 

В, Д. Томилоч, А. С. Черняк (отв. редактор), Я. В. Чипанин



РА ЗД Е Л  I

МЕТОДЫ АНАЛИЗА. ИЗУЧЕНИЕ ВЕЩЕСТВЕННОГО СОСТАВА 
МИНЕРАЛЬНОГО СЫРЬЯ

С. в .  Лонцих

К ОЦЕНКЕ ТОЧНОСТИ СПЕКТРАЛЬНОГО АНАЛИЗА 
М ЕТАЛЛОМ ЕТРИЧЕСКИХ ПРОБ

i Полуколичественный спектральный анализ получил широкое 
применение в практике геологоразведочных и поисковых работ. 
С помощью этого анализа ежегодно выполняются миллионы опре
делений различных элементов. Методика, способы и приемы по- 
луколичественного спектрального анализа подробно описаны в ли
тературе [1—5 и др.]. В то же время вопросы оценки точности и 
качества полуколичественного спектрального анализа нельзя счи
тать разрешенными. Это связано с тем, что результаты анализа 
носят дискретный характер (устанавливается не концентрация 
элемента, а интервал концентрации, в котором она находится).

Степень дискретности может быть больше или меньше в зави
симости от предъявляемых требований. Дискретность результатов 
и большая величина ошибки, сравнимая со средним результатом 
анализа, не дают возможности проводить оценку точности обще
принятыми методами. Оценка точности с помощью квадратичной 
ошибки, рассчитанной обычным способом, не имеет никакого мет
рологического смысла [6].

В отличие от принятого способа сопоставления данных количе
ственных «методов, когда вычисляется ошибка определения в отно
сительных процентах,, при полуколичественном методе расхожде
ния анализов нельзя оценивать таким образом. В этом случае, 
сопоставляя результаты повторных определений, вычисляют коли
чество расхождений для каждого интервала концентраций [2]. 
Определение числа расхождений или числа совпадений не яв
ляется объективной и однозначной характеристикой точности ана
лиза. При увеличении интервала между стандартами будет уве
личиваться и процент попаданий в указанный интервал. При 
достаточно малом интервале выдаваемых концентраций любое сов
падение будет существенно случайным и число совпадений стре
мится к нулю. Б инструкции [7] предлагается проводить оценку 
результатов полуколичественного спектрального анализа вычисле
нием относительной и квадратичной ошибок. Такой прием, как 
указывалось выше, вряд ли может быть оправдан при полуколиче
ственном способе анализа.



Способ оценки точности при помощи вариационных кривых [9] 
достаточно сложный и основан на законе нормального рас
пределения ошибок, который не имеет места при полуколиче- 
ственном анализе. Таким образом, до последнего времени 
не представлялось возможным указать подходящий стати
ческий прием для оценки точности полуколичественного ме
тода.

Более обоснованный способ применения математической ста
тистики к  оценке результатов полуколичественного спектраль

ного анализа был предложенAS

Рабочая кривая для определения 
интервалов концентраций

В. В. Налимовым и В. В. Нед- 
лером [8]. Указанный способ, ос
нованный на том, что распреде
ление ошибок полуколичествен- 
ного спектрального анализа под
чинено закону Пуассона, был 
использован для сравнительной 
оценки точности определений 
различных элементов и для объ
ективного выбора аналитических 
линий, анализ по которым ха
рактеризуется наибольшей точ
ностью.

Если случайная величина, 
принимающая только целочис
ленные (дискретные) значения 
j;= 0 , I, 2, подчиняется рас

пределению Пуассона, то вероятность появления какого-либо 
значения х  определяется выражением

Р ,( х ) Ijre
х\

где Р^(дг) — вероятность появления какого-либо значения х;
[i — параметр распределения Пуассона;
X — случайная величина ошибки.

Единственный параметр распределения Пуассона — численно 
равен среднему значению и дисперсии случайной величины, т. е, 

=  Зная [I, можно найти распределение результатов опре
делений и оценить точность анализа.

Рассмотрим схему расчета |.i для оценки точности результатов 
анализа.

При многократном полуколичественном спектральном анализе 
одного и того же образца получается ряд значений измеряемой 
величины. Пусть анализ выполняется с помощью эталонов, со
ответствующих трехкратному интервалу концентраций, и резуль
таты представлены в следующих значениях:

, . /  — 0,001-0.003%* 2 - 0 .0 0 3 -0 ,0 1  о/о; 5 ^ 0 ,0 1 -0 ,0 3 % ;  4 —
0 ,03-0 ,1% ; 5 - 0 ,1 - 0 ,3 % ;  5 - 0,3 -1 ,0 % .
4



Д ля оценки почернений спектральных линий используется лю
бой из приемов полуколичественного анализа. Можно для этой 
цели применить микрофотометр, который позволяет более объек
тивно оценить точность метода. Пример расчета результатов фо- 
тометрирования почернения линий приводится’в табл. 1.

Т а б л и ц а  1
Р е зу л ь т а т ы  ф о то м етр и р о в ан и я  и р а с ч е та , ош и бок  а н а л и за  при 
оп редел ен и и  м оли бдена по линии 2871,5 А, при  м ч о го к р д тн о м  

ф о то гр аф и р о ван и и  п робы , со д ер ж ащ ей  0,03 “Й Мо 
Условия проведения анализа: испарение из качала угольного электрода 

при силе тока /  =  15 д; ^ = 6 0  сек; спектрограф ИСП-28; фотопластинки спек
тральны е типа 1 чувствительностью 1,2 единицы ГОСТа.

лробы
Концентрация 
Мо в пробах, 

% Мо
Условные 

обозниченхя 
В интероалах

Ошибки X  
(кодировка)

1
2
3
4
5
6
7
8 
9

10
11
12
13
14
15
16
17
18
19
20 
21 
22
23
24
25
26 
27

0,05*
0,05 
0,05 
0,05 
0,05 
0.05 
0,05 
0,05 
0,05 
0.05 
0.05 
0,05 
0,05 
0,05 
0,05 
0,05 
0,05 
0,05 
0,05 
0,05 
0,001 
0,003 
0,01 
0,03 
0.1 
0,3 
1.0

п  =  2 0 „ 
л: =  0 . 14, 
д:=1 6, 
[L =  0,30

54.6
57.6 
60
45.4 
40 
54
59
56.5 
52 
52 
64 
58,8 
82
44.6 
64 
70 
54
60 
59 
42

14
36,4
42
85

126
190

20
27
20
21
16
И
14
10
18
14
10
12
13 
10 
18 
16 
17
14 
21

9

10
20
10
15 
21 
30

34.6
30.6 
40
24.4 
24 
43
45
46.5 
34 
38 
54 
46,8
69
34.6
46 
54
37 
46
38 
33

4
16,4
32
70 

105 
160

♦ Кониеитраций Мо d лроСах, равная О.ОоК, соответствует четвертому лнтсрпалу.

По Приведенным в табл. i стандартам строится «аналитиче
ский» (пересчетный) график (рис, 1), с помощью которого опре
деляются значения интервалов концентрации в условных еднннцах

5



(колонка 6 табл. 1). Как видно из таблицы, каждому найденному 
содержанию (колонка 6) соответствует определенная ошибка х  
(колонка 7), которую мы рассматриваем как некоторое случай
ное событие и кодируем рядом целых положительных чисел
О, I, 2 . . .  в зависимости от ее величины.

При этом если определенное по графику содержание в иссле
дуемой пробе попадает в тот же интервал, что и «истинное» со> 
держание, то jc= 0 (т. е. ошибки нет, событие не появилось и ре
зультат анализа кодируется числом х = 0 ) .  Если же найденное 
содержание попадет в ближайший интервал, например 3 или 5, то 
это рассматривается как появление одного события, кодируемого 
значением jc= 1 и т. д.

Таким образом, мы получили следующий ряд чисел: 
01011000100010000001.

Среднее арифметическое этого ряда и есть |х в выражении, т. е.

It — 0, 30.

Такой прием расчета весьма прост и требует минимальной затраты 
времени для его проведения.

При оценке точности метода, естественно, кроме величины не
обходимо указывать способ представления результатов, распреде
ление ошибок X, чувствительность анализа и используемые анали
тические линии.

Следует иметь в виду, что при анализе следовых концентраций 
(лежащих на пределе чувствительности метода) оценка точности 
с помощью параметра ц может давать несколько заниженные ре
зультаты. Это необходимо учитывать при сравнении точности раз
личных методик полуколичественного анализа.

Ниже рассматриваются примеры использования оценки резуль> 
татов полуколичественного спектрального анализа с помощью па
раметра ц.

I. В табл. 2 приведены результаты обработки опытных данных, 
полученных при проведении полуколичественного спектрального 
анализа нескольких образцов горных пород с известным содержа
нием определяемых элементов. При анализе было использовано 
шесть серий эталонов, составленных на различных основах (каль
ците, магнезите, магнетите, глине, полевом шпате и металлометри
ческой пробе).

Анализ проводился введением проб в электрическую дугу пе
ременного тока из канала угольного электрода. Сила тока /= 1 5  а, 
время фотографирования спектра 60 сек.

Фотографирование спектров производилось с помощью спектро
графа ИСП-28 на спектральных фотопластинках типа 1 чувстви
тельностью 1,2 единицы ГОСТа, Оценка содержаний указанных 
элементов проводилась с помощью микрофотометра в трехкратных 
интервалах концентраций, Спектры каждой пробы и эталонов фо
тографировали по 3 раза.
б



Т а б л и ц а  2

Л о л у к о л и ч еств ен н о е  о п р ед ел ен и е  Си, Ni, Мо, Bi, Sn, Ва, V/, РЬ, Zn, Sb и Be

Элементы
Ана/Шти-

ческие
ли{||(|(| л

Чуостпитель- 
иость опрсде- 

лепиП,

Область 
используемых 
конаситраци!) 

металла 
в пробах, %

Распрелеленке
ошибок

Чисто 
определе

ний п
Вичислен- 
ное зна
чение V.

1 2 Я 4 R 6 7

Си 3273,96 1 , 0 0 0 1 0,003—0,0001 . t  =  0 . . .3 3  
л г = 1 . . . 3 6  
jc =  2 . . .1 3  
АГ =  3 . . .  6  

а: =  4 . . .  2

90 0,98

Ni 3050,82 0 , 0 0 1 0 ,0 1 —0 , 1 х  =  0 . , .  1 
j c = l . . .  8  

х  =  2. , .  6  
л* =  3 . . .  2

17 1.45

Мо 3170,25 0 , 0 0 1 0 ,0 0 1 —0 , 1 х  =  О..Л& 
х = \ , . . 2 3  
х =  2, , .  5

54 0,61

Bi 2897,97 0 , 0 1 0.01—0,3 j f = 0 . , . 2 1

л г = 1 , . . 1 2

лг =  2 . . ,  3

36 0,50

Sn 2839,99 0 , 0 0 1 0 ,0 0 1 - 0 , 1 х  =  0 , . .  7 
1 . . .  8

дг =  2 . . .  7

2 2 1 , 0 0

Ва 2335.3 0 , 0 1 0 ,0 1 - 0 . 1 лг =  0 . . Л 1 
jc =  I . . .  7 
д: =  2 . . .  0

18 0,38

W 2946,90 0 , 0 1 0 ,0 1 —0 , 6 а: =  0 . . .2 3  
л г =  1 . . .2 7  
лг =  2 . . .  1

51 0,57

РЬ 2833,07 0 , 0 0 1 0 ,0 1 - 0 , 1 jc =  0 . . .4 7  
й г = 1 . . . 3 0  
д: =  2 . . .1 3

90 0,62

Zn 3345,02 0 , 0 1 0 ,0 3 -0 ,3 л = 0 . . . 2 5  
j c =  1 . . Л 1

36 0,31

Sb 2877,91 0 , 0 1 0 ,0 1 - 0 , 2 .г =  0 . . .3 0  
д г =  1 . . .1 5  
jc =  2 . . .  0

45 0,31

Be 2650,47 0 , 0 1 0 ,0 1 - 0 , 1 л* =  0 . . Л 2  

Л— 1 .. .1 4  
л: =  2 . . . 1 0

36 0,95

В табл. 2 значения \i вычислены для проб и эталонов различ
ных по составу. Поэтому можно считать, что приведенные значения 
будут характеризовать максимальную ошибку для данных условий 
анализа.

II. В табл. 3, 4, 5» 6 приведены значения ц, вычисленные для не
скольких аналитических линий олова, вольфрама, никеля и сурьмы

I I  I I ' ' 7



при многократном анализе проб с известным содержанием указан
ных элементов. Для анализа использованы эталоны, соответствую
щие по общему химическому составу анализируемым пробам.

Фотографирование спектров производилось при тех ж е усло
виях, которые приведены в первом примере.

Т а б л и ц а  3
О п р ед ел ен и е  в о л ьф р ам а

Анаяити-
ческие

ЛИНИН, А

Чувствитель
ность опредб" 

леииЛ, S

Опред&шсмоя
концентрация

(областьконцентраций),
%

Число 
опрелелс- 

ннЛ, п
Распределенне 

ошибок
ВЫЧНСЛСН'
нос эначе- 

мне |1

Интенсив
ность ли
ний в ус
ловных ед{|ннцах

2946,8

2724,4

2896,01

2866,1

0,005

0,005

0,005

0,03

0,005

0,05

0.2

0,005

0,05

0.2

0,005

0,05

0.2

0.005
0,05

0,2

20

20

20

20

20

20

20

20

20

20
20
20

л: =  0 . . .1 5
1

л: = 0 
х = 1
х  = 0

дг=0
х = 1
х  = 0 
л  = 1
х - 0  
х  = 1
jc= 0
x ^ l
х  = 0 
х  = 1
х ~ 0  
x  =  i

. .  5

..1 7  

. .  3

. . 1 2

В
..12

8

..1 8
г. 2
.Л 4  
. .  б
. .1 5  
. .  5
..1 8
. . 2
..20 
. .  О

х  =  0 , , .  О 
х =  1...20
х  =  0 , . .  б 
д: =  1 . . .1 4

0,25

0.15

0.4

0.4

0.1

0,3

0,25

ОД

О*

1.0

0,70

2,45

18,8

62,7

1,59

13,41

37,3

0,61

2,11

12,57

1,67

11,75

•  |1 - 0» получаемое при оценке ошибки, означает, что при использовании трехкратных интерва
лов ииеет ыесто потеря информации, т. е. выбранный интервал может быть сужен..

Из табл. 3 видно, что при визуальной оценке концентраций 
наиболее точньте результаты достигаются при использовании ли
нии W 2896,01 А (ц=0,11). Эта линия хотя и менее чувствительна,
чем линии вольфрама 2946,8 и 2724,4 А, но обладает высокой кон
центрационной чувствительностью.

Определение олова по линии 3034,12 (табл. 4) характеризуется 
наименьшей ошибкой. Эта линия обладает большой концентраии- 
8



окной чувствительностью. При концентрациях порядка сотых дО' 
лей процента наибольшей точностью определений обладает линпя
Sn 2421,7 А.

Т а б л и ц а  4
О п р ед ел ен и е  о л о в а

Аяалнти- Опрсдслясиз7 . Иктенснв-
Чувствитель кокдентрация Число Распределение Вычислен ность лн-

ческие ность опреде (область определе ошибок ное значе 1111Л в ус
лпини, А ленна, а KoiiuetiTpauHit), ния, п ние VL. ловных

% едниицах

1 2 3 4 5 6 7

2839,9 0 , 0 0 1 0,005 2 0 х  =  0 , , М 0,15 21,50
=  3

0,05 2 0 л: =  0 . . . 1 б 0 , 2 0 29,40
Х =  4

0 . 2 2 0 х  =  0 , , . П 1,05 107,5
x  =  3 
j c = 3 . . .  6

2421,7 0 , 0 1 0,005 2 0 ■— —
0,05 2 0 x  =  Q .1 9 0,05 12,7

=  1
0 . 2 2 0 л: =  0  . .  2 0  

x  =  l , . ,  0

0 27,9

3034, 0 , 0 0 1 0.005 2 0 0,15 20,3
• * '= 1 . . .  3

0.05 2 0 x  =  0, .18 0 . 1 98,3
=  2

0 . 2 2 0 jc =  0  8  

= i ; ; ;  1 2
0 . 6 188,2

О п р ед ел ен и е  сурьм ы
Т а б л и ц а  5

Лналитк-
ческие

лннин, А

Чувствитель
ность опрсде* 

лсик(1, 9i

Определяемая
коицентрзцня

(облпсть
коицситрацнГО,

%

Число 
опредсле- 

HHft, п
Распределение

ошибок
Вычислен
ное значе

ние

Интенсив
ность ли
ний 0 ус
ловных 

еднннцих

1 2 3 4 5 6 7

2 5 9 8 , 1 0 , 0 0 3 0 , 0 0 5 2 0 ■

0 , 0 5 2 0 Л  =  0 . . .  3  

-с =  1 . . . 1 7

0 , 8 5 1 8 , 6

0 , 2 2 0 -с =  0 . . .  5  

л г = 1 . . . 1 5

0 , 7 5 4 6 , 4

2 8 7 7 , 9 1 0 , 0 1 0 , 0 0 5 2 0 — —

0 , 0 5 2 0 д: =  0 . . . 2 0  

j c  =  l . . .  0

0 9 , 9

0 . 2 2 0 д:  =  0 . . . 2 0  

^ = 1 . . .  0

0 20,40



п родолж ение табл. 5

Аналити
ческие

о
.iMHtiH, А

Чувствитель
ность оирсдс- 

лсний, К

Определяемая
концентрация

(область
кокцснтрацнЛ)

Н

Число 
определе

ний! П
Распределение

ошибок
Вычислен- 
ное значе

ние (Л

Интенсив
ность лк- 
кнЛ в ус
ловных 

единицах

2682,8

2311.47

0.1

0,01

0,005

0,05

0.2

0,005

0,05

0.2

20
20

20

20

20

20

jc =  0 , .  17 
А- =  1 . . .  3
дг =  0 . , . 1 4  
л:=1 6
jc =  0.
А '= :1

11
9

J C - 0  О 
д: =  1' 20

0,15

0.3

0,45

1.0

8,2

5.0

7.2

Наименьшей ошибкой характеризуются определения, проведен-
О

ные по линии Sb 2877,91 А (см. табл. 5). Возрастание ошибки ja
о

для линий Sb 2311,47 и 2598,1 А объясняется лнзкой концентраци
онной чувствительностью линии Sb 2311,47 А и влиянием фона от 
близлежащей линии Fe 2598 А (для линии 2598,1)

Т а б л и ц а  6
О п ред елен и е  н и к ел я

Аяалити'
ческие Л

линии, А

Чурстрнтель- 
ность опреде

лений, к

Определяемая
концентрация

(область
концентрации),

Ч

Число 
определе- 

инП. п
Распределение

ошибок
Вычнсле1г- 
ное экаче

ние

Интенсив
ность ли
ний в ус
ловных 

едиинцах
1 2 3 4 5 6 7

.3050,82 0,001 0,005 20 дг =  0 . .  19 0,05 90,7
1

•0 ,0 5 20 :с =  0  . . 1 3 0,35 172,2
-  ̂=  1 . . .  7

0 . 2 20 ^  =  0 . . .  1 0,95 215,4
JC =  I . . , 1 9

43012,0 • 0 , 0 0 1 0,005 20 Л Г = :0 ...1 7 0,15 12,5
3

0,05 20 д: =  0 . 19 0,05 67,8
х  =  1

0.2 20 =  0  . .  6 0,70 160,9
Х - 1 . . М

2992,6 0.005 0,005 20 — — —

10



продолжение табл. 6

Апалнти'
чсскне о

линии, Л

Чувстпитель- 
ность опреде

лений, н

Определяемая
коыцситрацпя

(областьKOitueHTpauHH)
X

Число 
олределе- 

нкЛ| л
Распределение

ошибок
Вычимси- 
кое значе

ние |А

Интенсив^ 
иость ли- 
ниЛ в ус- 
лопних 

единицам

2325,8 0,003

0,05

0,2

0,005

0,05

0,2

20

20

20

20

20

дг =  0 
х = \
х ^ О  
х  =  \

х  =  1 
х =  2
х  =  0 
х =  1
х ^ О  
х =  1

0.1

0,05

0.35

0,55

0,05

9,8

38,9

К ак видно из табл. б, лучшие по точности результаты получены
О

для линии Ni 3050,82 А. Определения сотых и десятых долей про-
О

цента.следует проводить по линии Ni 2992,6А, которая обладает 
высокой концентрационной чувствительностью. Наибольшая ошиб-

О

ка определений имеет место для линии Ni 2325,8 А, которая харак
теризуется низкой концентрационной чувствительностью и нало
жением полосатого спектра.

Подобного типа таблицы можно построить для аналитических 
линий различных элементов и вполне объективно выбрать те ли
нии, определения по которым характеризуются наименьшим зна
чением (1.

III. В табл. 7 приведено сравнение результатов полуколнче- 
ственного спектрального анализа 22 проб, выполненных в лабора
ториях Казахского ВИРГа и Иргиредмета. Анализ проб в обеих 
лабораториях производился с помощью полуавтоматической уста
новки АПС-ПВ-30 на спектрографах ИСП-28.

Выводы

В результате проведенной работы пспытан способ оценки точ
ности полуколичественного спектрального анализа с помощью 
параметра ц распределения Пуассона. Расчет параметра простой 
к  требует минимальной затраты времени. Преимущества этого спо
соба оценки точности, заключающиеся в его простоте и универ- 
сальности» позволяют сделать вывод о необходимости широкого 
использования его при оценке результатов полуколичествен- 
ного спектрального анализа. Указанный прием может быть также

И
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применен при методических исследованиях, проводимых с целью 
совершенствования и повышения точности определений при 
применении полуколичественного спектрального анализа в гео
логии.

Т а б л и ц а  8  

Р е зу л ь т а т ы  о б р а б о т к и  д ан н ы х  та б л . 7

Ошибки X  при 
вычислении расхож- дениП

Частоты

23
31

9
4
4
2
2

ЛИТЕРАТУРА
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5. К a л и н и н С. К., Ф а й н  Э. Е. Спектральный анализ минерального 

сырья. Изд. АН Каз. ССР, 1962.
6 . Н а л и м о в  В. В. Применение математической статистики при анализе 

вещества. Физматгиз, 1960.
7. Техническая инструкция по геохимическим методам поисков твердых по

лезных ископаемых. М ГиОН СССР, 1962.
8 . Н а л и м о в  В. В., Н е д  л е р  В. В. Оценка результатов полу количествен

ного спектрального анализа при помощи распределения Пуассона. Ж урнал 
анал. химии, вып. 4, 1958.

9. К з я т к о в с к и й  Е. М. Графоаналитический метод оценки точности 
спектрального анализа и пути увеличения точности анализа металлометриче
ских проб. М атериалы совещания спектрограф истов Забайкальской геофизиче
ской экспедиции, 1954.

Е. С. Костюкова

ПРИМ ЕН ЕНИ Е СПЕКТРАЛЬНОГО АНАЛИЗА 
ПРИ КОНТРОЛЕ ПРОЦЕССА ПОЛУЧЕНИЯ 

ЧИСТЫХ ОКИСЛОВ Р. 3. э.*
Технологические исследования по получению чистых окислов 

р. 3. э. со степенью чистоты 99,99% поставили перед институтом за
дачу повышения чувствительности спектрального анализа на не
редкоземельные элементы-примеси в получаемых продуктах.

* Редкоземельные элементы.
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Т аб л и ц а
Линии, используем ы е при анализе

ОпредсляеиыА
элемент

Аналитические пары 
А

Область 
коицснтрапни, ?£

Наложения и каицснтрацкя 
ыешаю1Ш1х элементов, s

Л\агний M g 2795,53 
La 2880,644

0 ,0 0 1 —0 , 0 1 Fe 2795,544 (> 3 )  
Со 2802,706 (> 1 )

M g 2852,13 
La 2880,644

0,0003-0,01 Fe 2852,13 (> 1 )

Крем!1ий Si 2881,58 
La m O ,Q i4  

Si 2516,2 
La 2880.644

0,0003—0,03

0 ,0 0 1 —0 . 1

Gd 2881,578 (> 1 )

Ж елезо Fe 3020,64 
La 2^50,492 
Fe 3021,073 

La 2У50.492

0,0003—0,03

0 ,0 0 1 —0 , 1

Сг 3020.673 (> 0 ,3 ) 
Со 3020,639 (> 3 )

Алюминий AI 3082,16 
La 2950,492

Al 3944,03 (no аб
солютным почер
нениям)

0 ,0 0 1 —0 , 1

0,0003—0,01

Y 3082,167 ( > 1 0 )
V 3082,111 (> 0 ,1 ) 
Gd 3082.00 ( > 1 )

Титан TI 3088,03 
La 328^,95

0 .0 0 1 —0 , 1 Nf 3234.649 (> 0 ,3 )

Ti 3234.52 
La 328<5,У5

0,0003—0,01 Fe 3234.611 (> 0 ,1 )

Лидь Cu 3273,96 
La a283.95

0.0003—0,01

Цирконий Zr 3279,27 
La Й283,У5 
Zr 3391,98 
La 328\},У5

0,003-0 ,1

0,0003—0,01

Со 3279,256 (> 3 )  
Gd 3279,527 ( > 1 )

N d 3391,948 (> 1 )

Кальций Ca 4226,73 
la  4JU4,111 
Ca 4302.53 
La 4 Ж ,1 1 7

0,0003—0,01 

0,0 03 -ю ,1

Y 4226,726 (> 1 0 )
Y 4302,294 ( > 1 0 )

Стронций Sr 4215,524
0 ,0 0 1 —0 , 1 П олоса циана CN 

*

ТОЛЬКО
полуколи-
чественное
определе

ние
14



П родолжение табл.

0  предел яеиыП 
элемент

Аналитические пары 
лтши, А

Область 
концентраumii

Надоження н кониектрация 
«ешающих элементов. %

Барий
Ва 4554.04 
La 4605,093 
Ва 2335,27 

La 2880,644

0 ,0003-0,01

0 ,0 3 -0 ,1

* 1

М арганец
Мп 2794,82 
La 2880,644 
Мп 2949,21 
La 2950,492

0 ,0 0 0 1 —0 , 0 1

0 ,0 0 1 —0 , 1

Со 2794,816 (> 1 )

Никель
Ni 3101,55 
La 2950,492 
NI 3458,47 
La 3283,95

0 ,0 0 1 - 0 , 1

0,0003-0,01

Fe 3458,309 (>  10)

к
Кобальт Co 3512,64 

La 3283,95 
Co 3044,005 
La 2950,492

0,0003—0,01

0 ,0 0 1 - 0 . 1

‘Gd 3512.51 (> 1 0 )

Ванадий V 3183,98 
La 3283,95

0 .0 0 1 —0 , 1

Хром
C r 3018,50 
La 2950,492 
C r 2835,633 
La 2880,644

0 ,0 0 1 - 0 , 1

0 ,0 0 1 - 0 , 1

Nd 3018,333 (>10> 
Fe 2825,459 (> 3 )

Nd 2835,65 (> 1 0 )

Торий Th 2837,30 
La 2880,644

0 ,003-0 ,1 Nd 2837,51 ( > 1 )

С винец Pb 2883,069 
Bi 2898,975 
Pb 2873,316 
Bi 2898,975

0,0003—0,01

0 ,003-0 ,1

Od 2833,753 (> 1 0 )

О лово Sn 2840 
BJ 2898,975

0,0003-0 ,1

Сурьма Sb 2598,062 (no аб
солютным почер
нениям)

Sb 2877.915 
Bi 2898,975

0 ,001-0 ,03

0 ,03 -0 ,1
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Решение этой задачи представляло известные трудности, так 
как многие наиболее чувствительные линии примесеи в сложных 
спектрах редкоземельных препаратов перекрываются линиями са
мих р. 3. э. « „

Для наибольшего исключения возможных наложении линии 
был использован прибор большой дисперсии ДФС-13 с решеткой 
1200 lUTpuxoelMM. Так как на этом приборе можно регистрировать
участок спектра в интервале не более 500 А, то для сокращения 
времени определения и уменьшения расхода анализируемого ма
териала одновременно спектр дугового разряда фотографировался 
на приборах ДФС-13 и ИСП-28. Приборы были установлены так, 
что по спектрограммам, полученным на спектрографе ДФС-13, 
проводилось определение железа, алюминия, титана, меди, цир
кония, иттербия, никеля, кобальта, ванадия, кальция, а с помощью 
спектрографа ИСП-28 — кремния, магния, марганца, сурьмы, 
свинца, олова.

При выборе аналитических линий помимо фотографирования 
спектров различных препаратов р. з. э. были использованы 
данные описанных в литературе методик и таблицы спектральных 
линий [1—3].

В таблице приводятся аналитические линии, по которым велись 
определения примесей в окиси лантана. Эти перечисленные ли
нии обеспечивали чувствительность определения от Ю"  ̂ до 10"^%. 
Дальнейшее увеличение чувствительности анализа на 0,5— 1 по
рядок дало применение носителя [3, 4]. Добавление носителя при
водит к резкому возрастанию времени пребывания атомов в раз
ряде и соответствующему увеличеиию иитенсивностц линии. Воз
можны также другие причины усиления линии в присутствии но
сителя: повышение полноты испарения, изменение скорости испа
рения и температуры дуги. Действие носителя зависит от его кон
центрации. При небольшой концентрации носителя эффект прояв
ляется не в полной мере, а при очень большой концентрации сни
жается. Поэтому количество добавляемого носителя выбирают 
опытным путем. Обычно оптимальная концентрация носителя со
ставляет 2— 4 %.

В настоящей методике в качестве носителя использована окись 
галлия, вводимая в чистый угольный порошок. Содержание окиси 
галлия в порошке составляло 4 7о. Этим порошком пробы разводи
лись в отношении 1 :1  по весу, т. е. анализируемые смеси содер
жали 2% окиси галлия.

Д ля повышения чувствительности определения свинца, цинка, 
олова и сурьмы лучшие результаты дает применение в качестве 
носителя фтористого натрия, вводимого в угольный порошок 
также в концентрации 4%.

В качестве эталонов использовались искусственные смеси, по
лученные , добавлением к окиси лантана известного количества 
определяемых элементов. - При расчете содержания последних
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в смесях учитывалось способом добавок присутствие примесей 
в  самой основе [5, 6]. Примеси вводились в смеси в  виде окисей. 
Смеси истирались в полиэтиленовой посуде.

Источником возбуждения спектров служила дуга постоянного 
тока (12 а ). Приготовленные смеси помещались в кратеры анод
ных электродов стандартных размеров (диаметр отверстия 3,5 мм, 
глубина канала 3 мм^ толщина стенок 0,5—0,7 мм).  Д ля анализа 
желательно использовать спектральные угольные электроды осо
бой чистоты. Сотрудниками Иргиредмета использовались обычные 
спектрально чистые электроды, причем их концы (3—4 см от 
торца), где загрязнение более вероятно, обламывались и не исполь
зовались. Дополнительно угли очищали зажиганием между ними 
дуги 10— 15 а в течение 10— 15 сек. Сверловка углей производилась 
победитовым сверлом.

Для освещения щели спектрографов применялась стандартная 
трехлинзовая система с промежуточной диафрагмой. Д ля фотогра
фирования спектров использовались фотопластинки: спектральные 
типа И, чувствительностью 16—22 единицы ГОСТа (ДФС-13) и 
спектральные типа I, чувствительностью 1— 1,2 единицы ГОСТа 
(ИСП-28). Пластинки проявлялись стандартным метолгидрохино- 
вым проявителем с контролируемой температурой (18°С ).

Содержание примесей определялось по градуировочным графи
кам, которые имеют зависимость

l o g - ^ = / ( l o g c J .
*ср

Одновременное количественное определение 10— 15 элементов 
требует сравнительно больших затрат времени на расчеты, кото
рые должны проводиться достаточно тщательно.
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с . Б. Шаевич

ИССЛЕДОВАНИЕ ВЛИЯНИЯ НЕКОТОРЫ Х КИСЛОТ 
НА ИЗЛУЧЕНИЕ Щ ЕЛОЧНЫ Х Л1ЕТАЛЛ0В В ПЛАЛ1ЕНИ 

Л\ЕТ0Д0Л1 РАЗДЕЛЬНОГО РАСПЫ ЛЕНИЯ

Выяснение механизма помех излучения при пламенной фо
тометрии растворов является одним нз важных методиче
ских вопросов, требующих тщательного и всестороннего изу
чения.

В предыдущей статье [1] сообщалось, что плавиковая кислота 
несколько повышает интенсивность излучения щелочных метал
лов, а соляная, бромистоводородная и иоднстоводородная кислоты, 
как это было установлено ранее [2] и подтверждено исследова
ниями автора, наоборот, заметно снижают интенсивность линии. 
Опубликованы сообщения ряда авторов [2, 3] о том, что азотная, 
серная и фосфорная кислоты также подавляют излучение щелоч
ных металлов.

В настоящей статье освещаются результаты работы по выяс- 
нению механизма указанного явления с помощью метода раздель
ного распыления.

Сущность раздельного распыления [3, 4] заключается в том, 
что для введения растворов в пламя используются два отдельных 
распылителя, работающих независимо и вводящих в пламя одно
временно, но раздельно растворы определяемого и сопутствующего 
веществ.

Интенсивность линии металла в пламени, как известно, 
определяется парциальным давлением его атомов, зависящим 
в свою очередь в тон или иной мере от разнообразных про
цессов, происходящих при введении раствора соли элемента 
в пламя.

Ниже рассматриваются главные нз этих процессов, а также те 
факторы, которые определяют характер п направленность их.

Исследуемый раствор всасывается и распыляется на мельчай
шие капельки различной величины струей сжатого воздуха. Боль
шая часть более крупных капель конденсируется на стенках ка
меры распыления и стекает вниз. Только небольшая часть мель
чайших капель в виде аэрозоля вводится в пламя.

Различные физические свойства раствора — плотность, вяз
кость, поверхностное натяжение и т. д. ~  безусловно оказывают 
значительное влияние на скорость всасывания, распыления и 
на размеры капель. Изменение этих факторов в зависимости 
от^ концентрации и физико-химических особенностей приме
сей сказывается на количестве раствора, подаваемого в пламя, 
и, следовательно, на интенсивности линий определяемого эле
мента.

За относительно короткое время прохождения капель раствора 
через пламя растворитель испаряется, вследствие чего образую тся  
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твердые частицы растворенных веществ. Комяоненты твердых ча
стиц, включая определяемый элемент и другие примеси» могут 
испаряться и переходить в газовую фазу, где происходит диссо
циация соли металла на атомы металла и кислотный остаток

М е ; Г ^ М е + Х

’ Атомы металла в газовой фазе частично ионизируются, 
частично образуют новые соединения с ' молекулами и радика
лами.

Кислоты, как и другие вещества, находящиеся в исследуемом 
растворе, могут изменять интенсивность излучения металла, воз
действуя на какой-либо из перечисленных выше процессов.

Методом раздельного распыления можно в некоторой степени 
выяснить, происходит ли при введении той или другой кислоты 
в раствор соли щелочного металла нарушение процессов, проте
кающих в самом пламени, или оно имеет место ранее, при распы
лении раствора. Предполагается, что при раздельном распылении 
определяемое и сопутствующее вещество ведут себя независимо 
как в жидкой, так и в твердой фазах и, следовательно, они неза
висимы и в процессе испарения (редкое исключение могут состав
лять отдельные частички аэрозоля этих веществ, соединяющихся 
в процессе подачи в потоке газа).

В конечной стадии процесса, после перехода в газовую фазу 
и испарения, исследуемое вещество и примесь смешиваются и мо
гут взаимодействовать [4]. Таким образом, если сопутствующее 
вещество влияет на процессы распыления или лспарения, то в слу
чае раздельного распыления этих помех не должно быть. Изме
нения же интенсивности излучения (помехи) от действия сопут
ствующего вещества на процессы химического равновесия в газо
вой фазе имеют место как при раздельном, так и при смешанном 
распылениях.

Д ля раздельного распыления растворов солей металлов и кис
лот была собрана горелка с питанием от двух распылителей 
(рис. 1).

Д ля измерения интенсивности излучения использовался пла
менный фотометр, основными узлами которого являются монохро
матор УМ-2, фотоумножители ФЭУ-17 и ФЭУ-22 (для измерения 
соответственно в видимой и инфракрасной частях спектра), ста
билизированный выпрямитель ВСФ, вольтметр универсальный 
ВЛУ-2 или ВОЛУ-1.

При раздельном распылении раствор соли определяемого эле
мента подается в распылитель 5, а раствор кислоты — в распыли
тель 4. При обычном распылении смешанный раствор (раствор 
соли металла в растворе кислоты) поступает в распылитель 5, 
а чистая во д а— в распылитель 4 одновременно. Отсчеты величин 
фототока, полученные при раздельном и смешанном распылении, 
выражены в процентах к отсчету для чистого водного раствора 
соли соответствующей концентрации и приведены в таблице.
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Д ля исследования были приготовлены водные растворы хлори
стых солей натрия, калия и лития с концентрацией м ралла 
30 м Ы м л ,  растворы этих ж е солей в соляной, плавиковои, бро* 
мистоводородной, иодистоводородной, азотной, серной и фосфор
ной кислотах различной концентрации (0,1; I; 2; 5 моль}л) и рас- 
творы перечисленных кислот 0,1; I; 2; 5 М.

Проведенные опыты показали, что соляная, азотная, оройисто- 
родородная, иодистоводородная и фосфорная кислоты оказывают 
комбинированное влияние на излучение щелочных металло^в: с од
ной стороны, препятствуют испарению металла, а с другой — реа-

Схема введения растворов в пламя через два распыли
теля [3];

/ — поступление сжатого воздуха; 2, в —троПникн; 3, 4 — рас
пылители; S, 6 ~~ растворы, вводимые в пламя; 7 —> камеры рас

пылителей; 9 — поступление ацетилена; 10— горелка

гируют с НИМ в газах пламени, так как снижение интенсивности 
излучения происходит не только при введении этих кислот в пламя 
в одном растворе с солью изучаемого металла, но при введении 
их через другой распылитель (см. таблицу).

Серная кислота, видимо, препятствует-испарению соли металла 
из частиц аэрозоля, ибо при введении ее через другой распылитель 
почти не наблюдается изменения интенсивности излучения. Ана
логичные выводы в отношении влияния серной, соляной и фоС' 
форной кислот на интенсивность излучения натрия и калия были 
сделаны Н. С. Полуэктовым и М. П. Никоновой [3].

Плавиковая кислота способствует испарению из частиц аэро
золя, не оказывая влияния на излучение щелочных металлов при 
введении ее через другой распылитель в пламя.

Проведенное исследование подтверждает общее положение 
о том, что механизм воздействия различных кислот на интенсив
ность излучения щелочных металлов неодинаков [3].
20
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Т а б л  и ц а

Влияние кислот на интенсивность излучения щ елочных металлов

Исследуемый
9леиеит

Коииен>
трация,
мкг}мл

Длина волны, 
МММ

Сопутствую- 
щйя кислота

Концен
трация
кислоты,
MOAblA

Интенсивность линиЛ 
при введении кислоты 

от интенсноности 
днниП без кислоты, к

порознь

Na
Na
Na
Na
Na
Na
Na
Na
N a
Na
Na
Na
Na
Na
Na
Na
К
К
К
к
к
к
ы

30
30
30
30
30
30
30
30
30
30
30
30
30
30
30
30
30
30
30
30
30
30
30

589.0—589,6
589.0—585,6
589.0-589.6
589.0-589,6
589.0—589,6
589 .0-589 ,6
589 .0-589 ,6
589.0—589,6
589.0—589,6
589 .0-589 ,6
589.0-589 ,6
589.0—589,6
589 .0-589 ,6
589.0—589,6
589.0—589,6
589.0-589,6  

7 6 6 -7 6 9  
766—769
765—769
766—769
7 6 5 -7 6 9
766—769 

670,8

HCl 1 86 97
HCl 2 75 80
HCl 3 66 76
H F 2 103 100
H F 5 106 100
HBr 1 84 93
H Br 2 71 74
H Br 5 59 75

НзРО^ 0,1 91 97
HaPO* 1 57 96
H 3 PO 4 2 43 71
HaSO< 5 76 98

H J 1 86 97
H J 5 70 89

H N O 3 5 87 96
H F 5 107 loo
HCl 1 84 93
H Br 1 82 86
HJ 1 81 96
H J 2 72 76

HaSO^ 2 84 100
H 3 P O , I 40 60

H F 5 106 100
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Е, А. Райкова, Л, Д . Лозовая

УСКОРЕННЫ Й МЕТОД О П РЕДЕЛЕНИ Я МАЛЫХ КОЛИЧЕСТВ 
ТАНТАЛА В РУДАХ И ПРОДУКТАХ ИХ ПЕРЕРАБОТКИ

Д ля контроля процессов обогащения различных по составу руд 
и продуктов их переработки необходим быстрый и достаточно точ
ный метод определения тантала и ниобия.

При решении вопроса о повышении экспрессности определения 
этих металлов за основу был взят метод с применением кристалл- 
виолета для тантала и одновременным определением ниобия с ро
данидом [ij. Определение тантала основано ка реакции образо
вания окрашенного комплекса фтортанталата калия с кристалл- 
вполетом, экстрагируемого бензолом; определение ниобия — на 
образовании окрашенного роданидного комплекса, экстрагируе
мого эфиром. Метод предусматривает предварительное отделение 
тантала и ниобия от основной массы сопутствующих элементов 
осаждением таннином в сернокислой среде.

Помимо этого учитывались рекомендации [2] по определению 
тантала, основанному на извлечении органическими экстрагентами  
фторидных комплексов тантала с родамином 6Ж  или бутилрода- 
мином Б из сильнокислых растворов, что позволяет избежать влия
ния большинства посторонних элементов.

Работа проводилась в двух направлениях: 1) сокращение вре
мени разложения анализируемого материала; 2) выяснение воз
можности определения тантала и ниобия без отделения от сопут
ствующих элементов.

Разложение проб по существующим -методикам определения 
тантала и ниобия проводится смесью плавиковой и серной кислот 
с последующим сплавлением нерастворимого остатка с пиросерно- 
кислым калием. Широко используется такж е щелочное сплавле
ние проб [3, 4]. Кроме того, в большинстве случаев для отделения 
тантала и ниобия от мешающих элементов применяется осаждение 
таннином. Указанные способы подготовки проб к колориметриро- 
ванию связаны с очень трудоемкими операциями разложения, 
осаждения, выстаивания и фильтрования больших объемов рас
творов, затем прокаливания н повторного сплавления.

При выборе способа разложения анализируемого материала 
авторы исходили из того, что все ниобиево-танталовые минералы 
полностью растворяются в плавиковой кислоте.

Разложение проводилось при нагревании до выпаривания рас
творов до^сухого состояния, при этом пробы хорошо растворялись, 
фтористый кремний при нагревании улетучивался, а ниобий и 
тантал образовывали с фтором растворимые комплексы* при вы
паривании не наблюдалось потерь тантала и ниобия за ’счет уле
тучивания,

В результате проведенной работы выяснилось, что фториды 
тантала и ниобия хорошо растворимы в винной кислоте в кото- 
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рой частично растворяются такж е фториды алюминия и железа и 
практически не растворяется фторид титана.

Определение тантала в виннокислых растворах проводилось 
фотоколориметрическим методом с применением кристалл в и олета 
по методике А. Л. Боровиковой [1], но в бензольный слой после 
экстракции добавлялся ацетон для стабилизации окраски бензоль
ного экстракта, как это рекомендуется В. И. Скрижанской 
(ВСЕГЕИ).

Определение ниобия проводили из аликвотных частей того же 
раствора. Разработанная методика проверена на контрольных тан- 
талсодерл^ащих образцах н результаты по определению приведены 
в табл. 1. В качестве контрольных образцов использовались эта
лонные пробы спектральной лаборатории Иргиредмета, представ
ляющие собой в основе эвдиалитовую руду и циркониевый кон
центрат.

Т а б л и ц а  1

Р е зу л ь т а т ы  ф о то к о л о р и м етр и ч еск о го  о п р е д е л е н и я  т а н т а л а  
в к о н т р о л ь н ы х  о б р а з ц а х

Содержание ТЗгО, Воспронэоодкиость

эталон,
Q

иоЛдсяо,
с . ^i'P

Точность 
определения 
( С о -С  ). 

абс. %

ДС 
(С е р -С .) . 

абс. 9t абс. Я

Относительная
ошибка

-— ■lOOS
^ср

0,0040 0,0030
0,0037
0,0040
0,0041

0,0037 • ^ ,0 0 0 3 + 0 ,0 0 0 7  
+  0 

— 0,0003 
— 0,0004

0,00035 9.4

0,013 0,013
0,015
0,016
0,017

0,015 + 0 ,0 0 2 + 0 ,0 0 2
± 0

— 0,001
— 0,002

0.0012 8.0

0,016 0,015
0,017
0,018
0,019

0,017 -4-0,001 + 0 ,0 0 2
+ 0

— 0,001
— 0,002

0,001 7,0

0,020 , 0,018
0,019
0,022
0,023

0,020 ± 0 + 0 ,0 0 2
+ 0 ,001
— 0,002
— 0,003

0,002 10,0

0,037 0,037 ■ 
0,040 
0,042 
0,042

0,040 -ьо.ооз + 0 ,0 0 3
+ 0
— 0,002
— 0,002

0,0017 4,2

Из таблицы видно, что ускоренный метод позволяет вести опре
деление тантала с погрешностью от 4 до 107о относительных. З а 
тем было проанализировано на тантал большое количество проб
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различных месторождений. Сравнение результатов анализов по од* 
ному из месторождений, проведенных в двух лабораториях, приво* 
дится в табл. 2.

Т а б л и ц а  2

С равнение р езул ь татов  определ ения  тантала

Иршрсдиет 
(ускоревный метод)

Лаборатория 
Экспедиции 

(тав RHUo-n и р о  га л л о в ы й  
ы е т о л )

Ирпфсдмет 
(ускорсиныА метод)

Лабораторхя
Экспсдицин

(тлннтю-п1{рогалловыЙ
ыстод)

Содержание Та.О» К Содержание Та,0„ Н

0,0037
0,0040
0,0050
0,0086
0,017
0,017
0,13
0,19

0,0030
0,0030
0,0040
0,0090
0,015
0,019
0,16
0,22

0,28
0,43
0,53
0,76
1.41 
1,74 
2,13
2.41

0,31
0,42
0,52
0,81
1,55
1,59
2,00
2,63

На большом количестве технологических проб было проведено 
определение тантала и ниобия из одной навески. Сравнительные 
результаты по определению тантала и ниобия предлагаемым ме
тодом и методом с осаждением таннином приводятся в табл. 3.

Т а б л и ц а  3
Сравнительные результаты  определения тантала и ниобия { %)

Та,0, N b jO s

фторидныП танинковый фторидкый таинкновый

0,070
0,054
0,030
0,014
0,080
0,070
0,040
0,054
0,050
0,060

0,060
0,050
0,024
0,015
0,072
0,060
0,036
0,050
0,040
0,070

1,60
1,40
0,35
0 , 1 0

1,60
1 , 2 0

0,80
1 , 1 0

0,80
0,09

1,58
1,47
0,40
0,08
1,82
1,25
0,84
1,15
0,87
0,09

Из данных таблицы видно, что предлагаемый вариант методики 
определения тантала и ниобия дает результаты, согласующиеся 
с данными других методов, и может быть рекомендован для ана
лиза проб на тантал и ниобий.

Ниже приводится инструкция фотоколориметрического опреде- 
ленш! тантала и колориметрического определения ниобия. 

Необходимые реактивы:
24



фтористоводородная кислота; 8%-ный раствор винной кислоты, 
содержащий в 1 л 40 г пиросернокислого калия и 40 мл  5%-ного 
раствора серной кислоты; 4%-ный раствор винной кислоты, со
держащий ъ \ л  20 г пиросернокислого калия и 20 мл  5%-ного 
раствора серной кислоты; фтористый калин (20%-ный водный рас
твор); кристаллвиолет (0,25%-ный водный раствор); соляная кис-  ̂
лота 1 :7 ; бензол; ацетон; пятиокись тантала. (Типовой раствор,' 
содержащий в 1 мл  раствора S'fTaaOs); пятиокись ниобия. (Ти
повой раствор, содержащий в 1 мл  раствора ЮОтКЬгОз); 
роданистый калий (20%-ный водный раствор); двухлористое 
олово: 15 г растворяют в 38 мл  HCI плотностью 1,19 г/см^ и дово
дят водой до объема 100 мл; соляная кислота 1 :1 ; этиловый эфир.

Ход анализа

Навеску анализируемого материала 0,1*—1 г помещают в пла
тиновую чашку, смачивают небольшим количеством воды, прили
вают 25—50 мл  HF, хорошо перемешивают платиновым шпателем 
и выдерживают при температуре примерно 100® С в течение 1,5—
2 ч. Затем температуру увеличивают и проводят выпаривание до 
прекращения выделения беловатых паров S ip 4. После этого чашку 
снимают с плиты, приливают 25 мл  раствора Кв 2, перемешивают, 
нагревают примерно до температуры 30—50° С в течение 1 ч или 
заливают холодным раствором и оставляют на ночь. Затем рас
твор переносят в мерную колбочку емкостью 50 м л  и доводят до 
метки водой.

Если анализируются пробы с большим содержанием тантала 
и ниобия, мерные колбочки следует брать емкостью 100—200 м л  
и соответственно увеличивать объем раствора № 2. После тщ а
тельного перемешивания и отстаивания раствора берут аликвот
ные части на определение тантала и ниобия.

Определение тантала

Аликвотную часть раствора 0,5— 10 мл  помещают в пробирку 
с притертой пробкой. При взятии аликвота меньше 10 мл его до
водят до указанного объема раствором № 3. Затем вводят I мл 
кристаллвиолета, перемешивают, приливают 10 мл  бензола, не 
перемешивая, добавляют 0,5 мл  раствора фтористого калия, sa-* 
крывают 'Пробкой и энергично встряхивают в течение 1 мин. После 
полного расслаивания растворов отбирают пипеткой с грушей при
мерно 7— 9^мл экстракта и переносят в сухую пробирку с притер
той пробкой, на которой нанесена метка 10 мл  и прилито предва
рительно 3 мл  ацетона. Экстракт приливают в пробирку до метки 
10 мЛу закрывают пробкой, перемешивают и через 30—40 мин из
меряют оптическую плотность на фотоколориметре ФЭК‘Н-57 со 
светофильтром 5 (^шах=535 ммк) при толщине слоя 2 см. Содер
жание пятиокиси тантала рассчитывают по калибровочной кривой.
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Определение ниобия

Берут аликвотную часть раствора 0,5—4 я л  в пробирку с при
тертой пробкой. При взятии аликвота меньше 4 м л  доводят до 
указанного объема раствором №  3. Затем приливают 3 мл  рода
нистого калия, 3 м л  хлористого олова, 6 м л  соляной кислоты 1:1. 
После прибавления каждого реактива раствор перемешивают. З а 
тем прибавляют 5 м л  этилового эфира, встряхивают в течение 
30 сек. После полного расслаивания растворов окраску эфирного 
слоя сравнивают со шкалой стандартных растворов.

При анализе руд и продуктов обогащения, содержащих каль^ 
циевые минералы (апатит, кальцит), необходимо предварительно 
обработать такие пробы соляной кислотой 1 :7. При этом указан
ные минералы растворяются почти полностью, нерастворимый 
остаток отфильтровывается, озоляется, переносится в платиновую 
чашку и дальнейший ход анализа проводится, как указано 
выше.

Руды п продукты обогащения особо сложного состава, содер
ж ащ ие касситерит и минералы вольфрама, а такж е железосодер
жащ ие минералы, разлагают сплавлением со щелочью в же
лезных или никелевых тиглях, затем из солянокислого раствора 
проводят однократное осаждение тантала и ниобия таннином 
и отфильтровывают. Сожженный осадок обрабатывают плави
ковой кислотой и дальнейший анализ проводят, как указывалось 
ранее.

Выводы

1, Предложен новый вариант определения тантала и ниобия 
из одной навески, не требующий длительного разложения и отде
ления от мешающих элементов.

2. Метод апробирован на рудах и продуктах переработки раз
личных месторождений и внедрен в практику работы химических 
лабораторий института.
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я ,  А. Г  урин, 3. М. Семенова

ОПЫТ ПРИМЕНЕНИЯ ОБЪЕМНОГО ФТОРИДНОГО МЕТОДЛ 
ПРИ О П РЕДЕЛЕНИ И КРЕМ НЕКИСЛОТЫ  В СИЛИКАТНЫХ 

ПОРОДАХ РАЗЛИЧНОГО СОСТАВА
За последние годы в литературе по химии появились статьи, 

в которых дается положительная оценка метода Гото и Какита^— 
объемного фторидного метода определения значительных коли
честв кремнекислоты. Метод применен для определения кремне
кисл оты в силикатах, высококремнистых сплавах, железных рудах, 
сталях и других материалах [I—8]., Ф. В. Зайковским, Г. Ф. Садо
вой и Е. Ф. Фуртовой [1] этот метод проверен применительно 
к определению кремнекислоты в минеральном сырье и получил по
ложительную оценку.

Сущность метода заключается в следующем. В сильно кислом 
растворе кремневая кислота в присутствии фторидов образует 
с ионами калия труднорастворимый осадок кремнегексафторида 
калия (K2SiF6)« Растворимость его подавляется введением боль
шого избытка ионов калия. Под действием горячей воды кремне- 
гексафторид калия гидролизуется по уравнению

KzSiFs +  ЗНгО =  2KF +  НаЗЮз +  4Н F .

Выделившуюся плавиковую кислоту оттитровывают раствором 
едкого натра и таким образом определяют содержание кремне
кислоты.

По утверждению авторов, метод обладает рядом преимуществ, 
главное из которых — скорость выполнения анализа при той же 
точности, что и обычным весовым методом.

Авторами проведена работа по освоению объемного фторидного 
метода определения кремния применительно к различным видам 
минерального сырья, а такж е к некоторым кремний-алюминие- 
вым сплавам.

Ниже приведены результаты этой работы.

Разложение материала

Ф. В. Зайковский и др. [1] предлагают проводить разложение 
материала сплавлением в платиновом тигле с карбонатом калия 
или в никелевом тигле с едким калием. Предлагается также про
водить сплавление с едким калием или натрием в серебряном  
тигле [2],

При сплавлении с карбонатом калия были получены хорошо 
совпадающие результаты только в пробах с легкоплавким мате
риалом: полевыми шпатами, смесями их с кварцем (табл. 1). 
Пробы кварцевого песка, тем более алюмосиликатов (силлима
ниты, андалузиты, бокситы, аргиллиты), не могут быть полностью 
сплавлены с поташом. Поэтому *мы сплавляли их с содой при вы
сокой температуре.
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Сплавление проб можно проводить такж е со смесью поташа и 
соды, взятых в весовых отношениях от I : 1 до 1 : 3. Этот метод раз
ложения проверен на пробах смесей полевых шпатов и кварца 
(см. табл. 1).

Т а б л и ц а  1

С равнительны е данны е определения кремнекислоты  
объемны м фторидным и весовы м м етодам и

Характернсшка ыатернала

Оиредс.1сннс SlOa, К, 
методами Отклонения, к

объсмныи весовым абсолютных относи
тельных

Сплавление

То ж е ................................... ......................... ....

С поташе

60,45
80.71 
72,65
34.72

)М ■

61.07
81.96
72,60
34,10

- 0 ,6 2
— 1,25
+ 0 ,0 5
+ 0 ,6 2

— 1 . 0
— 1,52
+0.07
+1 .82

Сплавление с содой

Андалузитовы£1 продукт .
То ж е ...................... .... , . .
Силлнманитовый продукт
То ж е .............................. .... .
П олевой шпат -{- кварц . . 
Ш л а к ......................................

П олевой шпат -)- кварц 
То ж е . . . .................

45,50 45,60 -Ч ) , 1 0
51,07 50,60 +0.41
60,83 60.28 + 0 ,5 5
40,27 40,02 + 0 .2 5
68,15 67,76 + 0 ,3 9
15,54 15,90 — 0,36
19,44 19.52 — 0.08

поташа и соды ( / W )

40,75 40,2 + 0 .5 5
37.84 37.66 + 0 ,1 8
47,3 47.1 + 0 , 2 0
36,93 36,3 + 0 ,7 3
50,39 50,4 — 0 , 0 1
31.16 31,56 - 0 ,4 0
43,66 43,56 + 0 , 1 0
44.93 44.74 + 0 ,1 9
41,92 42,06 —0,14
51.38 51,26 + 0 . 1 2

Сплавление с едким натром
Силлиманит .................
П олевой ш пат-{-кварц

- 0,22
+0.82
+ 0,92
+ 0.62
+ 0 ,5 7
— 2,26
—0,41

+1,37
+0.49
+ 0.42
+2,0
- 0,02
— 1.27
+0.23
+ 0 .43
-^,33
+0.23

37,36* 37.90 - 0 ,5 4 -1 ,4 2
53,25* 53,53 — 0,28 - 0 .5 2

•  среднее из пяти определений.

р также возможность разложения проб сплавлением
вы ? рекомендуемых [1, 2] дефицитных никеле-
м г л Л  проводилось сплавление в железных

У ьтаты также получились вполне удовлетворительные.
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Некоторым неудобством является лишь то, что сплав приходится 
растворять не в соляной кислоте 1 :1 , насыщенной хлористым ка
лием, как это делается при сплавлении в платиновых тиглях, 
а в воде. Затем уже подкисленный раствор сплава насыщается 
сухим хлористым калием. Это насыщение проходит довольно мед
ленно и ход анализа удлиняется.

Воспроизводимость и чувствительность метода

Д ля выяснения воспроизводимости получаемых объемным ме
тодом результатов проводилось определение кремнекислоты из 
10— 12 параллельных навесок в четырех пробах различного со
става. Результаты всех определений приведены в табл. 2. В иссле
дованном интервале содержаний кремнекислоты относительная 
ошибка отдельных определений лежит в пределах ±0,32— 1,06%. 
Эта величина характеризует воспроизводимость метода как 
вполне удовлетворительную.

Т а б л и ц а  2
В оспроизводим ость  резул ьтатов  определения кремнекислоты  

объем ны м фторндным методом
Средние отклонения

от среднего содержания.
Число Опредеяе- X

Хпрактсристика материала определе- вхе (сред
uml, л него) абсолют относ|ггель-

ные вые

Кварцевый п е с о к ....................................... . 1 2 96,59 +0.31 +0,32
П олевой ш пат-Ь  кварц  ̂ . 1 0 53,88 4-0,24 +0,46
С и л л и м а н и т .............................. .... 1 0 37,84 +0,24 +  0,63

1 2 18,37 +0.194 +  1.06

Д ля определения наименьшего количества кремнекислоты, ко
торое еще можно определить с достаточной точностью объемным 
фторидным методом, был проведен следующий опыт: 0,1 г  хими
чески чистой прокаленной кремнекислоты сплавили с содой в пла
тиновом тигле, сплав выщелочили водой, добавили соляную кис
лоту до слабокислой реакции и в мерной колбе емкостью 200 мл 
довели водой до метки. Из полученного раствора отбирали алик
вотные части, соответствующие 25, 20, 15, 10 и 5 жг S1O2 и опре
деляли в них кремнекислоту объемным фторидным методом. Ре
зультаты этого опыта приведены в табл. 3,

К ак видно из табл. 3, при наличии в образце 10 мг SiOj и бо
лее объемный фторидный метод дает хорошие результаты. При 
наличии 5 мг получаются заниженные результаты, вероятно, за 
счет значительной относительной растворимости осадка кремне- 
фторида.

Таким образом, при навеске 0,1 г можно уверенно определять 
в пробах содержание SiOj от 10% и выше; при навеске 0,25 г
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Приблизительно от 4% , т. е. во всем диапазоне значительных со- 
держаний кремнекислоты. Определение последней при содержа
нии ниже 4% лучше проводить фотоколориметрическим методом.

Т а  б л  и ц а  3

О пределение SiO j объем ны й фторидны м м етодом  в о б р а зц е  
химически чистой кремнекислоты

Взято, мг
Определено,

мг

Отклонение
Примечание

25
20
15
10

5

24,78
20,28
15,0

9 ,7 5 -9 ,9 1
4 ,6 6 -4 .8 7

- 0.22 
+ 0.28  
±0.00 

-(0,09—0.25) 
-{0ДЗ~0,34)

— 0,88 
+  1,40 ±0,00 

— (0,9—2,5) 
-(2.6-6.8)

Четыре параллельные на
вески

Семь навесок

Промывание осадка кремнегексафторида калия

В ходе анализа полученный кремнегексафторид калия должен 
быть тщательно отмыт от кислоты. Осадок довольно хорошо рас
творим в воде. Для подавления его растворимости в промывную 
жидкость вводят большой избыток ионов калия в виде хлористой 
или азотнокислой соли. Растворимость осадка становится практи
чески ничтожной, если промывать его насыщенным в 50%'ном 
спирте раствором хлористого калия. Учитывая дефицитность  
спирта, осадок промывали насыщенным водным раствором хлори
стого калия 11] в строго одинаковых условиях, расходуя на каждую 
пробу не более 90— 100 м л  (10 раз). Каждую порцию промывной 
жидкости отсасывали почти досуха.

Установка титра раствора едкого натра

Установку титра раствора едкого натра предлагается прово
дить по его нормальности [1—8]. Причем для одной и той ж е нор
мальности разными авторами приводятся различные значения 
титра едкого натра. Так, в пересчете на 1 ии 1 н. раствора даются 
значения: 0.0152 г SiOg [1]; 0,015017 [3]; 0,0160 Г5]; 0,0150 (6]; 
0.015304 [8].

Между тем теоретический титр 1 н. раствора едкого натра по 
Si02, как это следует из реакции гидролиза осадка кремнегекса
фторида калия, должен быть равен 0,015022 г!мл (по междуна
родным атомным весам 1957 г.).

При пользовании теоретическим титром получали для кремне
кислоты заниженные результаты. Это вполне объяснимое явление. 
Теоретическии титр может соответствовать действительности 
только при ^полной нерастворимости кремнегексафторида калия 
в промывной жидкости (например, в случае промывания его на-
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сыщенным спиртовым раствором хлористого калия). Чтобы 
учесть небольшие потери за счет растворения при промывании 
осадка насыщенным раствором хлористого калия, устанавли
вали «практический» титр раствора едкого натра, проводя в тех 
же условиях анализ проб с известным содержанием кремне- 
кислоты.

Применимость метода

Объемный фторидный метод определения кремнекнслоты в ла
боратории Иргиредмета нашел широкое применение. Кроме ана
лиза бокситов и упомянутых выше пород, содержаш;их полевые 
шпаты, кварц, алюмосиликаты (силлиманит и андалузит), метод 
с особым успехом применен для анализа проб, в которых опреде
ление кремнекнслоты обычным методом затруднено.

Так, например, данный метод применялся для определения 
кремнекислоты во фтор содержащих искусственных продуктах и 
горных породах. Первые из них были представлены искусствен* 
ной слгодой-фторфлогопитом, содержащей до 9% фтора; в некото
рых образцах наряду с фтором присутствовали значительные ко
личества бария. И з природных фторсодержащих пород определя
лась кремнекислота во флюоритовых рудах (до 60% СаРг).

Надежные результаты получены при определении кремнекис
лоты объемным ‘ методом в оловосодержащих продуктах (олова 
15—20%) и медных концентратах (меди 30—40% ).

Метод применен такж е с положительным результатом для 
определения кремния в кремний-алюминиевых сплавах. Опре
деления проводили Б условиях, рекомендованных М. Хасэ- 
гав а [3].

К ак известно, определение кремнекислоты обычным весовым 
методам во всех перечисленных продуктах весьма трудоемко, от
нимает много времени. Анализ объемным фторидным методом 
в этих продуктах проводился так же, как и в простых силикатных 
пробах, без каких-либо затруднений.

Н а основании проведенной работы можно сделать вывод, что 
объемный фторидный метод может быть применен для определе
ния кремнекислоты в природных и искусственных продуктах. Он 
не уступает по точности обычно применяемому весовому методу, 
но превосходит его не менее чем в два раза по скорости выполне
ния анализа.

Ниже приводятся инструкции определения кремнекислоты 
объемным фторидным методом.

Силикатные породы, руды, продукты обогащения.
Сплавление с поташом или содой в платиновых тиглях.
Навеску материала ОД г при содержании Si02>60%  и 0,2— 

0,25 г при содержании S i02<60%  смешивают с 3 г карбоната ка
лия, карбоната натрия или их смесью и сплавляют в платиновом 
тигле.
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Тигель с охлажденным сплавом ставят в стакан из полиэти
лена емкостью 250—500 мл. В тигель изливаю т небольшими пор- 
циями 30 мл  соляной кислоты 1 :1 , насыщенной хлористым ка
лием. По окончании реакции тигель вынимают стеклянной палоч
кой и обмывают 50 мл  той же кислоты. К раствору добавляют 
20 мл  насыщенного раствора фторида натрия, перемешивают н 
даю т постоять 6—8 мин. Осадок отсасывают воронкой Бюхнера 
( а = 40-5-50 И1Л1), в которую поверх фильтрате синей лентой или 
двух фильтров с белой лентой кладут слой фильтробумажной 
массы толщиной 2—3 мм. Осадок промывают 10 раз насыщен
ным холодным раствором хлористого калия, каждый раз отсасы
вая его полностью.

Фильтр с осадком кремнефторида калия вынимают из воронки 
чистым пинцетом, сбрасывают в стеклянный стакан емкостью 
250—500 мл, добавляют в него около 100 мл  кипящей воды, хо
рошо перемешивают, приливают 7—8 капель 1%-ного раствора 
фенолфталеина и титруют 0,5 н. раствором едкого натра до появ
ления устойчивого розового окрашивания.

Титр раствора едкого натра устанавливают путем анализа 
стандартных образцов с известным содержанием кремиекислоты 19]: 
Л'Ь 47 — шлак медной плавки; 55-а — шамотный кирпич; 5б-а — 
динас и другие.

Сплавление с едким натром в железных тиглях

Навеску пробы 0,1—0,2 г помещают в железный тигель, при- 
■бавляют 3 г едкого натра или калия и сплавляют в муфельной 
печи при 700—750® С. Тигель вначале ставят на край открытой 
печи для удаления влаги из едкой щелочи, затем передвигают 
в горячую зону.

Тигель с не вполне остывшим сплавом переносят в стеклянный 
стакан емкостью 300 мл, предварительно налив в него 20 мл  горя
чей воды. После полного разложения сплава тигель обмывают 
струей ^горячей воды, небольшим количеством разбавленной 1*9 
соляной кислоты и снова водой. Объем раствора должен быть не 
более 50 мл, так как выделение осадка из больших объемов про
исходит медленнее.

Щелочной раствор тотчас переносят из стеклянного стакана 
в полиэтиленовый, стенки стеклянного стакана обмывают 30 МЛ 
концентрированной соляной кислоты, а затем несколькими милли
литрами горячей воды. Соляную кислоту переносят в полиэтилено
вый стакан, непрерывно перемешивая основной раствор. Туда 
добавляют 20 мл насыщенного раствора фторида натрия. После 
охлаждения до комнатной температуры добавляют хорошо растер* 
тый хлористый калий до насыщения раствора, энергично переме
шивая после каждой порции, и дают избыток 1—2 г. Д алее ведут 
анализ, как описано выше.
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Кремний*алюмимиевые сплавы

0 .1 .0 ,2 5  г растертой в порошок пробы сплава растворяют в по
лиэтиленовом стакане емкостью 250—500 мл  в смеси 30 мл  горя
чей азотной 1 :1  и 5 / и  плавиковой кислот. После полного раство
рения разбавляют водой до 50 мл, охлаждают до комнатной 
температуры и вводят хорошо растертый азотнокислый калий до 
полного насыщения раствора. Д алее ведут анализ, как описано 
выше.
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Э. Л. Морген, Е. Л. Анисимова

ФЛУОРОМ ЕТРИЧЕСКОЕ О П РЕД ЕЛ ЕН И Е МАЛЫХ 
КОЛИЧЕСТВ БЕРИ ЛЛ И Я В Ж ИДКОЙ ФАЗЕ 

ФЛОТАЦИОННЫХ ПУЛЬП

Разработка методов химического анализа жидкой фазы фло
тационных пульп связана со значительными трудностями, обуслов
ленными низким содержанием определяемых компонентов, слож
ностью ионного состава пульп, присутствием в них органических 
веществ и тонкого шламового материала.

Испытанные сотрудниками института широко распространен
ные цветные реакции с использованием бериллона, хинализарина 
и алюминона для определения субмикрограммовых количеств бе
риллия в жидкой фазе флотационных пульп в ряде случаев ока
зались недостаточно чувствительными. Поэтому наше внимание 
было привлечено к флуорометрическому методу.

Главное преимущество флуоресцентных реакций перед колори
метрическими— их очень высокая чувствительность {1, 2]. Для
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флуорометрического определения бериллия в настоящее время из
вестны такие реагенты как 1'амино — 4-оксиантрахинон, 8-оксихн- 
н а л ь д и н ,  2‘ (о-оксифеннл)-бензотиазол, 1,4-диоксиантрахинон и мо- 
рин [3]. Самым чувствительным из ннх является морин (2, 4, 3, 
5, 7>пентаоксифлавон):

О НО

с  бериллием морин образует комплекс, ярко флуоресцирующий 
желто-зеленым светом при облучении ультрафиолетовыми лучами. 
Нижний предел концентрации бериллия, определяемый с морином, 
в 10— 15 раз меньше, чем с другими флуорометрическими реаген
тами и составляет 0,002 мкг1мл ВеО.

При разработке методики определения бериллия в жидкои 
фазе флотационных пульп берилловых руд был использован мо- 
рииовый метод. Работа проводилась с применением ультрафиоле
тового источника освещения, состоящего из ртутно-кварцевой 
лампы ПРК-4 и светофильтра УФС-3. Регистрирующим прибором 
служил фотометр Пульфриха [1]. Все опыты проводились только 
на биднстиллированной воде. Д ля расчета содержания бериллия 
строилась градуировочная кривая.

Д ля уточнения методики определения бериллия с морином была 
изучена зависимость интенсивности флуоресценции морина, бе- 
риллий-моринового и других комплексов от щелочности раствора и 
содержания в нем морина, бериллия и других компонентов.

Щ е л о ч н о с т ь  с р е д ы .  Интенсивность флуоресценции бе- 
риллии-моринового комплекса сильно зависит от концентрации во
дородных ионов в анализируемом растворе. Кривая зависимости 
флуоресценции от концентрации водородных ионов имеет два 
пика: первый — p H = 3 -н 4  и второй — р Н = 12ч-13 (рис. О- 
Однако флуоресценция в кислой среде мала и никакого практи
ческого значения не имеет. В щелочной среде интенсивность 
флуоресценции комплекса сильно возрастает, достигая максимума 
при рН =13, но при дальнейшем увеличении концентрации гидро
ксильных ионов уменьшается. Было высказано предполож ение, 
что уменьшение флуоресценции при более высоких концентрациях 
щелочи связано с диссоциацией молекул морина, вследствие чего 
образуются отрицательные ионы, которые не дают комплексов 
с бериллием {4]. Сам морин такж е обладает довольно яркой флуо
ресценцией, максимум которой наблюдается в слабощелочной 
среде (приблизительно при p H = 8 ,5 ). В более щелочных растворах 
флуоресценция реагента резко уменьшается. Наиболее удобным  
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для анализа является рН =  13, так как этому значению pH отве
чает наибольшая разница интенсивностей флуоресценции комп
лекса и реагента.

Ввиду того что флуоресценция комплекса сильно зависит от 
среды, для получения воспроизводимых результатов необходимо 
пользоваться буферным раствором. Использовался боратный бу
ферный раствор, рекомендуемый Д. П. Щербовым и Р. Н. Плот
никовой [5] (в I л  воды растворяется 28,6 г борной кислоты и 96 г  
едкого натра, препараты должны быть химически чистыми).

Рис. 1. Влиянне pH раствора на определение 
бериллия;

/ — комплекс бериллия с морнном; 2 ^м о р н н

К о н ц е н т р а ц и я  м о р и н а .  Для флуорометрического опре> 
деления бериллия используется спиртовой раствор морина. Морин, 
как отмечалось выше, обладает довольно яркой флуоресценцией, 
поэтому к выбору его концентрации следует подходить весьма 
осторожно. С бериллием он образует комплекс, в котором отно
шение бериллия к морину составляет 1:1 [6]. Излишнее количе
ство морина создает в растворе добавочную флуоресценцию и тем 
самым понижает чувствительность анализа.

Слишком большие количества морина вызыв’ают «гашение» 
флуоресценции, что также сопровождается понижением чувстви
тельности. Кривая зависимости флуоресценции комплекса от k o h j- 
центрацин морина изображена на рис. 2. При построении кривой 
использовались стандартные растворы бериллия с содержанием 

3* 35



2 MKZ окиси бериллия в 25 мл  раствора. В качестве раствора срав- 
нения использовалась вода с добавкой буферного раствора и эти
лового спирта. Последние необходимо добавлять потому, что они 
могут содержать некоторое количество флуоресцирующих при
месей.

С увеличением концентрации «морина интенсивность флуорес
ценции вначале резко возрастает, а затем понижается. Оптималь
ной является концентрация морлна, равная 0,4-10"^%» что состав

ляет 0,5 м л  0,02% -кого рас
твора морина в 25 мл  ана
лизируемого раствора.

К о н ц е н т р а ц и я  бе 
р и л л  и я. М ежду концен
трацией вещества в раство^ 
ре и его флуоресценцией 
существует сложная зависи
мость. В очень разбавлен
ных растворах между кон
центрацией и флуоресцен
цией имеется прямая про
порциональность и возмож
но применение закона Лам
берта—Бера [7]. В более 
концентрированных раство
рах интенсивность свечения 
возрастает медленнее, чем 
концентрация, а начиная 
с некоторого значения^кон
центрации при дальнейшем 
ее увеличении, флуорес
ценция не изменяется или 
даж е уменьшается. Это 
объясняется тем, что с по

вышением концентрации флуоресцирующего вещества доля его 
молекул, высвечивающих поглощенную энергию, начинает сни
жаться, а^доля молекул, между которыми происходит размен по
глощенной энергии, увеличивается [1]. Зависимость свечения ком
плекса бериллия с морином от концентрации бериллия показана 
на рис. 3. Прямая пропорциональность между концентрацией ВеО 
и интенсивностью флуоресценции наблюдается в пределах от О 
до 0,012 мкг1мл окиси бериллия. При дальнейшем увеличении кон
центрации эта пропорциональность нарушается и кривая зависи
мости флуоресценции от концентрации бериллия закругляется; 
вначале незначительно, затем более круто. Начиная с концентра
ции 0,24 мкг/мл  ВеО, интенсивность флуоресценции не зависит от 
концентрации бериллия. Наиболее удобной для аналитических це
лей является область концентрации от О до 0,12 мкг1мл. Однако 
это не исключает возможности определения бериллия и при более 
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Рис. 2 . Зависимость флуоресценции 
комплекса от концентрации морина: 

1 — 0.08 MtcilMA ВеО; 2  — 0,04 икг{мл  ВеО
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ВЫСОКИХ концентрациях; необходимо лишь иметь в виду, что при 
сравнительно высоких концентрациях бериллия точность анализа 
понижается.

Влияние неизбежных ионов пульпы. Ж идкие фазы флотацион
ных пульп характеризуются сложным ионным составом, обуслов
ленным растворением флотируемого материала, качеством исполь
зуемой для флотации воды и добавлением флотореагентов. Влия
ние состава среды необходимо учитывать при флуорометрическом 
определении бериллия. Мешающее анализу действие присутствую
щих в пульпе ионов может проявляться разнообразно: одни ионы 
образуют с морином флуорес
цирующие соединения, другие, 
реагируя с морином с обра
зованием бесцветных нефлуо
ресцирующих комплексов, 
уменьшают концентрацию сво
бодного морина, третьи, как 
например медь, уменьшают 
устойчивость моринового комп
лекса бериллия. Изучалось 
влияние некоторых ионов, не
избежно присутствующих в 
пульпе при флотации берил
ловых пегматитов.

А л ю м и н и й .  Ион AI®-̂  
образует с морином флуорес
цирующий комплекс, макси
мальная яркость окраски ко
торого развивается в кислой 
среде. Алюминатный ж е ион 
с морином не реагирует. По
этому, если щелочность среды достаточна для удержания алю
миния в растворе в форме алюмината, последний определению бе
риллия не мешает. В выбранных условиях определения бериллия 
(рН =  13) влияние алюминия полностью исключено.

Ж е л е з о .  Ж елезо с морином флуоресцирующего комплекса не 
образует, но при концентрациях выше 2 мгЦ  уменьшает флуорес
ценцию бериллиевого комплекса. Последнее, вероятно, обуслов
лено тем, что железо образует с морином бесцветное, нефлуорес
цирующее соединение. При использовании триэтанол амина 
железо не мешает при концентрациях до 36 лг/л. Большие коли
чества ж елеза необходимо удалять.

К а л ь ц и й  и м а г н и й .  Кальций и магний в условиях опреде
ления бериллия образуют с морином флуоресцирующее соедине
ния, интенсивность свечения которых приблизительно в 1000 раз 
слабее свечения бериллиевого комплекса. В отсутствие бериллия 
заметную флуоресценцию вызывают 8 мг!л Са^% 4 мг!л Mg**.' 
Однако если в растворе присутствует бериллий, кальций и магний
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Концентрация ВеО
Рис. 3. Градуировочная кривая для 

определения бериллия:
0-0 ,03 мкг{мл ВсО; 2 ~ 0 -0 ,Z  мкг^мл ВеО



мешают его определению и при более низком их содержании. Ме
шающее действие этих ионов заключается в ослаблении флуорес
ценции вследствие связывания морина в слабофлуоресцирующие 
комплексы. Д ля устранения влияния кальция и магния на опре
деление бериллия использовался трилои Б. В присутствии трилона 
Б  определение бериллия возможно при отношении В е :С а =  

:1500. Влияние малых количеств кальция можно такж е устра
нить добавлением пирофосфорнокислого натрия [8]. В этом случае 
кальций не мешает при отношении B e : С а =  1; 750.

Л и т и й .  Комплекс лития при облучении ультрафиолетовыми 
лучами обладает слабой флуоресценцией и определению бериллия

не мешает. Влияние лития 
изучалось при содержаниях 
его до 20 мг(л, при отноше
нии ВеО : ЫгО — 1:250.

М е д ь .  Одним из наибо
лее сильно мешающих ана
лизу элементов является 
медь, которая каталитиче
ски влияет на реакцию оки
сления морина кислородом 
воздуха. П рям ая реакция 
между кислородом и мори- 
ном идет достаточно мед
ленно, чтобы не влиять на 
анализ. Однако в присут
ствии следов меди, содер
жащ ихся даж е в обычной 
дистиллированной воде и

Концентрация
Рис. 4. Влияние меди на определение 

бериллия:
1 — изиеренне производилось через 20 мин',
2 — намерение производилось через 3 ч 15 мин

реактивах, определение бериллия становится практически невоз
можным. Влияние меди на определение бериллия представлено 
на рис. 4. Измерение флуоресценции производилось через 20 
.(кривая 1) и через 3 ч 15 мин  (кривая 2) »при концентрации бе
риллия 0,04 мкг1мл. В качестве раствора сравнения использовался 
раствор бериллия, приготовленный так же, как  и испытуемые рас
творы, но не содержащий меди. Из рис. 4 видно, что присутствие 
даж е небольших количеств меди при мориновом определении бе
риллия недопустимо. Д ля исключения влияния меди использо
вался трилон Б, связывающий медь в очень прочный комплекс 
(К нест— 1,38*10 При добавлении 1 мл  5%-ного раствора
трилона Б к 25 мл  раствора медь в количестве до 4 ма не мешает.

Ионы F ‘~  и S“-  определению не мешают.
О л е и н о в а я  к и с л о т а .  Олеиновая кислота при облучении 

ультрафиолетовым светом обладает слабой синеватой флуоресцен
цией. Однако в щелочной среде в присутствии морина свечение еб 
настолько мало, что совершенно маскируется флуоресценцией мо
рина и его бериллиевого комплекса. Средняя концентрация олеи
новой кислоты в пульпе при флотации берилловых руд составляет 
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около 0,3 мг!мл. Проводились опыты с концентрациями олеиновой 
кислоты до I мг1мл. При этом не было обнаружено никакого влия
ния олеиновой кислоты на определение бериллия.

Ш л а м ы. Флотация берилловых руд сопровождается появле
нием в пульпе очень тонкого шламового материала. Шламы обра
зуют в жидкой фазе пульпы устойчивую взвесь и не осаждаются 
даже посредством центрифугирования. При флуорометрических 
измерениях шламы оказывают небольшое экранирующее дей
ствие, что может повлечь за собой занижение результатов. При 
относительно больших концентрациях бериллия влияние шламов 
почти незаметно, но при очень малых концентрациях *может при
вести к ошибкам. Удаление 
шламов посредством введения 
в раствор коагуляторов неже
лательно, так как при этом 
усложняется ионный состав 
пульпы и, кроме того, вместе 
с коагуляторами могут быть 
введены п некоторые мешаю
щие анализу ионы. Гораздо 
проще учитывать влияние 
шламов, замеряя степень за* 
шламленности растворов при 
помощи нефелометрических 
измерений. Зависимость экра
нирующего действия шламов 
от их концентрации показана 
на рис. 5, где по оси абсцисс 
(Приведены показания нефело* 
метра (использовался колори
метр-нефелометр ФЭК-Н*54), а по оси ординат — уменьшение по
казаний флуорометра вследствие экранирующего действия шла- 
мов. М ежду котгцентрацией шламов и их экранирующим действием 
существует прямая зависимость. Прямая на рис. 5 может служить 
в качестве поправочной для учета влияния шламов. Во избежание 
занесения в раствор бериллия для построения этого графика ис
пользовались шламы, полученные со сподумена, аналогичные по 
своим оптическим свойствам берилловым шламам.

Нефелометрические и флуорометрические измерения произво
дились в одних и тех же кюветах.

Методика анализа 30—40 мл  жидкой фазы пульпы помещают 
в центрифужные пробирки и центрифугируют пра 1500— 
2000 об1мин для осаждения крупных взвешенных частиц. Если 
пульпа кислая или щелочная, то перед центрифугированием ее не
обходимо нейтрализовать. В две мерные колбы емкостью 25 мл 
помещают по 10 мл  центрифугата. Содержимое одной из колб 
разбавляют до метки водой, перемешивают и нефелометрируют. 
В другую колбу добавляют 1 мл  5%-ного раствора триэтанола-
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Рис. 5. Поправочная прямая для 
учета влияния шламов



мина. 1 мл  5%*ного раствора трилона Б, 1 м л  боратного буфер
ного раствора, 0,5 мл  0,02%-ного спиртового раствора морина и 
доводят до метки водой. Одновременно готовят раствор сравне
ния, в который вводят все перечисленные реактивы. Растворам 
дают постоять 10 мин и флуорометрируют.

Содержание бериллия рассчитывают по градуировочной кри- 
вой.

Результаты определения бериллия по этой методике в синте
тических растворах представлены в таблице.

Кроме бериллия растворы содержали шламы, олеиновую кис
лоту и все ионы, влияние которых изучалось.

Т а б л и ц а
Результаты  определения бериллия в синтетических  

растворах, %

Взято Найдено
Ошибка

абсолютиая относительиая

0 , 0 0 2 0 0,0014 -ЬО.ОООб 30,0
0 , 0 0 2 0 0 , 0 0 2 1 — 0 , 0 0 0 1 5,0
0,0060 0,0058 -1- 0 , 0 0 0 2 3,3
0 . 0 1 0 0 0,0104 —0,0004 4,0
0 . 0 1 2 0 0 , 0 1 2 2 — 0 , 0 0 0 2 1 . 6
0,0160 0,0158 + 0 , 0 0 0 2 1 , 2
0 , 0 2 0 0 0,0206 —0,0006 3,0
0 , 0 2 0 0 0 , 0 2 0 0 0 0
0,0300 0,0280 + 0 , 0 0 2 0 6 . 6
0.0500 0,0480 + 0 , 0 0 2 0 4,0
0 , 1 0 0 0 0 , 1 0 2 0 —0 , 0 0 2 0 2 , 0
0 . 1 2 0 0 0 , 1 2 0 0 0 0
0,1600 0,1620 —0 , 0 0 2 1 , 2
0,1800 0,1760 +0,004 2 , 2
0 , 2 0 0 0 0,1940 +0,006 3,0
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/с. Е. Желанова 

М ИНЕРАЛОГИЧЕСКИЙ АНАЛИЗ ТОНКИХ
а л м а з о с о д е р ж а щ и х  п р о д у к т о в  о б о г а щ е н и я

Большинство работ советских исследователей по алмазам по
священо их кристаллографии, геологии, вещественному составу 
руд и технологии обогащения [1]. Вопросы методики минералоги
ческого анализа алмазосодерлощего сырья по существу остаются 
неосвещенными. Институтом в течение ряда лет проводилось ис
следование тонких алмазосодержащих продуктов обогащения 
(класса —0,5 мм). Накопленный за это время опыт позволяет 
наметить вполне определенную методическую схему минералоги- 
ческого анализа таких продуктов.

Минералогический анализ алмазосодержащих продуктов необ
ходим для контроля обогатительных процессов и имеет целью опре
деление количественного минералогического состава продуктов 
(содержание алмазов и сопутствующих минералов) и выделение 
алмазов в мономинеральную фракцию (в частности, для точного 
определения их весового содержания).

Н а минералогический анализ поступают продукты различных 
технологических операций: магнитной и электромагнитной сепара
ций, флотаций, измельчения и др. В зависимости от минералогиче
ского состава, крупности минералов и поставленных целен количе
ственный минералогический анализ производится двумя различ
ными способами:

а) путем разделения проб по крупности, плотности н магнит
ным свойствам минералов, а иногда*и другими физическими и хи
мическими методами, с последующим изучением различных фрак
ций под бинокуляром и микроскопом;

б) избирательным растворением минералов с последующим 
изучением под Л1икроскопом или лупой.

В табл. 1 перечислены минералы, присутствующие в продуктах 
обогащения, приведены их плотность и величина удельной магнит
ной восприимчивости, показана интенсивность воздействия на них 
различных кислот. Таблица составлена по литературным данным 
[I, 2, 3, 4] и экспериментальным материалам автора.

На рисунке представлена схема обработки проб для минерало
гического анализа. Величина навески, поступающей на анализ, за
висит в основном от крупности материала.

Из опыта большого числа проведенных анализов можно реко
мендовать следующие навески проб:.

Класс, — 0,5+0,25 -0,25-!-0.15 - 0 ,1 5  f 0,1 —0,1+0,07 -0 ,0 7
Вес, г  . . . 2 - 1 0  1 ^ 5  1 - 2  До 1 До 1

Отквартованную навеску взвешивают и делят на следующие 
классы: —0,5+0,25 мм; —0,254-0,15 мм; —0,15+0,1 мм\ 
-“ 0,1+0,007 мм и —0,07 мм (если -материал не расклассифициро-
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■ван). П о л у ч е н н ы е  к л а с с ы  р а з д е л я ю т  в т я ж е л о й  ж и д к о с т и  плотно
с т ь ю  2 ,9

Т а б л  и ц а 1

Н еко то р ы е св о й ств а  м и н ер ало в , в х о д я щ и х  в с о с т а в  алмазосодерж ащ их
п р о д у к то в  о б о га щ е н и я  i

Растворнмоаь
Плотность, Удс.1Ы10Я ыагннтиая

Минералы ЙОСЛрННМ'ЖПОСТЬ,
ZlCM̂ cmVz HCI НХОа Н,5Э« HP

■

А л м а з .......................... 3 ,5 - 3 , 6 Немагнитный — — —

Барит ........................... 4 .3 -4 .7 9 — —

Галенит . . . . . . 7 ,4 -7 .6 Ш 4 " h + +

Гранат ( п и р о п ) . . . 3 ,5 8 -3 ,7 3 (29 -175 .4 ) ‘ 10“ ® — —

Г р а ф и т .......................... 2 ,0 9 -2 ,2 3 Н емагнитный — — — -b

Дистен  ̂ i . . . . 3 ,56 -3 .68 . — — + +

Ильменит ................. 4 .5 -5 ,2 (355 -7 6 9 ) . 10'® + ■f-*b
К варц . . . . . . . 2,65 (—0 ,2 ) • — -h
Карбонаты . . . . . 2 ,7 -3 ,0 Немагнитный + - ^ 4 - .4 - + +
Л\агнетит .................. 4 .9 7 -5 ,1 2 Выше 3000 + + -h + +
М арказит  ̂ . . . . 4 ,6 -4 ,9 0 ,1 . 1 0 '® -Ь — + + +
Л^уассонит . - , . . 3,1 Немагнитный — — — - -

О ливин , .................. 3 ,2 1 -3 ,3 5 (40,3—217,6) * 10"® + + + +
П и р о к сен ы ................. 3 .1 -3 .6 • (3 0 -6 8 ) ♦ 10"® -ь — •I" Ч-+
Пирит . . . . . . . 4 ,9 -5 ,1 0 , 1  * 1 0 "® — — + + +
Рутил 4 ,2 -4 ,3 ( 5 - 3 9 ) .  10"® — — —
Серпентин . . . . . 2,67—3,03 (7 ,6 - 5 5 ) .  10“ ® -ь - I -+
Сфалерит . . * . . 3 ,5 -4 ,2 ( 3 - 5 )  - 10“ ® + н - — + +
Турмалин . , . . . 2 ,9 -3 ,2 ( 2 - 4 )  - 1 0 " “ •— — +
Флогопит . . . . . 2 , 7 - 2 , 8 (7 ,6 -8 5 ) • 10 + + +
Хлорит 2 .8 - 2 ,9 (7 ,6 -8 5 ) . 10^® + +
Х ром пи котит. . . . 4 .5 2 -4 ,7 (58 ,7-500) • 10'® — — + —

Х ром диопсид. . . , 3 ,3 - 3 ,4 ( 2 5 - 6 0 ) .  10“ ® — — + + +
Циркон ...................... 4 ,6 8 -4 ,7 Немагнитный — — —

п р и м е ч а н и е .  —  нерастворим: i ----- частнчпо растворим  при нагревЭ'
НИИ; 4 " +  растворим при нагревании; —{—j----- растворим  на холоде,

, Легкие фракции подвергаются электромагнитной сепарации, 
а тяжелые магнитной и электромагнитной. В легких электромаг
нитных фракциях концентрируются серпентин, слюда; в неэлектрО' 
магнитных кварц, графит, карбонаты. Количество карбонатон
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определяется по разности весов после растворения в 10%-ной 
уксусной кислоте в течение 1,5—2 ч. Кварц и графит подсчитыва
ются в нерастворимом остатке под бинокуляром.

Проба ^8,5пг1
т

Сокращение

Разделение 8 тятелай жидкости 
платностью 2,9 (па массам)

Легкие фракции 

ВзбешиЗание

Электротгнатыая
сепарация

Ие Электрапагтшые 
фрпкции

Тятеше фра каш

ВзВешиВание

--------------------- 1 ------------------------

Магнитная
сепарация

вздешиВание

Злектропогнишыв
фракции

РастВорениеб CHjCnQH

НерастВорипый остаток

Магнитные
франции

Непагнитные фракции

Ытидание

---------------------------1 ------------------------
эпектротгнитная

сепарация

ВзВешиВание

Растворение В НЩ

НерастВорипый остаток

-----------\---------
ВздешиВание

Анапиз под Ьинокуяяро*^

РастВорение В спеси 
Hi 50  ̂ с ИГ

дзВешиВание а изучение минералов у 
их количественное определение 

под Викокупяро/1

Схема обработки проб для минералогического анализа

В магнитных и электромагнитных тяжелых фракциях концен
трируются магнетит, ильменит, хромпикотит, оливин, гранат, хром- 
диопсид, рутил. В табл. 2 приведен минеральный состав выделяе
мых электромагнитной сепарацией фракций в зависимости от на
пряженности магнитного поля.

В неэлектромагнитных тяжелых фракциях присутствуют бар1гг, 
пирит, циркон, алмаз, муассонит и др. Эти фракции растворяются
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D азотной' кислоте для определения количества сульфидов (в основ* 
по*! пирита). Количество пирита можно определить такж е путем 
выделения его магнитной сепарацией после прокаливания неэлек
тромагнитных тяжелых фракций при температуре 400° С (по раз
ности весов). Но поскольку при прокаливании происходит окисле
ние и других железосодержащих минералов, то способ растворения 
в азотной кислоте неэлектромагнитпых тяж елых фракций более 
приемлем. В нерастворимых остатках определяют содержание 
алм аза и других минералов под бинокуляром общеизвестными ме
тодами борозды, полей и т. д. Д ля более точного определения со
держ ания алмазов используется весовой метод (алмазы выбира
ются под бинокуляром в «мономинеральную фракцию и взвешива
ются с точностью до четвертого знака).

Т а б л и ц а  2
М инеральный состав  э л ек т р о м агн и т н ы х  фракций  

в зависим ости от напряж енности м агнитного поля

Напряженность 
ыагиитнога пола, 9 Мнисралы

3500 Ильменит
5670 Х ромпикотит

гранат
О ливин

6500 П ироксены
Х ромдиопснд

Выше 6500 Рутил

Кроме количественного минералогического анализа продуктов 
обогащения часто бывает необходимо количественное определение 
одних алмазов весовым методом. Выборка алмазов под бинокуля- 
ром очень трудоемка, поэтому их предварительно концентрируют 
в более или менее мономинеральные фракции. Д ля этой цели реко
мендуется избирательное растворение продуктов обогащения, ана
логичное описанному для дистеновых пород [5].

Растворение ведется в платиновой посуде в смеси серной и пла
виковой кислот в соотношении 1:1.  Обрабатываемую навеску по
мещают в платиновую посуду и заливают серной кислотой, а за
тем осторожно добавляют необходимое количество плавиковой. 
Отношение Ж : Т должно быть не менее 2 0 :1 .

Растворение производится при подогреве на песчаной бане в те
чение 1,5—2 ч. По окончании разложения пробу снимают и дают 
раствору остыть, а затем осторожно сливают на беззольный 
фильтр. Остаток заливают 207о“Ной НС1 и ставят на песчаную 
баню на 15—20 мик для растворения гелеобразных соединений- 
После этого раствор сливают на тот ж е беззольный фильтр, нерас
творимый остаток промывают горячей водой и прокаливают при 
температуре 400° С. Если обрабатываемый материал характери-
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зуется значительным содержанием граната, то для полного его 
разложения после первой декантации раствора добавляют свежую 
порцию смеси H2SO4 и H F и нагревают еще 1,5—2 ч. а затем уже 
производят дальнейшие операции.

Обработанный таким образом материал крупностью —OjS-h 
Н-0,07 мм представляет собой фракцию, состоящую из алмазов 
с примесью хромпикотита, циркона, рутила, муассонита и других 
минералов. Хромпикотит и рутил из нерастворимых остатков вы
деляют электромагнитной сепарацией, а остальные примеси — 
разделением в тяжелой жидкости плотностью 3,8—3,9 г(см^ (раз
бавленная жидкость Клеричи). Оставшиеся примеси других мине
ралов могут быть выделены под бинокуляром.

Определение содержания алмазов в нерастворимых остатках 
класса —0,07 мм производят под микроскопом в иммерсионных 
препаратах. В качестве иммерсионной жидкости употребляется 
глицерин. Он наиболее удобен, безвреден, нелетуч, хорошо раство
ряется в воде [6], В таких пробах ал'мазу обычно сопутствуют 
циркон и рутил, от которых он существенно отличается своими 
оптическими свойствами. »
* Описанная выше методика минералогического анализа тонких 
алмазосодержащих продуктов обогащения не является оконча
тельной. Она может быть дополнена и изменена в зависимости от 
состава продуктов и целен исследования.
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В. А. Басина

М ИКРОЛИТ из КВАРЦ-АЛЬБИТ-МУСКОВИТОВЫХ 
ПЕГМАТИТОВ

Микролит (Na, С а)2(Та, Nb, Ti, F e )2(0 , ОН, F ) t  имеет распро
странение в пегматитах. Впервые он был найден в Честерфильде 
(США) в виде очень мелких октаэдров [1]. Минерал относится 
к числу редко встречающихся, но в последнее время в литературе 
стали появляться описания новых находок микролита [3. 4].
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Микролит, как и другие минералы группы титано-тантало- 
ниобатов, нельзя считать достаточно изученным. Исследователи 
часто не имеют возможности детально выявить свойства этого 
минерала из-за отсутствия необходимого количества его для ана
лиза. Поэтому каждая новая находка микролита представляет^ин- 
терес в отношении детализации его химического состава, свойств 
и ассоциаций.

В настоящей статье приведены результаты исследования ми
кролита, обнаруженного при изучении вещественного состава 
пробы пегматитов одного из месторождений северо-восточной ча
сти Союза.

Пегматитовая жила кварц-мусковит-альбитового состава, со
держащ ая микролит, залегает в глинисто-слюдистых сланцах. 
Главными породообразующими минералами пегматитов являются 
серый кварц, сахаровидный и пластинчатый альбит. Довольно ши
рокое распространение имеет мусковит (до 25% в составе породы). 
Характерным второстепенным минералом пегматитов является 
желтовато-розовый гранат.

Акцессорные минералы представлены микролитом, ми
нералами группы колумбит-танталита, циртолитом, стрювери- 
том, касситеритом, бериллом, флюоритом, апатитом, сульфи
дами.

Выделения микролита приурочены главным образом к альбиту 
и мусковиту. Из других минералов он наиболее тесно ассоциирует 
с циртолитом.

Микролит встречается в виде хорошо образованных кристалли
ков октаэдрического облика или зерен неправильной формы. Раз
мер зерен не превышает 0,70 мм. Блеск минерала стеклянный. 
Твердость микролита 5 (по шкале М ооса). Цвет ж е л т о в а т о - б у р ы й ,  
зеленовато-бурый, коричневый. Плотность исследуемого минерала 
5,8 г/см^ (определена по методу Н. И. Руденко и М. М. Василев
ского). При изучении микролита в прозрачных шлифах установ
лено, что минерал изотропный. Показатель .преломления (по 
определению в твердых сплавах) находится в пределах 2 ,06^ 
2 , П .

Микролит рентгеноаморфен. Лишь после прокаливания в тече- 
ние 2 ч при температуре 900°С он дает рентгенограмму, отвечаю
щую минералам группы пирохлор-микролита. Межплоскостные 
расстояния микролита приведены в табл. 1 *.

Б табл. 2 приводятся данные по химическому составу микро 
лита**

Рентгенометрические исследования и расчет элементарной ячейки 
шевой””^^ ®ь1" 0 лнены в физической лаборатории Иргиредмета Е. Б. Сельдй-

л Анализ проведен в химической лаборатории Иргиред»!ета аналитиком
3 . М. Семеновой.
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Пересчет химического анализа но типовой формуле кубических 
титако-тантало-ниобатов при В = 2  [2] приводит к следую
щей формуле микролита:

( ^ ^ 1,74^^0,56 ̂ 0,017) 1,43 (*^^6,60̂ ^0,55^^
^  1^4,38 (^^)2,62]7*

Кроме элементов, указанных в табл. 2, качественным спектральным 
анализом в микролите обнаружены десятые доли процента мар
ганца и сотые доли процента тория, лантана, церия, иттрия, цир
кония.

« Т а б л  и ц а  t
М еж  п лоскостн ы е р асст о я н и я  м и к роли та

1 din I djn / djn

5 1,713 1 1,133
5 6,06 2 1,647 1 1,118
2 3,69 1 1,590 2 1,097
3 3.13 8 1,554 1 1,080

1 0  ш. 2,99 1 1,514 6  ш. 1,054
1 2 , 8 6 3 1,485 3 ш. 1.03S
1 2,73 2 1,448 1 l.Olfr

3 1,379 1 1 , 0 1 2

6 2,57 3 1,343 4 0 . ш. 0,999
1 2,353 2 1,290 6  0 . ш. 0,993
1 2,216 6 1,186

3 ш. 1,921 6  ш. 1,154
8 1,824
1 1,746

П р и м е ч а н и е ;  1. ш, —  линия ш ирокая; о. очень ш ирокая. 2. Усло
вия съемки: излучение F e —-нефильтрованное; К = 3 0 к в ;  /  =  16 j«a. Размер
элементарной ячейки, л  =  10,32+0,01 А.

Т а б л и ц а  2

Х им и чески й  со с т а в  м и кроли та

Коипонснты
Атомное Aiouiioc Число атомовСоиржацие количество колнчсстио к;1Т>101швкатко Liou &IIUOIIOD

68,27 0,308 0.770 6,50
NbaOs 3,43 0,026 0,065 0.55
SnO* 1,80 0 , 0 1 2 0,024 0 , 1 0

CaO 11,47 0,206 0,206 1,74
TiO« 7,75 0 , 1 0 0 0 , 2 0 0 1.68
NaaO 4 07 0,132 0,066 0,56
K2O ’ 0 , 2 2 0,004 0 , 0 0 2 0.017

AI0O 3 0,92 0.018 0,027 0,228
FejO j 0,74 0,008 0 , 0 1 2 0 . 1 0 2

H2O 0 , 6 6 0,072 . 0,036
P He обнаруж ено »

Сумма 99,33
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По своему химическому составу микролит ртносится к разно
видности с дефицитом катионов группы А. Такой дефицит часто на
блюдается в кубических титано-тантало-ниобатах. По соотношению 
главных элементов минерала — тантала и ниобия ~  микролит 
имеет сходство с микролитом из пегматитов К Н Р [5]. В описывае
мом микролите отношение ТагОз: Nb20s = 22, а в микролите из пег- 
х!атитов КН Р оно составляет 25.

Включения танталита (белое) в микролите (серое).
Аншлиф Х 180. Николи II

В заключение характеристики микролита следует отметить на
личие в нем включений танталита (см. рисунок). Наличие вклю
чений минералов группы колумбит-танталита вообще характерны 
для микролита [4]. В описываемом микролите включения танта
лита наблюдаются как в виде единичных выделений размером  
в сотые доли миллиметра, так и в виде скоплений. Иногда тан
талит образует каемки на гранях микролита, встречаются также 
октаэдры черного цвета, которые, по-видимому, представляют со
бой псевдоморфозы танталита по микролиту. Диагностика танта
лита подтверждается реитгеноструктурным анализом. Полученная 
рентгенограмма хорошо совпадает с рентгенограммой эталона тан
талита,
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МИНЕРАЛОГИЧЕСКАЯ ХАРАКТЕРИСТИКА РУД 
КУРАНАХСКОГО РУДНОГО ПОЛЯ И МЕТОДИКА 

ИХ КОЛИЧЕСТВЕННОГО АНАЛИЗА

В статье обобщаются результаты выполненных в Иргиредмете 
исследований по изучению вещественного состава золотосодержа
щих руд Куранахского рудного поля, представляющих собой со
вершенно новый и оригинальный тип, не имеющий аналогов ни 
в отечественной, ни в зарубежной практике. Особенности их за
ключаются в том, что они представляют собой сочетание неустой
чивых в поверхностных условиях рыхлых образований, состоящих 
преимущественно из кварца, глин, гидроокислов железа и других 
соединений.

Руды характеризуются довольно низким содержанием золота, 
которое распределено в рудной массе более или менее равномерно; 
какой-либо приуроченности его к одному или нескольким мине
ральным компонентам не наблюдается.

За период с 1954 по 1962 г. в Иргиредмете было проведено 
исследование шести технологических проб, взятых с различных 
месторождений Куранахского рудного поля, обозначаемых бук
вами А, Б, В и т. д.

Исследуемые пробы руд со всех шести месторождений анало
гичны как по внешнему виду, так и по своему химическому со
ставу (табл. 1) Главными компонентами их являются окислы крем
ния, железа, алюминия и кальция.

Высокое содержание кремнезема в рудах объясняется нали
чием в них кварца и других соединений кремнекислоты (халце
дона, опала, нерастворимых солей кремния). Часть двуокиси крем
ния связана с глинистыми минералами. Ж елезо в основном при
сутствует в виде разнообразных гидроокислов, имеющих довольно 
широкое распространение в рудах. З а  счет гидрослюд и каолинита 
в рудах содержится алюминий, а за счет кальцита и доломита — 
кальций и магний.
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Т а б л и ц а  1
Химический сост ав  р уд  К уранахского р удн ого  поля

Место-
рожде-

Сожсржанкс, К

S10, Fc;Oa FcO AljOa CaO MgO Nn,0+K,0 TiOa Л1йО
Cj’Mui

A
Б
В
Г
Д
E

77.4
56,бб
G6,!2
83,94
83,1
77,8

8,71
5,52

10,0
7.67
6,91
9,10

1,88
0,95

1,54

7,32
8,8

11,49
3,41
4,99
3.0

1,41
9,08
0,85
0,77
0,63
1.91

0,54
1.5
0,65
0.18
0,55
0,5

3.45
4,22
0,13
1,38
1.76

0,37
0.4
0,58
0,19

^ 2

0,07
0,25
0.06
0,14

0,02
0,05

2,2
8,4

1,36
2,78

99,55
95,78
95,16
95,85
100,6
97,07

В рудах месторождения А найдены мышьяк (0,01% ), медь 
(0,02% ), в рудах месторождения Д  — цинк (0,02% ), свинец 
(0,008%)- Кроме того, в рудах всех месторождений полуколиче- 
ственным спектральным анализом обнаружены следы молибдена, 
вольфрама, висмута, галлия, кобальта, никеля.

По внешнему виду руды представляют собой совершенно неот
сортированную горную массу, состоящую из песчано-глинистого, 
в значительной степени ол<елезненного материала, смешанного 
с обломками коренных пород и руд.

В виде обломков первичных руд встречаются интенсивно оквар- 
цованные метасоматические породы, песчаники и известняки. 
Обломочный материал слабо окатан, заилен и макроскопически 
трудно поддается диагностированию. Количество его в разных 
пробах колеблется от 10 до 30% по объему. Величина обломков 
варьирует от 5— 10 мм  (мелкая щебенка) до 20 см (глыбы и ва
луны).

Преобладающими являются *метасоматиты, окремненные по
роды изменчивого состава, фельзит-порфйры и кварц-адуляровые 
породы. Обломки песчаников и карбонатных пород составляют 
в отдельных пробах (месторождение Б) примерно половину всего 
обломочного материала. Обычно эти породы интенсивно изменены, 
раздроблены, трещины забиты песчано-глинистым веществом с при
месью гпдроокислов железа. В свежем, неизмененном, виде онн 
почти не встречаются.

Глинистый материал, составляющий по количеству в пробах 
различных месторождений до 307о п более представляет собой 
почти нераздифференцированные смеси продуктов механического 
разрушения, окисления и нерастворимых остатков к ар б о н а т н ы х  
пород карста. Макроскопически это вязкие тонкодисперсные глины, 
ил с  примесью песка, мелкая щебенка и дресва, различные по 
окраске, изменяющиеся в зависимости от 'минералогического со
става основной массы и от присутствия тех или иных к р ася щ и х  
компонентов. Главными красителями являются тонкодисперсные 
^кислы и гидроокислы железа и марганца, а такж е о р г а н и ч еск о е



вещество. Гидроокислы и окислы железа окрашивают глины в раз
личные оттенки желтого, красного и фиолетового цвета. Глины 
местор оледени я В имеют смешанные окраски.

Минеральный состав руд всех изученных месторождений не от
личается большим разнообразием, но труден для изучения ввиду 
тою , что все составляюш.ие минералы интенсивно изменены, раз
дроблены и перемешаны между собой. Преобладает кварц (от 50 
до 75% ), в меньшем количестве присутствуют глинистые мине
ралы (от 12 до 32% ), гидроокислы железа и карбонаты.

Кварц наблюдается в рудах в виде нескольких разновидностей. 
Он является породообразующим в песчаниках и фельзит-порфи- 
рах и новообразованием в кварц-гематитовых прожилках. Встре
чаются удлиненные прозрачные кристаллы и друзы горного хру
сталя. Халцедоновидный кварц сопровождает карбонаты и тесно 
ассоциирует с ними. Тонкоперетертый кварц и измененные полу- 
растворившиеся кремниевые скелеты являются обязательной и до
вольно значительной примесью в гидроокислах железа и в тонких 
глинистых фракциях. .

Глинистые минералы, составляющие тонкие (<0,005 мм) 
фракции илов, по данным рентгеноструктурного и термического 
анализов, представлены в основном гидрослюдами с небольшой 
примесью каолинита!

Гидроокислы железа (гетит, гидрогетит, гематит и другие 
соединения) в смеси с глииисто-карбонатно-кварцевыми образова
ниями являются широко распространенными минералами. Форма 
проявления их очень разнообразна: корки и пленки на стенках 
пустот и трещин, тонкие прожилки в кварце и карбонатах, налеты 
на кристаллах кварца, псевдоморфозы по пириту и т. д. Различа
ются гидроокислы замещения и переотложения. Первые развива
ются по пириту, вторые (количественно преобладающие) в виде 
плотных натечных образований заполняют пустоты и трещины, 
рассеиваются в общей массе глинисто-песчаного материала. 
В прозрачных шлифах под микроскопом они представляют непро- 
свечивающуюся «массу красного или темно-бурого цвета. Иногда 
породы настолько обогащены гематитом и гидроокислами железа 
(местороладение А), что основная масса их представляется совер
шенно темной с мелкими просвечивающимися включениями квар
цевого и глинисто-слюдистого вещества.

Карбонаты слагают обогащенные углистым веществом извест
няки (частично доломитизированные), а такж е развиваются по 
прожилкам. В значительных количествах в рудах присутствуют 
известковые полурастворившиеся образования в виде своеобраз
ных скелетных форм в смеси с глинистыми минералами, кремне
выми остатками и гидроокисла ми железа.

Наличие в рудах сложных механических смесей, различных по 
составу тоикодисперсных полиминеральных агрегатов, включаю
щих тонкоперетертый кварц, иедорастворившиеся карбонаты, 
глины и др., значительное содержание гидроокислов железа, 
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интенсивное развитие различных форм одних и тех же минералов, 
обилие разнообразных псевдоморфоз и структур (пористых и губ- 
ковых, рыхлых и землистых, коллоидных, корковых и полосчатых), 
рассеяние и переотложение—^все перечисленные особенности от
личают эти руды от обычных золото'кварцевых и золото-сульфид
ных типов руд и создают известные трудности в производстве 
количественных минералогических анализов для технологических 
целей.

Особые затруднения возникают при выделении тонкодисперс
ных минералов. Как показала практика работы, при изучении руд 
подобного типа обычные способы 'минералогического анализа — 
разделение в тяжелых жидкостях и магнитная сепарация — оказы
ваются недостаточными. Необходимо применение различных мето
дов исследования, начиная с чисто механических и минералогиче
ских и кончая химическими и физико-химическими.

Ниже приведена схема минералогического исследования, при
нятая при изучении вещественного состава руд куранахского типа 
(рис. 1).

Одним из первых этапов количественного определения минера* 
лов в рудах является гранулометрический анализ, который при
меняется с целью выделения тонких иловых фракций и и х  диагно
стики. Анализ проводится методом отмучивания, рекомендованным
Н. И. Горбуновым для разделения почв и глин [1]. При этом полу
чается четыре фракции: через 24 ч отстаивания из стаканов сифо
ном сливается верхний слой (7 см) с частицами <0,005 мм. Из 
остатка, снова взмученного в воде, через 1 ч 20 мин  и затем через 
17 мик  сливаются отдельно слои по 10 см. В первом находятся 
частицы крупностью от 0,005 до 0,01 мм, во втором от 0,01 до
0,05 мм. Остаток (>0,05 .ил!) подвергается гравитационному ана
лизу. Гидрослюды и каолинит концентрируются в первых двух 
фракциях.

Гравитационный анализ осуществляется путем отмывки водой 
с последующим разделением песков в бромоформе при noMOiiî  ̂
центрифугирования. Выход тяжелых фракций составляет лишь со
тые доли процента, В состав их входят флюорит, циркон, дистеит 
гранат, сфен и рутил.

Вследствие того что основные минералы, составляющие руД̂  ̂
(кварц, глинистые минералы, карбонаты), по плотности различа* 
ются между собой несущественно и к тому же образуют очень toi '̂ 
кие срастания друг с другом, при гранулометрическом и гравита
ционном анализах не достигается их полное разделение. Это в знз' 
чительной степени затрудняет дальнейщее изучение их по фр^^'] 
циям методами рентгеноструктурного, микроскопического и 
бирного анализов.

Для количественной минералогической характеристики рУ'̂ 1 
нами применяется метод избирательного растворения отдельны^ 
минералов. Для этого навеска исходной руды в 100 г п о с л е д о в з '  
тельно обрабатывается различными кислотами 
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Так, количество карбонатов определяется по разности весов 
после растворения в 107о-ной уксусной кислоте при Ж :Т , рав
ном 5 0 :1 . Время растворения 20 мин. Этот метод в свое время 
был предложен Л. И. Никоновой для изучения вещественного со
става фосфатно-карбонатных руд и в настоящее время широко 
используется в практике минералогической лаборатории Иргиред- 
мета для количественного определения карбонатов в различных 
рудах и продуктах обогащения.

Остаток после растворения карбонатов подвергается обработке 
30% -ной соляной кислотой; все, что растворяется в этой стадии, 
принимается за  сумму гидроокислов железа и марганца. Обычно 
количество последних, судя по содержанию марганца в рудах (см. 
табл. 1), незначительно.

Количество глинистых минералов подсчитывается при грану
лометрическом анализе, но, как показали рентгеноструктурный и 
термический анализы, даж е самые тонкие (<0,005 мм) фракции, 
состоящие преимущественно из гидрослюд и каолинита, еще 
в значительной степени загрязнены тон копер ете рты м кварцем. 
Чюбьт определить количество этой примеси, глинистую фракцию 
после взвешивания подвергают легкой (4 ч) обработке соляной 
кислотой с добавлением сухой соли фтористого натрия. После 
этого осторожно отмывают нерастворимый остаток, просушивают 
и взвешивают. В нерастворимом остатке остается почти чистый 
кварц. Соответственно вносится поправка в содержание глини
стых минералов.

Общее количество кварца и других соединений кремнекислоты 
в рудах определяется из остатка пробы после растворения в ней 
гидроокислов железа согласно «методике, предложенной М. Н. Фе
доровой и Ю. В. Клименко [2].

При работе с куранахскими рудами н данную методику были 
внесены некоторые изменения. Так, в частности, продолжитель
ность нагрева была снижена с 8 до 4—6 ч, а количество фтори
стого натрия уменьшено с 1,5 до 1,0 г ^ н а  0,5 г пробы.

Результаты минералогического анализа проб приведены 
в табл. 2.

Т а б л и ц а  2
М инералогический состав исходны х проб (вес. %)

Группа минера.'!он
Месторождения

л 6 в г Д Е

Карбонаты ...................... ............................. ....
Гидроокислы ж елеза н марганца . . .
Глииистые минералы ...................................
Кварц и другие соедниення З Ю г . . . 
А к ц е с с о р и и .............................. ....

2.9
11,0
18,0
65,0

0,08

1.5
13,4
3 5 .0
47,5-

0,02

1
17.0
14.0 
27 ,5  
38 .3  
Р . 3.

0 .5
10,0
17.5
71.5 
Р. э.

1.5
10,0
14,5
73,2

0,01

2,7
17,2
17.0
63.0 

0,05

Итого , . . ................. .... 96,9 97,4 95,8 99,5 99,2  1 99.9
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Полученные данные находятся в полном соответствии с резуль
татами химического анализа проб (см. табл. 1), что свидетель
ствует о достаточной надежности принятой методики минерало* 
гического исследования.

Одним из наиболее важных вопросов при изучении веществен
ного состава золотосодержащих руд является определение харак
теристики золота в рудах. В применении к рудам куранахского 
типа мииераграфический метод исследования не дает положитель
ных результатов вследствие неблагоприятного физико-химического 
и механического состояния руды (обилие рыхлого материала), 
относительно низких содержаний золота в пробах и его дисперс
ности.

В таких случаях, по мнению некоторых исследователей [3, 4], 
cJieдyeт использовать данные технологического изучения руд, ко* 
торые характеризуют поведение золота в различных технологиче
ских процессах и указывают способ получения более или менее 
богатых по содержанию золота продуктов.

Из существующих технологических 'методов извлечения — 
амальгамации, гравитации, флотации и цианирования — н а и б о л е е  
приемлемыми в вопросе изучения формы золота являются сп особы  
механического обогащения (гравитация и флотация)» так как при 
этом полностью сохраняется первоначальная форма золотин н их 
крупность.

Результаты проведенных технологических исследований сви
детельствуют о том, что единственным способом концентрации зо
лота в рудах куранахского типа является флотация. Данный ме
тод, не представляя интереса с технологической точки зрения 
(ввиду низких показателей по извлечению золота), может быть 
использован для получения достаточно концентрированных по зо* 
лоту продуктов. Лучши& результаты достигаются при использова
нии следующего реагентного режима флотации:

GuSO^ — 0,15 кг1т, перемешивание 10 мин;
ксантогенат 0,15 Асг/т, перемешивание 5 мин;
аэрофлот-f сосновое масло (0,015+0,030 кг/т),  п е р е м е ш и в а 

ние 1
продолжительность флотации 10 мин.
При обработке руд куранахского типа в этих условиях полу

чаются концентраты с содержанием золота 20—25 г/т, Кониент' 
раты подвергаются соответствующей химической обработке, суШ' 
ность которой сводится к следующему.

Навеска концентрата в 1—2 кг  обрабатывается концентрирО' 
ванной солянсж К1^^сл(^ой ! :  1 и нагревается на песчаной бане Д° 
температуры 70—80 С. Нерастворимый остаток тщательно про- 

ывается горячей водой, высушивается, переносится в платино 
заливается плавиковой кислотой. Растворение про* 

с постоянной добавкой кислоты, 
обработке составляет 2 5 :1 . После раство

рения в плавиковои кислоте нерастворимый остаток промывается 
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Рнс. 1. Схема проведения минералогического исследования

Рис. 2. Форма золота, выделенного из кураиахскнх руд.
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горячей водой, обрабатывается 10%-пым раствором соды, вновь 
промывается и просушивается.

Д ля окончательной очистки золота и-удаления нерастворив- 
шихся кремневых скелетов и фтористых солей нерастворимый 
остаток подвергается разделению в бромоформе. Золото при этом 
переходит в тяжелую фракцию, которая затем подвергается ис
следованию под бинокулярной лупой.

Сочетание метода флотационного обогащения руд с последую
щим химическим и минералогическим исследованием концентра
тов позволяет определить характер золота в рудах куранахского 
типа и дать приближенную количественную характеристику круп
ности золота в этих рудах [3, 4].

Так, в частности, было установлено, что золото в исследуемых 
продуктах характеризуется преимущественно тонкопластпнчатой, 
иногда комковатой, каплевидной, дендритовидной и крючковатой 
формой (рис. 2).

Чистые золотины обладают характерным металлическим бле
ском и золотисто-желтым цветом. Золотины с пленками имеют 
красноватый цвет, иногда с побежалостями. Поверхность тонко- 
губчатая, слабошероховатая, ямчатая. Ямки часто забиты тонкими 
глинистыми и кварцевыми частицами. В руде месторождения А 
содержится порошковатое, землистое золото, напоминающее по 
виду сухую горчицу.

По результатам изучения выделенных и рассмотренных под 
микроскопом золотин с учетом извлечения золота в концентрат 
было сделано заключение, что в рудах куранахского типа только 
около 0,5% золота имеет крупность зерна 0,05—0,1 мм. Основная 
ж е масса золота в этих рудах представлена микроскопическими 
(0,1—0,0001 мм) и субмикроскопическими, пылевидными (менее 
0.1 мк) частицами.

Выводы

1. Все руды Куранахского поля аналогичны по своему химиче
скому и минералогическому составу. Основу их составляют кварц 
и другие соединения кремнекислоты, а также карбонаты, гидро- 
окислы железа и марганца и глинистые минералы. Все указанные 
компоненты образуют между собой тонкие механические смеси.

2. Ценным элементом в рудах является лишь золото, присут
ствующее в микроскопическом и субмикроскопическом состоянии.

Золото представлено зернами преимущественно пластинчатой, 
иногда каплевидной и дендрнтовидной формы. Обнаруженные 
в рудах золотины характеризуются, как правило, чистой поверх
ностью, золотисто-желтым цветом и характерным металлическим 
блеском.

3. Специфический характер руд куранахского типа: обилие 
в них рыхлого материала, тесная взаимная ассоциация рудных 
компонентов и относительно низкое содержание золота в сочета-
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НИН с его микроскопическими размерами делаю т неприемлемым 
применение к этим рудам стандартного метода минераграфиче- 
ского анализа.

Наиболее эффективным способом количественного минералоги
ческого анализа руд куранахского типа является химическая об
работка проб, основанная на избирательном растворении отдель
ных минералов в органических и неорганических кислотах.

При изучении характера золота в рудах данного состава хими
ческая обработка должна сочетаться с методом флотационного 
обогащения руды, обеспечивающим получение достаточно концент 
рированных по содержанию золота продуктов.
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/О. С. Шафринский, А , Ф. Ли, М. И. Чепцова

О ВЕЩЕСТВЕННОМ СОСТАВЕ ОКИСЛЕННЫХ 
СВИНЦОВО-ЦИНКОВЫХ р у д  АКАТУЯ

Восточное Забайкалье располагает значительными запасами 
полиметаллических руд и является перспективным районом 
развития свинцово-цинковой промышленности. Н аряду с чисто 
сульфидными рудами во многих месторождениях имеются окис
ленные и смешанные руды, содержащие значительные количества 
свинца, цинка, серебра и представляющие большую промышлеи* 
ную ценность. Содержание свинца, цинка и других ценных элемен
тов в окисленных рудах, как правило, колеблется в широких пре* 
делах.

всегда приурочены к поверхностной ча* 
fiuwp пто месторождений и нередко сменяют их на глу

° составом пород и главным об*
-Мощность зоны ОКИСЛеНИЯ СВИНЦО 

ооких колеблется в Ш
шли ^  многих районах окислительные процессы з
^T^wrrnmn ^-^убоко, что первичные сульфиды в рудах почт» 
отсутствуют ИЛИ находятся в небольших количествах [1].
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Современная практика обогащения полезных ископаемых не 
располагает методами удовлетворительного извлечения свинца из 
руд миметезитово-плюмбоярозитового типа при получении конди
ционных свинцовых концентратов [2]. Окисленные минералы цинка 
тесно ассоциируются с гидроокислами железа и тоже плохо под
даются обогащению. Технология непосредственной металлургиче
ской переработки окисленных руд также недостаточно разрабо
тана [3—4].

Исследование вещественного состава окисленных свинцово- 
цинковых руд представляет научный и практический интерес, так 
как, с одной стороны, позволяет глубже осмыслить физико-хими
ческую сущность сложных процессов рудообразования и, с дру
гой стороны, дает научную основу для разработки наиболее ра
циональных и эффективных методов переработки сырья.

Ниже приводятся результаты изучения вещественного состава 
двух проб окисленной свинцово-цинковой руды одного из участков 
Акатуевского месторождения.

Технологические пробы для исследования отбирались по бор
там и почве карьеров в пяти сечениях.

От исходных проб весом 250 кг посредством перемешивания и 
последующего сокращения получены пробы для исследования ве
щественного состава, которые в дальнейшем будут называться 
пробой А и пробой В. Обе исследованные пробы имеют аналогич
ный состав и ассоциации минералов, меняются лишь их количе
ственные соотношения, поэтому количественный минералогический 
состав дается раздельно для проб А и В, а описание минералов — 
для обеих проб вместе.

Данные фазового химического анализа приведены в табл. 1 и 2.

Р асп р ед ел ен и е  св и н ц а  по м ин ералам  (вес . %)
Т а б л и ц а  1

пробы Англезит Церуссит Мнмстезит
Пиромор

фит Галйнит
Плюибо-
ярозит

Общее 
содсржа- 

ине сшпщк

А
В

0,54
0,15

2,08
1,59

0.24
8,3

0,04
1,7

1.0
0,42

1,46 5,37
12,16

Р асп р ед ел ен и е  ц ин ка в п р о б ах  (в ес . %)
Т а б л и ц а  2

пробы Сульфатный Оккслснный Сульфидный
Общее содсржляне 

UHHK4

А 0,02 1,63 0,85 2.5
В Следы 0,29 0,86 !,15
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в  табл. 3 приведен количественно-минералогический сош 
проб, определенный методами рационального химического и мипе 
ралогического анализа. [

Кроме указанных в табл. 3, не исключена возможность нахож, 
дення в пробах еще других вторичных свинцовых и цинковых мп' 
нералов, находящихся в незначительных количествах и весьмг! 
трудно диагностируемых минералогически в таком окисленном ма| 
терн а л е.

Т а  б л и ц а

Количественно-минералогический со ст а в  пр об, %

М|111срХ1Ы
Содержание минералов

8  пробе А U пробе в

Кварц н полевые шпаты . . . . 1 2 -1 6 2 0

Лимонит 65 58
Кальцит . . ....................................... _ 1 - ^
Галенит ...................... ....  ̂ . 1 ,1 0,5
Ц е р у с с и т .............................. .... 2 , 6 1 , 8
А н гл ези т ....................................... . , 0,7 0 , 2 2
М и м етези т-f* пироморфит . . . 0.36 15,0
С фалерит . . . . . . . . . . . 1 , 2 1,28
Смитсонит . . . . . . . . . . . 2, 5 0,45
П лю мбоярозит . i .......................... 8 . 0

Как видно из табл. 3, руда пробы А принадлежит к церусси* 
тово-плгомбоярозитовому, а пробы В — к миметезитово-пнромор' 
фитово-церусситовому типу окисленных руд.

Проба А представлена сильноокисленной и обохренной породой' 
трещиновато-пористого сложения и весьма разнообразной окраски 
от светло-кремовых до охряно-желтых и буровато-черных оттен
ков.

В состав пробы входят лимонит, кварц, полевые шпаты и вто
ричные минералы свинца и цинка.

Проба В состоит из оруденелого окварцованного ф ел ь зи т о в о г о  
порфира, который в значительной мере обогащен вторичны м и  
свинцово-цинковыми минералами и гидроокислами железа.

Лимонит присутствует в пробах в виде плотных и сып>^их 
образовании, загрязняя и пропитывая все другие минералы.

I аленит преобразуется по схеме галенит— англезит—церуссит-^ 
миметезит (пироморфит) — плюмбоярозит. В пробах галенит на* 
олюдается в небольшом количестве в виде реликтовых зерен и жи* 
лок, которые окаймляются корочками вторичных свинцовых мине
ралов II имеют различную форму с неровными краями за м е щ е н и я  
окисленными минералами. Галенит тесно ассоциирует с церусс^*' 
томи англезитом (рис. 1).
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Ptjc, 1. Замещение галенита церусситом и англезитом. Поли
рованный шлиф. ХбО: 

i  —галенит: 2 — дерусснт; черное -* трещины в шлифе
 ̂ I

Рис. 2. Образование церуссита на галените. Сыпучий матс- 
pH3 vi. Х40: светлые участки — неруссит; темно-серые — га

ленит

Зак. 2224



Рис. 3. Кристаллы англезита. Х40

Рио. 4, Кристаллы миметезпта. Х40



Церуссит яв-ляется распрострапенным минералом в пробах и 
чаще всего встречается в виде сплошных масс зернистого- строе- 
ПИЯ, а таюке в натечных скрытокристаллических образованиях. 
Цвет церуссита самый различный: черный, темно-серый, буровато
желтый, водяно-прозрачный. Темно-серая окраска церуссита обус
ловлена загрязнением его тонкой вкрапленностью галенита, Це- 
руссит тесно ассоциирует с галенитом и интенсивно замещает его, 
образуя корочки н прожилки как по спайности, так и с поверхно
сти зерен (рис. 2),

Плюмбоярозит наибольшим распространением пользуется 
в пробе А. Он развивается в виде сплошных рыхлых скоплений, 
очень мелких зерен и их агрегатов, а также образует каемки и ко
рочки по зернам церуссита. Плюмбоярозит микрочешуйчатый 
с жирным или шелковистым блеском, серо-желтого, грязно-жел
того или темно-бурого цвета, мягкий, часто рыхлый или слабо
уплотненный, реже плотный. Плюмбоярозит тесно ассоциирует 
с гидроокислами железа, которые то пронизывают его густой 
сетью ветвящихся жилок и каемок, то густо пигментируют, как бы 
про1-Итывают, в виде коллоидных сгустков, иногда настолько ин
тенсивно, что в шлифе зерна плюмбоярозита становятся почти не- 
просвечивающимися. Часто плюмбоярозит заполняет мелкие ячей
ки в лимонитах, где он нередко почти совершенно завуалирован 
гидроокислами железа.

Англезит в обеих пробах развит по трещинкам спайности и по 
периферии окисляющихся зерен галенита в виде мелких бесцвет
ных, прозрачных зерен таблитчатой и столбчатой формы (рис. 3).

Миметезит и пироморфит в исследуемых пробах весьма трудно 
диагностируются среди массы церуссита и железисто-свинцовых 
охр. Правильные и ясно выраженные кристаллические формы *ми- 
метезита медово-желтых оттенков наблюдаются очень редко 
(рис. 4). Пироморфит в форме столбчатых кристаллов с жирным 
алмазным блеском также встречается редко. Для количественного 
определения в .пробах миметезита и пироморфита необходим хи
мический анализ, а для качественной характеристики достаточен 
спектральный анализ на присутствие свинца, мышьяка и фосфора.

Смитоонит чаще всего сильнолимонитизированный, встречается 
в виде мелких почковидных корочек.

Выводы

Исследованием вещественного состава двух проб А и В Ака- 
туевского месторождения установлено, что пробы представляют 
интенсивно окисленные свинцово-цинковые руды, в которых сви
нец и цинк присутствуют преимущественно в форме вторичных 
минералов: миметезита, пироморфита, плюмбоярозита, церус
сита, англезита, смитсонита п др. Первичные сульфиды, глав
ным образом галенит, наблюдаются в пробах в небольших 
количествах.
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Все вторичные минералы свинца и цинка находится в тесной 
ассоциации, интенсивно замещая друг друга, и в тесной механи
ческой смеси.

Обе исследованные пробы принадлежат к типу окисленных 
свинцово-цинковых руд, трудно обогатимых обычными методами.
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Р А З Д Е Л  И

ГЕОЛОГИЯ И ГОРНОЕ ДЕЛО

Ю. А. Казаченко

НЕКОТОРЫЕ ВОПРОСЫ ФОРМИРОВАНИЯ ЗОНЫ 
ОКИСЛЕНИЯ ЗАБАЙКАЛЬСКИХ МОЛИБДЕНОВЫХ 

МЕСТОРОЖДЕНИИ И ОЦЕНКИ ПЕРВИЧНОГО 
ОРУДЕНЕНИЯ ПО ПОВЕРХНОСТНЫМ ВЫХОДАМ

Поведению ^молибдена в зоне гипергенеза посвящено немало 
работ [1— 12, 15]. Это обусловлено тем, что изучение зоны окисле
ния молибденовых месторождений представляет не только теоре
тический интерес, но и имеет большое практическое значение. Ин
тенсивность процессов окисления молибденита, наличие подзоны 
выщелачивания в значительной мере предопределяют оценку суль
фидно-молибденового оруденения на глубине на том или ином ме
сторождении по его поверхностному выходу. Необходимо отме
тить, что долгое время среди исследователей, особенно американ
ских, существовало мнение о весьма высокой устойчивости молиб
денита в зоне окисления. А по данным В. Д. Мишелла [15], даже 
окисленные минералы молибдена, в частности ферримолибдит, 
крайне слабо растворимы в условиях приповерхностной части «ме
сторождений, и поэтому миграция молибдена в зоне гипергенеза 
практически отсутствует.

Работы советских геологов и геохимиков опровергли подобное 
мнение и показали, что в благоприятных условиях миграция мо
либдена может вызывать значительное обеднение окисленных руд. 
Вынос молибдена из зоны окисления установлен в молибденовых 
месторождениях Средней Азии, Кавказа, северо-западного Алтая 
и Казахстана [2—5, 8]. При этом количество вынесенного молиб
дена нередко достигает значительных величин (по данным 
В. И. Виноградова [8], на Тырны-Аузском месторождении
4,5 кг!сутки) .

Эксперименты Н. И. Хитарова и Л.- А. Иванова [3] показали, 
что наименее устойчивыми в зоне окисления являются вторичные 
молибденовые минералы: ферримолибдит и повеллит. Следова
тельно, выщелачивание молибдена интенсивнее пойдет на тех 
участках, где наиболее сильно проявились процессы окисления 
молибденита,
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Известно, что на интенсивность процесса окисления руд влияет’ 
целый ряд факторов, которые подразделяются на две группы: pt 
гиоиальные. пли общие, и локальные, или местные. К nepeoi, 
группе относятся «климатические и морфолого-тектонические фак 
торы и общие особенности металлогении и химизма вод дашю», 
области» [1]. I

В климатическом отношении Забайкалье сильно отличается ш. 
других молибденовых районов Советского Союза (Казахстака,, 
Кавказа, Средней Азии и др.). что обусловило специфичность- 
в формировании зоны окисления забайкальских молибденовых 
месторождений. На всех изученных месторождениях устанавли
вается многолетняя мерзлота. Глубина распространения ее дости
гает 80—85 м, составляя в среднем 40—60 м. Глубинное промер
зание препятствует проникновению окислительных агентов и прак
тически приостанавливает процесс окисления. Несмотря на з т  
на месторождениях с широко развитой мерзлотой во всех случаях 
наблюдается четко выраженная зона окисления. Это свидетель
ствует о том, что зона окисления молибденовых, как, по-видимому, 
и других рудных месторождений Забайкалья, сформировалась до 
появления многолетней мерзлоты, и мерзлота «законсервировала» 
уже готовую зону окисления.

Какое же влияние оказывает (многолетняя мерзлота на форми
рование современной зоны окисления и существует ли подзона 
выщелачивания в забайкальских молибденовых месторождениях? 
Ответ на эти вопросы мож ет дать анализ результатов опробова
ния. Рассмотрим несколько примеров.

При разведке месторождения Жильное I * было установлено, 
что содержание молибдена в окисленных рудах (по канавам) зна* 
чительно ниже, чем в сульфидных {по скважинам) (табл. 1).

Т а б л и ц а  1

1
Рулные жнлы

Руды л Б в

Колнчесгро
проб

Содержа^ 
ине Мо, 
общ. к

Количество
проб

Содсржа- 
ипс Мо, 
общ. %

Количество
проб

Солер>«»' 
Hiie Jno*
рбл»

Окисленные . . . .  
Сульфидные . . i [

118
8 6

0 , 1 1

0,29
163
78

0,08
0,42

206
47

0 , 1 0

0,37

62

Такое обеднение окисленных руд (в 2,5—5 раз по с р а в н е ]
сульфидньши), по-видимому, может быть объяснено только

• В статье приводятся условные названия месторождений.



тенсивным поверхностным выщелачиванием молибдена в зоне 
окисления, так как первичная вертикальная зональность в распре
делении оруденения на месторождении отсутствует.

По результатам опробования канав на месторождении Шток- 
верковое I кварц-молибденит-серицитовой формации среднее со
держание общего молибдена составляет 0,02—0,03%; по шурфам 
оно поднимается до 0,04—0,05%, а среднее содержание молибдена 
в сульфидных рудах равно 0,07—0,08%. Изменение содержания 
молибдена в зоне окисления видно по результатам опробования 
скважин (табл. 2).

Т а б л и ц а  2
Изменение содержания молибдена по глубине в зоне окислеиня 

месторождения Ш токверковое 1

Интервал опро- 
Сооаиия, м

Количество
проб

Содержанке Мо, х

общего сульфидного

Степень
окисления*.К

0—6
6— 12

12—18
1 8 -2 4

270
325
321
330

0,026
0,037
0,039
0,041

0,010
0,021
0,026
0,030

62
44
34
26

П р и м е ч а н и е .  Среднее содержание молибдена в сульфидных рудах 
равно 0,075%.

* Степень окисления молибденита выражает отношение окисленного к об- 
uieMy хюлибдену в руде.

Приведенные данные свидетельствуют о том, что: I) наиболее 
интенсивно процессы окисления молибденита и поверхностного вы
щелачивания молибдена проявились на самом верхнем интервале 
опробования; 2) содержание общего и сульфидного молибдена 
в рудах поверхностного шестиметрового интервала значительно 
отличается от следующих интервалов опробования, в которых из
менение содержания молибдена происходит постепенно; 3) окис
ленные руды верхнего интервала по содержанию молибдена втрое 
беднее сульфидных.

Принимая во внимание, что тенденции к увеличению содержа-^ 
ния молибдена в сульфидных рудах с глубиной на месторожде
нии не наблюдается, приходим к выводу, что обеднение молибде
ном руд приповерхностных частей месторождения полностью обу
словлено проявлением процессов гипергенеза.

Значительная разница в содержаниях молибдена между самым 
верхним и последующими интервалами опробования вызвана, по 
всей вероятности, сезонным оттаиванием -многолетней мерзлоты, 
создающим наиболее благоприятные условия для окисления и вы
щелачивания молибдена.

Изучение поведения молибдена в зоне окисления месторожде^- 
ния Штокверковое И и, в частности, выяснение особенностей

ба



поверхностного выщелачивания в контуре промышленности ру 
дало следующие результаты (табл. 3).

Т а бл Hut
Изменение содерж ания молибдена по глубине в зо н е  окисления 

м есторож д ен и я Ш токверковое И

Иятервх1 опро* Количество Содержание Мо, Степень
бовання, м лроО

общего сульфидного
окнстени»,

%

0 - 2 8 0,045 0.006 86
2—4 18 0,105 0,028 73
4 - 6 19 0,109 0,027 75
6— 8 15 0,096 0,027 72

равно

рин

40 0,120%. ■ ‘ ---------- ■ .. I
"\ор̂ д“  геологической лаборап

данных видно, что: 1) верхний AByxMeTpoBbit| 
пониженным (по сравнению с ниж( 

слоями) содержанием как общего, так и сульфидког! 
2) cjienvtniin! высокой степенью окисления молибденита ,̂
гобой пп практически идентичны межд]
пени окисления^»^п” 'й  и общего молибдена н по №.
носком L  содержание молибдена в nosepi

Пппвопо втрое ниже, чем в сульфидных рудах. I
окисления позволяет сделать заключение, чтозон^
появления Штокверковое II сформировалась Д;,
срез подошел пп-nl^rfJ! ^  настоящее время эрозноняы».
ной» зоны окигп»^и« ^ горизонтам «законсервирован?
лачиваиия молийяр м̂я’ ^ Домерзлотное время процессы выте| 
?овый Г о й  поГвержен"'’с°̂ ^̂ ^̂  ̂ верхний двухм4
приятными ycлoвиL^н „ оттаиванию и обладает благО|
до появления мнпгпЛ окисления молибденита, начавшегос'! 
вания молибдена Таким^'^обп7^'"°’ “̂  ” поверхностного выщелач»( 
вый слой является по rvrr̂ PPT " ’ "РИ"оверхностный надмерзл» 
Штокверкового П так ^  современной зоной окислеиия «Ч 
сторождений. ’ Других забайкальских молибденовых «Ч

денкые данные позвш?ятт” ° ^ ^ ^  увеличить, но и прио̂
П в забайкальских ,енной зоной окисления яяпЛ!. месторождениях совреме

вергающнйся cesoHHOMv лишь приповерхностный слой, о̂Д
2) (1—4лП-

дит в пределах сош^еменн^” выщелачивание ^молибдена проис̂ ®
дена здесь в 2—5 раз окисления; содержание молн
64 ^ « сульфидных рудахГ

3) интенсивность выноса молибдена из руд находится в прямой 
зависимости от степени окисления молибденита.

Как уже отмечалось ранее, на степень окисления молибденовых 
руд кроме региональных действует целый ряд локальных факто
ров, важнейшими из которых являются их минералогический со
став, содержание молибденита, структурно-текстурные особенно
сти руд, послерудная тектоника.

М и н е р а л о г и ч е с к и й  с о с т а в  р у д . Влияние этого фак* 
тора на степень окисления молибденита фиксировалось на всех 
исследованных месторождениях, но наиболее отчетливо оно jia- 
блюдалось на месторождении Жильное П. На нем устанавли
вается четко выраженная горизонтальная зональность в распреде
лении различных стадий минерализации: на восточном фланге 
месторождения развиты кварц-молибденитовые руды, связанные 
с проявлением ранних стадий минералообразования, на запад
ном— молнбденит-полиметаллические со значительным содержа
нием пирита, обусловленные развитием поздних стадий (кварц- 
пиритовой и карбонатно-полиметаллической). В итоге при прочих 
равных условиях степень окисления молибденита в рудах запад
ного фланга выше, чем в рудах восточного (табл. 4).

Т а б л и ц а  4

Степень окисления молибденита в рудах  различны х флангов 
м есторож дения Ж ильное П

Фланг «есто- 
рождеинн Характер руды

Расстояние от 
поверхности,

м
Место взятия 

проб
Количест
во проб

Степень
окнсления,

S

Восточный

Западный

Кварц-молибдени
товые руды с при
месью пирита 

Молкбденит-по- 
лиметаллические ру
ды с большим ко
личеством пирита

1 - 3
15.0

1—3
18.0

Канавы
Шурфы

Канавы
Штольня

98
308

289
115

33
10

43
19

Поскольку галенит, сфалерит, халькопирит при окислении 
образуют только сульфаты без выделения свободной серной кис
лоты, то основным источником ее образования являются дисуль
фиды [13]. Свободная серная кислота, как известно, препятствует 
образованию Ре(ОН)з, адсорбирующего шестивалеитный молиб
ден, и способствует его миграции.

Таким образом, степень окисления молибденита зависит от ко
личества дисульфидов в руде и в первую очередь от содержания 
пирита. Это согласуется с экспериментальными данными Н. И. Хи- 
тарова и Л. Я. Иванова 13], которые, изучая кислотность раство
ров, получившихся после б-суточного окисления сульфидов, уста
новили следующее значение pH: пирит—^2,01; молибденит — 2,19; 
галенит— 4,82; халькопирит — 5,76; арсенопирит — 7,32.
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С о д е р ж а н и е  м 'ол ii б д е н и т  а в р у д е .  Влияние этот- 
фактора на степень окисления следует, по-видимому, рассматр: 
вать как частный случай влияния минералогического состава р)’ 
на интенсивность их окисления. Действительно, молибденит 
дисульфид является источником образования свободной щщ{ 
кислоты и его продукты окисления характеризуются повышение 
кислотностью. Следовательно, увеличение содержания -молнбде' 
нита должно создавать благоприятные условия для более ннты] 
сивного его окисления. Этот вывод полностью подтверждаете 
фактическим материалом, полученным при обработке результат:

rut;. I. ларактер зависимости степени окисления молибденита 
от содержания его в рудах месторождения Ш токверновое I 

(график построен по 595 пробам)

опробования ряда забайкальских месторождений. Характер запК| 
симости степени окисления молибденита от содержания его в 
виден на графике рис. 1.

Приведенные данные показывают, что непосредственно вбли 1̂ 
поверхности (интервал 0 - 6  м) процессы окисления интенсив»^ 
проявились в наиболее богатых рудах. Иными словами, в совр̂  ̂
мен НОИ зоне окисления между степенью окисления руд и содеР) 
жанием в них молибдена существует прямая зависимость. i 
этом теснота связи между ними возрастает по мере увеличен! 
содержания молибдена.

характер зависимости существенно .меняется. 
процесса окисления влияют уже другие 

тектоника главным, по-видимому, является послеруД

о с о б е н н о с т и  руД 
окисли?елц^гг’̂ “ благоприятные условия для проипкан^

агентов к молибдениту. Наблюдения на Р
DD



месторождений показали, что при прочих равных условиях наи
более сильно подвержены окислению молибденитовые прожилки, 
несколько менее— гнезда молибденита и крупная вкрапленность 
в измененных вмещаюших породах и менее всего — мелкая вкрап
ленность молибденита в кварце. При этом наиболее стойкими 
к окислению являются бедные мелко- и тонковкрапленные руды 
в кварце (табл. 5).

Т а б л и ц а  5
Изменение степепп окисления молибденита в зависимости от структурно- 

текстурны х особенностей на м есторож дении Ш токверковое 111

Структурно-текстурные особенности руд Колнчс^стно
проб

Степень окнс> 
ленпя, %

молибденита в измененном
6 86

13 79
5 58

«Сухие" прожилки 
граните

Густая вкрапленность среднечешуйчатого молиб
денита в измененном граните.................* . . . .

Редкая мелкая вкрапленность молибденита в кварце

П р и м е ч а н и е .  Все пробы отобраны по канавам.

П о с л е р у д п а я  т е к т о н и к а .  Влияние этого фактора на 
степень окисления отмечалось многими исследователями на раз
ных месторождениях [1—5, 7, 8, 12, 14]. В результате проявления 
послерудной тектоники создаются благоприятные условия для 
проникания растворов, заключающих свободный кислород, к пер
вичным сульфидным рудам. Общеизвестно, что наиболее интен
сивно и на большую глубину процессы окисления развиваются 
именно в зонах трещиноватости и дробления. Послерудная текто
ника значительно осложняет морфологию зоны окисления, осо
бенно ее нижнюю границу. За счет ее проявления глубина зоны 
окисления даже на одном месторождении изменяется в широких 
пределах: от 2—3 до 85—90 м  (месторождение Штокверковое I) 
и даже от 3 до 150 м  (месторождение Штокверковое III).

Проявлением послерудной тектоники обусловлено чередование 
по глубине сульфидных и окисленных руд. В этом отношении 
весьма характерен пример с изменением степени окисления по 
скважине № 57 на месторождении Штокверковое 1П (рис. 2). 
С поверхности скважина пройдена по интенсивно окисленным ру
дам. С глубиной степень окисления постепенно убывает и на 
47—60 м  были вскрыты сульфидные руды. На интервале 60—72ai 
опробоваиием вновь установлена высокая степень окисления руд 
(до 357о), Просмотр керна показал, что этот интервал представ
лен дроблеными гранитами.

Таковы в общих чертах наиболее характерные для забайкаль
ских месторождений факторы, влияющие на степень окисления 
молибденита. Последним, как уже отмечалось, в значительной 
мере предопределяется интенсивность выноса молибдена из руд. 
Кроме степени окисления, существенное влияние на интенсивность 
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выщелачивания оказывает и состав окисленных руд, так как раз
личные вторичные молибденовые минералы имеют неодинаковую 
устойчивость в зоне окисления. Поэтому знание степени окисле
ния молибденита и минералогического состава окисленных руд 
позволяет правильнее подойти к оценке сульфидного молибдено
вого ооуденения по его повеохностиому Bbixonv.
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вого оруденеиия по его поверхностному выходу.

В зоне окисления забайкальских молибденовых месторожденпн 
наиболее распространенными вторичными минералами молибдена 
являются феррнмолибдит и повеллит. Количественные отноше*

ния между ними можно характеризо
вать распределением окисленного мо
либдена по данным рационального 
анализа (табл. 6),

Результаты исследований показы
вают, что феррнмолибдит и повеллит 
в зоне окисления забайкальских мо
либденовых месторождений присут
ствуют примерно в одинаковых коли
чествах, иногда один из минералов 
(чаще феррнмолибдит) несколько 
преобладает. Вульфенит в зоне оккс- 
ления встречается крайне редко и в 
незначительных количествах. Кроме 
того, присутствие молибдена, как пра
вило, фиксируется в окислах и гидро
окислах железа и в ярозитах. Содер
жание в них молибдена колеблется о 
сотых долей процента до 2%. Форма 
нахождения молибдена в этих мине
ралах недостаточно ясна, но напболе 
вероятным является предположение о 
наличии «очень тонкодисперсной ме* 
ханической смеси молибдена, по-вй* 

димому, в форме Л1оОз или гидрата окисла с гидроокислами 
леза и ярозитами» [10, 11].

Феррнмолибдит. Наиболее благоприятны для его образований
растворы^ с рН ~3. В условиях зоны окисления ферримолпбди >
взаимодействуя с растворами, обладающими более высоким зяа̂
ченнем pH, легко разлагается. При этом на месте минерала
ются лшлибденсодержащие гидроокислы железа, а основна 
часть молибдена мигрирует.

Таким образом, преимущественное развитие в окисленных РУ 
дах поверхностного выхода ферримолибдита и молибденсодеР>*^ '̂ 
щих гидроокислов железа н ярозитов (даже если они 
ствуют в небольших количествах) может свидетельствовать о и 
личии на глубине промышленных руд.

в нейтральных или слабощелочных ра'; 
Р , т. е. В присутствии сильного нейтрализатора, огрзйИ
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Бающего существование кислых растворов, а следовательно, пре
пятствующего миграции молибдена. Таким нейтрализатором яв
ляются карбонатные породы.

Т а б л и ц а  б
Распределение окисленного молибденита по минералам в зон е окисления 

забайкальских молибденовых месторож дений

Месторождение Характер пробы

Среднее содержанке окнслеииого Мо, ?;

Общее Зз счет фер- 
рнмолкбдита

Зз счет 
паоеллнтз

Отношеике 
Мо повеллнта

Мо ферри- ыол1<бд1гга

Ш токверковое I 
Ш токверковое II

Ш токверковое III 
Жильное II

восточный фланг

западный фланг

Жильное I

Технологическая 
Групповая по 

скважинам 
Технологическая 
Групповая по 

канавам 
Групповая по 

скважинам 
Групповая по 

канавам 
Групповая по 

штольне 
Технологическая

0,096
0,046

0Д2
0,087

0,008

0,108

0,048

0,035

0,048
0,032^

0.05
0,044

0,004

0,066

0,035

0,016

0,047
0,014

0,07
0,043

0,004

0,037

0,012

0,019

Ы ,0
1:2,3

1:0,7
Ь1,0
1 * 1,0

1*1,8
1:2,9

Ь 0 ,7

Отсюда следует, что в окисленных рудах существенно повел- 
литового состава явления выщелачивания молибдена проявились 
крайне слабо. Поэтому содержания молибдена в окисленных и 
сульфидных рудах в этом случае будут близки между собой.

Вульфенит значительно чаще встречается в зоне окисления 
свинцовых и свинцово-цинковых, чем молибденовых месторожде
ний. Его устойчивость в условиях гипергенеза, по данным
Н. И. Хитарова [3], в десятки раз выше, чем повеллита. Поэтому 
миграция молибдена, выпавшего в форме вульфенита, практиче
ски исключается.

За счет высокой устойчивости происходит его накопление 
в зоне окисления. Следовательно, нахождение вульфенита даже 
в значительных количествах не может явиться надежным крите
рием для обнаружения на глубине не тольгш промышленных, но 
и бедных молибденовых руд.

Выводы

Ь Зона окисления забайкальских молибденовых месторожде
ний сформировалась до появления многолетней мерзлоты.

Интенсивное окисление п выщелачивание в настоящее время 
характерно лишь для деятельного слоя, подверженного сезонному 
оттаиванию. Его мощность колеблется от 1 до 4 ли Этот npimo-
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верхностный слой по существу является современной зоной окне* 
ления. Руды деятельного слоя резко обеднены молибденом 
(в 2—5 раз) по сравнению с сульфидными рудами.

2. Интенсивность выщелачивания молибдена зависит от мине
ралогического состава окисленных руд и степени окисления мо
либденита. Между интенсивностью выноса молибдена и степенью 
окисления молибденита устанавливается прямая зависимость.

3. Степень окисления молибденита находится в прямой зави
симости от количества сульфидов и в первую очередь пирита н 
молибденита в руде. Степень окисления молибденита тем выше, 
чем больше сульфидов в первичных рудах.

4. Наибольшую степень окисления при прочих равных усло
виях имеют богатые прожилковые, наименьшую — тонковкраплен- 
ные руды.

5. Интенсивность процессов окисления молибденита выше в ме
стах проявления послерудной тектоники.

6. Наиболее распространенными вторичными молибденовыми 
минералами в зоне окисления забайкальских месторождений яв
ляются ферримолибдит и повеллит. Редко и в незначительных ко
личествах встречается вульфенит. Постоянно присутствие молиб
дена фиксируется в окислах и гидроокислах железа и в ярозитах, 
где его содержание колеблется от сотых долей процента до 2%.

7. Ферримолибдит и повеллит в зоне окисления забайкальских 
молибденовых месторождений присутствуют примерно в одинако
вых количествах. Иногда один из минералов (чаще ферримолиб
дит) является преобладающим.

8. Преимущественное развитие в описанных рудах феррпмо- 
либденита н молибденсодержащих гидроокислов железа и яро* 
зитов, встречающихся даже в небольших количествах, может сви
детельствовать о наличии на глубине промышленного молибдено
вого оруденения.

9. Для того чтобы судить о промышленных концентрациях мо
либдена на глубине по поверхностным выходам с преобладаю
щим развитием повеллита, необходимо, чтобы содержание молиб
денита в окисленных рудах было близко к промышленному.

ш. Присутствие в зоне окисления, даже значительного коли*
ГичныхХ ибденовых р у Г " ' ” обнаружения пер-
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A. C. Калинин, Г. Г, Калуцкий

ПРОДУКТЫ к и с л о т н о г о  ВЫЩЕЛАЧИВАНИЯ 
НА ОДНОМ МОЛИБДЕНОВОМ МЕСТОРОЖДЕНИИ

При изучении на редкометальных месторождениях послемаг- 
матического метасоматоза, связанного с кислыми интрузиями, 
в последнее время все чаще и чаще обращают внимание на слу
чаи изменения характера преобразования исходных пород в про* 
странстве. Иногда эти изменения столь значительны, что в одно и 
то же время, но в различных участках могут появляться породы, 
для образования которых необходимы взаимоисключающие усло
вия. Сюда относятся наблюдаемые на некоторых месторождениях 
примеры смены в пространстве щелочного метасоматоза кислот
ным выщелачиванием и наоборот. Особенности этого процесса до 
сего времени известны только в самых общих чертах и составляют 
одну из важнейших проблем современной теории рудогенезиса. 
Поэтому каждое наблюдение, свидетельствующее о подобной 
смене в различных метасоматичсских зонах изменений боковых 
пород прямо противоположного характера, представляет значи
тельный интерес и требуе! внимательного исследования.

В настоящей статье рассматриваются некоторые вопросы фор
мирования серкцит-кварцевых пород, встреченных на одном мо
либденовом месторождении Сибири. Сами по себе эти породы,
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образующиеся в условиях кислотного выщелачивания, большог 
интереса не представляют, однако характерно, что они закоЕ* 
мерно сменяют в пространстве калишпатизированные гранитоидь! 
появившиеся в результате типичного щелочного метасоматоз1 
Именно последнее обстоятельство весьма важно для выяснспа! 
характера эволюции послемагматического процесса, а следовг! 
тельно, и рудообразования.

Рассматриваемое молибденовое месторождение залегает в грг 
нитоидах умеренно кислого состава мезозойского возраста и nps’ 
урочено к региональному разлому северо-западного простирани?' 
Рудные тела, имеющие неправильную форму, в целом вытянр 
согласно направлению разлома и представлены метасоматн' 
чески измененными породами с молибденовой и медной мш 
рализацией. Не останавливаясь более подробно на общих во' 
просах геологического строения месторождения, поскольку от| 
в данном случае не являются существенно необходимымя 
можно отметить, что процесс рудоотложения в основном связа|[ 
с интенсивной калишпатизацией замещаемых пород. Поэтом] 
рудные тела месторождения сложены преимущественно сильв(| 
измененными гранитоидами с повышенным содержанием ка, 
лиевого полевого шпата, а местами калишпатовыми метасома' 
титами.

Кварц-серицитовые породы по своему распространению значн̂  
тельно уступают калишпатизированным породам. На поверхност1( 
они устанавливаются в виде отдельных полос, которые иногда Д0| 
статочно хорошо увязываются между собой по соседним канава!!̂  
и протягиваются на довольно значительные расстояния, измеряе-̂  
мые сотнями метров. Мощность зон серицит-кварцевых пород рзЗ| 
лична, но обычно не превышает 1—2 м, только изредка достй( 
гая 20 30 м. Весьма характерным является факт наиболй, 
широкого развития данных образований среди мелкозернистьП| 
гранитов, тогда как в более крупнозернистых разновидностях из 
значительно меньше.

Судя по имеющимся в настоящее время данным, серицит-квар|, 
цевые породы развиты преимущественно в верхней части место; 
рождения и с глубиной сравнительно быстро в ы к л и н и в аю тся , 
(рис. 1). Как правило, они залегают среди к а л и ш п а т и з и р о в а н н Ы 5 | 

В отдельных случаях маломощные тела cepHU«Ji 
(0,1—0,3 ие) выходят за границы области каЛ11| 

шпатизации. ^  |
изменения среди описываемых пород можно выД̂ '; 

гпяниткт разновидности: 'cepHUHTH3HpODaHlIbf|
оолы г ’ и мусковит-серицит-кварцевые
роды с пиритовыми прожилками. , «
cTDWTVDwTn^^ характерно сохранение гранитов^
ц и тГ  кптппкг" ^  относительно небольших количеств сер«| 
пом * ^ часто можно обнаружить только под микро̂ ^
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Серицит-кварцевые породы представляют собой продукт даль
нейших, более глубоких изменений, приводящих к существенному 
преобразованию замещаемого гранита: первоначальная струк
тура совершенно утрачивается, и порода оказывается сложенной 
из кварца и серицита с некоторым количеством реликтового поле
вого шпата. Вместе с указанными изменениями в породе появ
ляются рудные минералы: молибденит, пирит, халькопирит, гале
нит и сфалерит.

Породы третьего типа характеризуются значительно большей 
степенью изменения. Ог описанных они отличаются большим со-

N . ' Г 'ЛV • ’ . • ч  . v .; A ■ . . . . \
+ V .  ч:- . - / V  'АN- * . ' ‘Л- “ ' ■ 'Ч

..  / ;  ' * ‘ Ч ' *• ' Ч

\ , * - • . .  * • •'

\*  ‘ ‘ - .‘ л
\+ -  • . * ‘ *• +. • . /  \-Н

ч-

+

-I-

+

Г -t- I/
Схематический геологический разрез верхней части тела из

мененных пород:
/ — неизмененный гранит; 5 — калиш патпзированны П  гранит; J — се- 

рнциТ'Кварцсвые породы

держанием мусковита и, что весьма характерно, признаками яв
ного разложения рудных минералов, особенно пирита.

В маломощных зонах серицит-кварцевых изменений иногда 
удается проследить переходы всех трех типов пород. Обычно 
центральная часть таких зон сложена кварцем пли целой серией 
близко расположенных кварцевых прожилков, по обе стороны ко
торых располагаются породы в порядке убывания степени их из
менения, Следует также отметить, что в участках более широкого 
развития процесса серицитизации указанная зональность четко не 
проявляется.

Распределение пирита в интенсивно серицитизированных поро
дах весьма характерное. Прежде всего выделяются пиритовые про
жилки, обычно располагающиеся по системе близко расположен
ных параллельных трещин. Эти прожилки чаще не выдержаны по
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мощности и нередко вырождаются в линзы. Вместе с пириЦ 
в них присутствует кварц, но встречаются и мономинеральные пи* 
ритовые прожилки. В других метасоматических породах место[ 
рождения подобные мономинеральные пиритовые прожилки cpait 
лительно редки, следовательно, их образованйе находится, по-в« 
димому, в связи с условиями кислотного выщелачивания.

Помимо прожилковых выделений пирит находится в массе се̂ 
ридитизироваинои породы в виде отдельных зерен. Он носит яв , 
иые следы разрушения и вполне определенно замещается сернцнт 
кварцевым агрегатом. Иногда в распределении пиритовых зерсв̂  
проявляется некоторая закономерность, в частности, наблюдаетс!| 
цепочечное расположение их. В этом случае не исключено част»ч| 
мое замещение более древнего пиритового прожилка серицит- 
кварцевыми породами,

Серицит-кварцевые породы обычно содержат молибденит, 
его значительно меньше, чем в калишпатизнрованных граинтои- 
дах. Видимые в шлифах соотношения этого минерала с пиритом 
и серицитом (мусковитом) не совсем ясны, в некоторых случаях 
наблюдаются нечеткие пересечения молибденита серицитом, что 
дает основание предполагать более поздний возраст последнего, 
Встречаются характерные срастания молибденита и мусковита 
с взаимным расположением чешуй обоих минералов по спайно
стям. О возрастной последовательности здесь говорить очень 
трудно.

Соотношения молибденита с пиритом указывают на более 
роятный поздний возраст первого.

Особенно интересно появление в породе турмалина, встречаю
щегося на месторождении очень редко. В одном из шлифов этот 
минерал приурочен к прожилку с пиритом, кварцем, кальцитом Я| 
мусковитом. Наиболее тесно турмалин оказывается связанные ̂ 
с пиритом. Как правило, зерна турмалина непосредственно сопри* 
касаются с пиритовыми, причем характер их взаимоотношение 
двоякии: в одних случаях пирит цементирует зерна турмалина, 
в других удлиненные кристаллы турмалина пересекают пирнт- 
Подобная пространственная связь минералов, по-видимому, сви* 
детельствует об одновременности их образования. Пирит и тур* 
малин можно рассматривать как те минеральные формы, в кото
рые входит ̂ железо в зависимости от изменения физико-химиче* 
ских условии минералообразования.
а ^ данных метасоматических породах встречается
шпат^? Р®-^«ктов и исключительно там, где сохранялись полевое ̂

выше, серицит-кварцевые породы 
как на верхних горизонтах месторождения,
нением там опп практически не встречаются и главным из. 
вГжно лля пп» калишпатизация. Это обстоятельство очень

,вых повод механизма формирования серицит-квар«е
Р Д может быть объяснено исходя из двух точек арен» '
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Б первом случае решающим фактором является разновозраст- 
ность процессов, во втором — различие физико-химических усло
вий метасоматоза на различных горизонтах месторождения. Оче
видно, становиться на первую точку зрения было бы не совсем 
правильно. Во всех случаях источники растворов могут нахо
диться только в глубине, следовательно, каждое поступление рас
творов в область изменения имеет направление снизу вверх» т. е. 
восходящее. Поэтому, допуская в период, следующий за перио
дом максимальной калишпатизации, поступление «новых» порций 
кислых растворов, необходимо ожидать наиболее интенсивную се- 
рицитизацию именно на глубоких горизонтах, где растворы не по
теряли своей активности в результате взаимодействия с боковыми 
породами. Поскольку этого не наблюдается, предположение
о привносе из глубины кислых растворов теряет смысл. Кроме 
того, при таком допущении должна была бы появляться четкая 
метасоматическая зональность, особенно хорошо фиксируемая 
в наиболее мощных телах серицит-кварцевых пород. Но, как под
черкивалось, такая зональность наблюдается редко и только у не
больших зон серицитизации.

Исходя из описанного, главным фактором, обусловливающим 
образование в различных участках неодинаковых пород, следует, 
по-видимому, признать различие самих условий поррдообразо- 
вания.

Очевидно, эти различия не вызваны неоднородностью мине
рального состава замещаемых пород на верхних и нижних гори
зонтах, так как и там, и здесь распространены практически оди
наковые породы, Не отмечено также изменений тектонических 
условий на различных уровнях месторождения. Наконец, градиент 
температуры и давления в пределах 100—150 по вертикали едва 
ли был значительным. В этом отношении большое значение дол
жно иметь общее понижение температуры процесса формирова
ния метасоматических пород.

В частности, Д. С. Коржинский [I] понижением температуры 
охлаждающегося интрузива объясняет «опускание зоны макси
мальной кислотности», в результате чего кислотное выщелачива
ние в определенных участках сменяется появлением мусковита 
и микроклина в прожилках.

По мнению авторов, дифференциация условий образования ме
тасоматических пород в пространстве вызвана прежде всего из
менением состава растворов по пути их движения снизу вверх под 
влиянием насыщения компонентами вмещающих пород. Это могло 
If меть место только в более поздний период послемагматического 
метасоматоза при снижении активности растворов.

Сходные явления обнаружены Е. П. Малиновским [2] на Пер
вомайском молибденовом месторождении. Там «снижение интен
сивности микроклинизации на верхних горизонтах штокверка, 
очевидно, вызывается несколькими причинами: понижением тем
пературы процесса, снижением концентрации калия и, наконец,
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извлечением кислотных компонентов из вмещающих пород. К к' 
менту отложения молибденита мог начинаться даже обратв'} 
процесс кислотного выщелачивания — замещение микроклина»! 
сковитом». В данном случае имеет широкое развитие тот процй 
который на Первомайском месторождении только начинался и 2 
разился главным образом в уменьшении интенсивности щЦ 
ного метасоматоза на верхних горизонтах.

Рассматривая формирование серицит-кварцевых пород ц  
процесс, закономерно сменяющий щелочной метасоматоз, мож̂  
предположить, что по мере затухания последнего кислотное 
щелачивание должно проявляться во все больших масштаба]’ 
При этом область благоприятных условий для его проявления 
дет расширяться вместе с падением активности растворов н 
щего понижения температуры, в результате чего серицпт-кварк. 
вые изменения накладываются на калишпатизацию. Последве̂  
явление отчетливо устанавливается как в забоях горных 
боток, так и в отдельных штуфах. |

одного

Выводы
1. Появление серицит-кварцевых
ЮГО М О Л и б п й н л п л г л  ----------------

^явление серицит-кварцевых пород на верхних горизонт!:
молибденового месторождения, по всей вероятности

связано с вертикальной дифференциацией к и с л о т н о -щ е л о ч й Ы
ITBO D Q R  К’п т п п -а с т  -----------  ------ -..««И'

связано с вертикальной дифференциацией кислотно-щело 
свойств растворов, которая происходит в результате насыщ 
их компонентами боковых пород.

2. Этому процессу благоприятствовало общее
пературы интрузивного тела, вследствие чего с^рицит-квар
породы развиваются в целом несколько позднее, чем калиш 
зированные граниты.
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В ®1. К о р ж и н с к и Г {  Д . С. Очерк метасоматических
«Основные проблемы в учении о магматогснных рудных м е с то р о ж д е н и я  •  ̂
АН СССР, 1953. бдеяйг:

2. М а л и н о в с к и й  Е. П. Растворенне и п е р е о т л о ж е н и е  мол»
в процессе микроклинизации на Первомайском месторождении. «Геоло л 
пых месторождений*, 1 9 6 0 , №  3 . '

В, Г. Гладков, В. А. Иамолов, Б. Я.

о  МОРФОЛОГИИ р у д н ы х  ТЕЛ и  и х  ЛОКАЛИЗАЦИ'^ 
НА ПОЧЕКУЕВСКОМ МЕСТОРОЖДЕНИИ

Почекуевское полиметаллическое месторождение нахоД' | 
В западной части Кличкинского рудного поля Кличка.  ̂

Несмотря на то что местоппжп(»ама ---------------»>тоо
оно еще 
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------- - *v-j«'jftntiUKuro рудного поля Кличка. jei;
)тря на то что месторождение известно с 1782 г., и У ^  
недостаточно. Промышленная ценность его тракту

различно. В частности, А. П. Дрозжилов, В. П. Беседин и 
И. С. Рудник рассматривали месторождение как промышленное, 
со значительными запасами свинца, цинка и мышьяка. С.С, Смир
нов [4] также характеризует^го «как одно из крупнейших в Во
сточном Забайкалье». Однако В. П. Дзядок и Е. Г. Ануфриева 
в окончательном геологическом отчете высказали противополож
ное мнение. Они относят месторождение к числу непромышлен
ных, с  незначительными запасами металлов.

Такие противоречивые данные о промышленной ценности ме
сторождения объясняются тем, что в геологических отчетах вы
сказываются совершенно различные взгляды на морфологические 
типы оруденения и их количественное распространение. Основные 
разногласия сводятся к следующему: одни принимали рудные об
разования за пластовые, выдержанные по простиранию и паде
нию жильные тела значительной протяженности (С. С. Смирнов), 
другие (В. П. Беседин, И. С. Рудник)— за серии секущих, реже 
пластовых жил и, наконец, В. П. Дзядок— за жильные, линзо- 
и гнездообразные тела, но с преобладанием мелких гнездовых.

В 1961 г. группой сотрудников Иргиредмета были проведены 
геологосъемочно-ревизионные работы по перспективной оценке 
Почекуевского месторождения. В результате исследований полу
чены дополнительные данные, позволившие выделить пучковую 
структуру месторождения [I], по-новому трактовать морфологиче
ские типы оруденения, их распространение, вещественный состав, 
условия локализации и в результате всего дать перспективную
оценку месторождению.

Почекуевское месторождение приурочено к подсвите переме
жающихся известняков и сланцев, которая по литологическому 

.составу делится на две части — верхнюю карбонатно-сланцевую, 
характеризующуюся переслаиванием известняков с глинистыми,

I углисто-глинистыми и кремнистыми сланцами, и нижнюю, преиму
щественно сланцевую. Первая прослеживается в центральной, 
а вторая— в северной части месторождения. Вдоль южной 
границы месторождения распространены кварцево-сернцитовые и 
графитисто-слюдистыё филлитизированные сланцы (рис, 1), 

Магматические породы представлены дайками диабазов и ми
крогранитов, распространенных в основном в западной части ме
сторождения.В структурном отношении месторождение приурочено к юж
ному крылу горст-антиклинальной складки западно-северо-запад
ного простирания, осложненному складчатыми структурами бо> 
лее высоких порядков. О широком развитии складок свидетель
ствуют наличие их в горных выработках и разветвление одного 
горизонта известняков по простиранию на несколько. Формы 
складок весьма разнообразны: флексуры, остроугольные, сундуч
ные и др.

Для месторождения характерно широкое проявление разрыв
ной и трещинной тектоники. Выделяются три системы разрывных
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нарушений; субширотные, северо-северо-восточные, или субмери- 
диональные, и северо-восточные. Наибольшее распространение 
имеет первая! система, которой принадлежит более 50% всех вы
явленных нарушений. Они в большинстве случаев согласны с про
стиранием пород, имеют падение в северных румбах под углом 
60—80°. Сюда относятся и наиболее крупные разломы — Юлсный, 
Центральный и Северный.

Вторая система имеет ограниченное распространение. Падение 
этих нарушений восток-юго-восточное под углом 70—80®.

Нарушения третьей системы,^которыми, по-видимому, контро
лируется положение даечного комплекса, отмечены только в за
падной части месторождения. Падение их северо-западное, кру
тое (60—80°).

Швы разрывных нарушений выполнены в основном охристым 
материалом бурого цвета и глинкой трения с обломками боковых 
пород. Довольно часто отмечаются зеркала скольжения.

Трещиноватость, проявившаяся на месторождении, объединена 
в две генетические группы: 1) трещины, возникшие при складко
образовательных движениях; 2) трещины, связанные с разрыв
ными нарушениями. Первые— более ранние и представлены тре
щинами отслоения н скола. Вторые параллельны нарушениям м 
в большинстве случаев представляют трещины скола.

На месторождении выделяются следующие морфологические 
типы оруденения в порядке их распространенности: I) жильное, 
2) гнездовое, 3) линзообразное, 4) трубообразное.

Выделенные рудные тела представлены вкрапленными, реже 
сплошными типами руд и не отличаются большим разнообразием 
минералов. Они сложены пиритом, сфалеритом, арсенопиритом и 
в меньших количествах булаюкеритом и галенитом.

Наибольшим развитием пользуются жильные тела, залегаю
щие в основном согласно со слоистостью вмещающих пород, но 
местами являющиеся и секущими. Они обладают значительной 
протяженностью по падению. Длина их по простиранию колеб
лется от 15 до 50 м. Мощность жил варьирует в пределах 0,1— 
1»5 м. Отдельные жилы по простиранию и падению быстро пере
ходят в прожилковые тела. Границы жил и прожилков резкие, 
четкие. Вблизи них наблюдается незначительное окварцевание 
вмещающих пород.

Гнездообразные рудные тела имеют неправильную, реже иза- 
метричную форму с размерами от 0,5X1 до 3X2 м. Распростра- 
пение их неравномерное: наряду с участками, насыщенными 
этими телами, имеются значительные интервалы, в которых они 
отсутствуют.

Рудные тела линзовидной формы развиты значительно меньше. 
Длина их составляет 2— 15 ж, мощность 0,2—1,5 м. Форма линз 
разнообразная: чаще неправильная, реже чечевицеобразиая.

Ограниченное распространение имеют уплощенные трубооб
разные тела. Одно из них, приуроченное к пересечению двух
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тектонических нарушений, встречено в пределах зоны № 10. Длина 
его по простиранию составляет около 100 м, а мощность до 5 л. 
Окисленная часть тела отработана, причем из общего, количества' 
металлов, добытых на Почекуевском месторождении в дореволю
ционное время, из него получено более 60% свинца и серебра. 

Выделенные морфологические типы рудных тел в пределах ме
сторождения образуют определенные группировки линейной фор- 
мы —рудные зонызалегающие в перемежаемости известняков и 
сланцев, где они приурочены к разрывным на рушениям субшн- 
ротного направления. Длина их различна и колеблется от 500 до 
1000 м. Мощность изменяется от 2 до 30 м  в зоне окисления п oij
1 до 20 л  в сульфидных рудах. Границы зон являются условными 
и установлены по результатам опробования. Элементы залеганм 
довольно выдержаны, простирание северо-западное, близкое 
к широтному (280—310°), с падением на северо-северо-восток под 
углом 60—80®. Часто в разрезах они располагаются одна -под дру
гой, образуя целые группы сближенных рудных зон. Большинство 
зон имеет юго-восточное склонение под углом 20—30° (рис. 2). 
При этом наиболее крупными и протяженными по склонению, от
личающимися большей насыщенностью рудных тел с повышеннш 
содержанием полезных компонентов, являются зоны, имеюши? 
небольшие углы склонения (№ 2, 3, 6, 9, 10). Этот факт хорошо 
согласуется с данными по рудному Алтаю, где «именно полого 

\ пространстве гидротермальные струи (пучки"
мальныР1?я1̂п прочих благоприятных условиях, дают макси мальные накопления руд» [2].

факторы локализации полиметаллнче- 
лпть на два випя Почекуевском месторождении можно разд®' 

структуоныр 9  ̂ ........
— **w,wftjcdi:KOM месторождении можно раэд 

ть на два вида: 1) структурные, 2) литологические. ..
труктурные факторы имеют основное значение для рзспр^Д 

В ОДНИХ случаях приурочены к cepi 
t  “" ‘«очным субширотным разрывным нару

НИИ и н местам сочленения и пересечения иаРУ
р о к о Г р ^ я 7 к л 7 д : : ^ " ~  трещиноватости и

месторождения являете  ̂
РУшетп-Г*"’̂  °^особления В nrf “ ^РУшений, вмещающих почт! 
ные DP главным ^ лежачем боках этих нз
протяженнпТ“^°^”'^^ '̂^ рудные Жильные и гнездообраз
ляется зпиа ” *^^^остоянну|п имеют значительную
‘̂ арушення% ’ Р^^^^оложеиня Примером этого

Здеа л р е о б Г а ^ / 1 „" боку%ентральног^
ильные и гнездовые тела,

J'wa поннмаетс.
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рактернзующпеся значительными размерами и густотой pacnpi 

деления*Крупные нарушения, отмечающиеся по северной ’и южной rpj 
ницам месторождения, являются слабооруденелыми. Они обычн;
выполнены пиритом, карбонатами, кварцем.Субширотные нарушения часто сопрягаются между собо?
а также с южным разрывным нарушением как по простираннк
так и по падению. К участкам сопряжений приурочены гнездовь'
и трубчатые рудные тела сложной формы (рис, 3 ). HanpiiMefI

-------— I— ГГТЙГ

Е З з
Рис. 3. Характер локализации оруденения в участках разви

тия разрывных и складчатых структур:
аарнсовка кроадк штрека 3 о интервале 

W л, о —• зарисооха северной стеихн штрека № 3 в интервале 122 
известняки^ 2 -  известкойа-глиннстые и углисто- 

глинистыс слаииы; 3 — разрывные нарушения; 4 — рудные тела

в местах сопряжения рудных зон № 2, 3, 4 между собой и с й*
м ред обохрев»“ ^

п е о к м гн ! ® локализации оруденения имеют учас№'
рушений Так ^ и субмеридиональных
диональным i  центрального нарушения с
тельное увеличрии™''*'°*' части месторождения отмечается з 
по сомдним пГпЛ рудной зоны № 3, в то время «*
же участкам nomnnu ее почти не изм еняется. К ’' j.
отличающиеся повы пр"̂  ” крупные трубообразные Р У ^ “ \,еро'1 
этому я м а д еяз^ Г а^ Т о  содержанием свинца. ПриМ^П

складчатые ̂ стру^^ определенное влияние ĝ ai
нымн рудными ловушками "тъ,* являющиеся своео ^«овушкамн. Примером могут служить рудны^



вскрытые штреком № 3 в интервале 22—35 м, где они залегают 
в приядерных частях небольших складок (см. рис. 3).

Литологические факторы. Рудные зоны месторождения при^ 
урочены только к подсвите перемежаемости известняков и 
сланцев,

Оруденение практически встречается почти во всех породах 
подсвиты перемежаемости. Однако с точки зрения развития в них 
промышленного оруденения породы подсвиты неравноценны. Ана
лиз документации горных выработок и буровых скважин показы
вает, что большинство рудных тел локализуется в известняках, 
причем чаще они тяготеют к нх углистым разностям. Из выде
ленных морфологических типов-рудных тел в известняках лока
лизуются главным образом жильные и гнездовые тела.

Значительное количество рудных тел приурочено к контакту 
известняков и сланцев. Здесь в основном отмечаются жильные 
тела, имеюш.ие значительную протяженность и довольно выдер
жанную мощность.

В сланцах локализуются преимущественно гнездо- и линзооб
разные рудные тела неправильной формы и небольших размеров. 
Однако они располагаются не во всех разностях сланцев; чаще 
встречаются в известковистых, реже — в углистых и глинистых и 
почти совсем отсутствуют в кремнистых сланцах.

Следует отметить и некоторую зависимость типов руд и содер
жания полезных компонентов от лнтологического состава вмещаю
щих пород. Рудные тела, залегающие в известняках и известкови
стых сланцах, характеризуются богатыми массивными и прожил- 
ково-вкрапленными рудами, а тела в углисто-глинистых сланцах 
в большинстве случаев представлены вкрапленными и прожил- 
ково-вкрапленными бедными рудами.

О пучковой структуре месторождения. Впервые идея о пучко
вом строении колонн малых интрузий и гидротермальных струй, 
имеющих между собой парагенетическую связь, была высказана 
П. Ф. Иванкиным [1] при изучении полиметаллических месторож
дений Рудного Алтая. По его мнению, в пределах рудных полей и 
месторождений гидротермальные зоны и группировки даек, значи
тельно отстоящие друг от друга на современном эрозионном срезе, 
по мере погружения на глубину сближаются так, что в какой-то 
области стремятся сойтись в узкий жгут, который называется кор
нем всего пучка гидротермальных зон и даек. Строение и форма 
пучка определяются геологической структурой месторождения.
. В 1961 г. П. Ф. Иванкин, знакомясь с полиметаллическими ме

сторождениями Приаргунья, отметил, что здесь также наблю
даются явления пучковой структуры. В частности, в пределах 
Кличкинского рудного поля на основе представленных^ авторами 
Материалов П. Ф. Иванкин выделил три пучка: северный — субши- 
ротный, объединяющий Почекуевское и Адамовское месторожде
ния; центральный — меридиональный, включающий месторожде
ние Савинское № 5̂  и южный — субширотный, охватывающий
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Кличкннское, Сави некие № 2, 4 месторождения и др. По его мне̂ 
Ы1Ю, северный пучок сложен многочисленными рудными телами, 
короткими по падению, но уходящими по склонению на значитель 
ную глубину, и примыкает при этом вплотную к северному коН’ 
такту штока кварцевых диоритов [2].

В процессе ревизионных работ авторами был проанализиопвао 
значительный материал относительно пучкового строения Поче- 
куевского месторождения. Детальными исследованиями установ
лено, что пучок месторождения сложен рудными зонами. KPO'ie 
того, впервые сделана попытка систематизировать пучковые рудо 
носные структуры месторождения по их масштабам, В зависв 
мости от размеров пучков, по мнению авторов» можно выделить 
пучковые структуры первого, порядка, куда относится все место* 
■рождение, и второго порядка — наиболее крупные и протяженные 
по склонению рудные зоны.

Месторождение в плане представляет линейно-вытянутую ми* 
перализованную полосу длиной около 1,5 км^ в пределах которой 
рулные зоны отстоят друг от друга на расстоянии ло 100 ж. По 
простиранию в юго-восточном направлении они сближаются и 
сочленяются между собой. Аналогичное сочленение и сближение 
г падению зон, в результате чего количество ш
поослеживя^п^а поверхности месторождения
тате сочленрн1ся ^  РУДаыхзон, то ниже гор. 755 л̂  в резуль*
кыми—Л'ь 1 2 Ч r”q ® между собой и с более круп-
система т п и ы Л п .  « "Р^^-^^^^ивается только шесть. При этом вся 
ж энное юго-восточнпр сближается и приобретает выдеР'
структуру экства̂ ^̂ ^̂ ^̂ ^̂  1 5 Л o ^  Если же эту
окажется, что рудные зпим ^°^ьшую глубину (до 1000 ж)ЛО 
расположатся в сравнитР^/"^® сблизятся между со бои и 
направлении контуре котопый вытянутом в юго-восточноМ
цевых диоритов, Hax^HmpvvL ^ штоку квар
Увязка »i3aHM00TH0uieHHei rp - ^ ^  восточнее месторождеШ^я- 
в плане, поперечных разоечяу рудных зон, построенных
Ции дает фигуру древови^прп? ” "Родольной вертикальной проек-
мелких пучков — Р У Д Д .  ° пучка (состоящего из ряда болес 
тектонической зоны субшиппти ^Р^УРо^^^нного к плоскости крупно" 
няков и сланцев. Фор^а ^Ростирания на контакте извест-
Кпп ^Ро-'̂ ионным срезом так как при сечении рУ̂>‘
Корневая часть пучка н а ^  «РУпная линейная зон̂ .нее выходов руд'ь.̂  зоПа I  в 1-1.5 км юго-восточ-
тактя пи ‘̂ °°'’®*'бнного эвозипви глубине около 600"
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пых зон на месторождении. Многочисленные рудные тела также 
сочленяются, сближаются между собой по простиранию и паде
нию. В нижних горизонтах месторождения, по-видимому, имеет 
место переход рудных тел с одних рудовмещающих нарушений на 
другие. Построение зон в трех измерениях показывает, что склоне
ние свойственно не только рудным зонам и пучку в целом, но и от
дельным рудным телам (рис. 2), которые с глубиной также сбли
жаются и приобретают довольно выдержанное юго-восточное 
склонение, близкое к склонению зон. Поэтому, вероятно, следует 
рудные зоны рассматривать как элементарные пучки меньших раз
меров (второго порядка), полого погружающихся на юго-восток, 
в сторону общей для них корневой области.

Пучковое строение месторождения и рудных зон позволяет 
объяснить в некоторой степени и характер зонального распределе- 
ния оруденения. Установлено, что в направлении с востока на за
пад (в плане) наблюдается следующая пространственная смена 
оруденения: сфалерит-галенитовое, арсенопирит-сфалерит-гале- 
нитовое, пиритовое, пирротиновое. Подобная зональность наблю
дается и в вертикальном направлении. В связи с этим возможно, 
что оруденение в краевых частях рудных зон в конце пучка пред
ставлено сернисто-колчеданными рудами, а в средней части и 
корневой — сульфидами мышьяка, цинка и свинца.

Выводы

На основании геологосъемочно-ревизионных работ, проведен
ных на П04ei^yeвеком месторождении, установлено следующее:

1. Основными промышленными объектами месторождения 
являются полого погружающиеся, протяженные по склонению руд
ные зоны, включающие многочисленные рудные тела с промыш
ленным или близким к нему содержанием металлов..

Выявленное на месторождении значительное количество про
мышленных- рудных зон позволяет считать Почекуевское место
рождение перспективным на свинец, цинк, мышьяк.

2. Почекуевское месторождение представляет собой плоский 
Древовидный пучок первого порядка, состоящий из ряда более 
Мелких элементарных пучков второго порядка (рудных зон), кор
невая часть которого располагается вблизи штока кварцевых дио-

Представление о пучковой структуре и выделение в зависимо
сти от размеров пучков двух порядков п о з в о л я е т  по-иному подойти 
^ оценке и разведке более глубоких горизонтов месторождения. 
Авторы считают, что Почекуевское месторождение недоразведано 
На глубину и при проведении дальнейших буровых работ основное 
внимание следует обратить на прослеживание по склонению от
дельных рудных зон и крупных рудных тел.

Оруденение морфологически представлено жильными, гнез
довыми, линзо- и трубообразными рудными телами. Наибольшее
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распространениб имеют первые два типа тел, однако самыми кр̂с 
ными по размерам п богатыми по содержанию являются трубоо̂
разные рудные тела.

4. Локализация полиметаллического оруденения обусловлен*
структурно-литологическими факторами.

Основными структурными факторами являются: а) шпро№ 
развитие субширотных разрывных нарушений; б) сочленение су5 
широтных нарушении между собой и пересечение их с крупны»! 
субмеридиональнымй разрывными нарушениями; в) наличв 
участков интенсивной складчатости и треш;иноватостн.

Литологический контроль состоит в предпочтительной приуро 
ченности оруденения к подсвите перемежаемости известняков i 
сланнев. Большинство рудных тел локализуется в известняках, Q 
они имеют жильную и гнездовую форму. В сланцах развиты гнез! 
довые и линзообразные рудные тела. ■

ЛИТЕРАТУРА

S“ >
месторождении «СавннскоГ2 “«и локализация рудных тел
завед..сер.геологинГ1% и л ? 1и Забайкалье). «Изв. высш.
байкалья”  месторождения Восточного 3̂

А Гладков, В, А. Намолов, Б, П.

НОВЫЕ ПО ГЕОЛОГИИ И ПЕРСПЕКТИВАМ
КЛИЧКИНСКОГО рудного ПОЛЯ

За свою более чем ппл 
ное Поле изучалось мяогикт°^'"” '"°’° историю Кличкинское рР 
октябрьский период. Тем U,» '^вдувателями, особенно в поел 
" перспективы остаютлТ” ®̂ многие вопросы его 
различные взгляды на c ib v l^ ,  Например, существу®

торых находится и заклю црР^ РУДного поля, в зависимости
Авторы, занимаясь с 19вГ1!® ° перспективах.

П0Л1П имеющегося гепв перспектив
к несколько материала по РУД"»*''

Отнпр°н""‘‘ 'равнению с °поля с™,7 ''"“ '“ геологическогп ««^следователя^
B o S , “ “=новноПвр Кличкинского РУА"“'-с. с “'«едоватм р^® ''''"  (рис. I и 2). ,

ФР"ева, В Г  Ап '̂^- Г°Р«евскиГ^® ’’пад ■ В- Архангельская ^  Дзядок и Е.
ДР-). По его данным [1],

I

поле слагается «немыми» условно нижнепалеозойскими осадочно- 
метаморфизованными породами, представленными доломитами н 
филлитами (рис. 2, й ). Оно приурочено к  северо-восточному крылу 
крупного антиклинала, погружаю щ егося в восток-северо-восточном 
направлении. Я дро его сложено доломитами, а северо-восточное

* •>

Рис. 1. Геологическая схема Кличкинского рудного поля (по 
В. Г. Гладкову, В. А. Намолову):

J — юрские отложения; 2 — сланцы (верхняя подсвита алтачин- 
ской свиты); г  — п е р е м е ж а е м о с т ь  известняков и сланцев (нижняя под- 
Сйнта алтачниской свиты); 4 — карбонатные породы (быстриискоЛ сайты); 
5 — кварциты, кристаллические сланцы (урулюнгуевской святы); А — мо- 
рионовые граниты (слева), гранитоиды с ксенолитами сланцев (справа): » квардевые диориты; в—разрывные нарушения; 9 — оси антиклнналсЛ 

U сииклнналев

крыло — филлитами. ОсновныеСавинское № 5 и Почекуевское-приурочены « « погруже-
горизонту», который резко изгибается в плане в
нием ш арнира антиклинала. яйляется разлом,Главной р у д о к о н т р о л и р у ю щ е й  структурой является р
проходящий по «известняковому гсризо у •



— -
Рис. 2. Развитие взглядов на геологическую структуру Клич- 

_ ^ ^ книского рудного поля: ^
0 —по с. с. Смирнову (1\ (Горжсвскнй, 104Э г.; Дзядок и АнуфР”®® ' 
. . .  ,  1955 г.; Архангельская и до.): . _п«
1 иижияя карбонатная сайте (быстринская): 2 — средняя слвнчвв
(алтачинская): верхняя карбонатно-сланцеапя (нерчииско-заводская)*

 ̂~  юрскне отложения; б — граниты*, 

отложеиия; 4 —- граниты;
i  с ь и т ы ;  2  —  д р е с в я ш т У  у р у л ю н г у е в с к о й  с в н т ы .

г - п о  В Г Глап^пу свиты; 4 — граниты;• . 1 ладкову, В. А. Наиолову (условные обозначения иа

Л



в 1949 г. Д. И. Горжевский выделил в пределах рудного поля: 
три свиты: нижнюю, преимущественно доломитовую (быстрин- 
скуго); среднюю, преимущественно сланцевую (алтачинскую) п 
верхнюю, доломито-сланцево-известняковую (нерчинско-завод- 
скую). Особое внимание им было уделено крупному разлому,, 
проходящему по долине пади Цаган-Золотуй.

В. В. Архангельская во многом детализировала и уточнила ряд 
вопросов геологии рудного поля. Она считает, что антиклиналь 
представляет собой среднее между обычной складкой н флексуро
образным изгибом с широко развитыми явлениями пластичного 
течения пород.

Иная точка зрения на структуру рудного поля была высказана 
И. С. Рудником, а затем Г. И. Князевым [2] (рис. 2 ,6  и б).

Они считают, что сланцевая толща залегает в низу, а доломи
товая— в верху разреза. По И. С. Руднику, карбонатные породы 
на юге и севере рудного поля аналогичны по возрасту и сла
гают крылья крупной антиклинали, в ядре которой залегают 
сланцы. Г. И. Князев, напротив, выделяет крупную синклиналь
ную складку, в ядре которой находятся доломиты, а в северном 
крыле— сланцы. Южное крыло, по его мнению, уничтожено ин
трузией.

. Касаясь перспектив, предыдущие исследователи обращали ос
новное внимание на отдельные месторождения, не рассматривая 
рудное поле в целом. В более региональном масштабе В. В. Архан
гельская придавала большое значение оруденению в Кличкинско- 
Урулюнгуевской тектонической зоне и по существу осветила перс
пективы всего Кличкинского рудного узла.

В результате проведенных исследований (на основе деталь
ного картирования масштаба 1:2000 и 1 :5000) в пределах руд
ного поля выявлены сложные складчатые и разрывные структуры 
(рис, 1 и 2 ,г), имеющие различное отношение к локализации 
рудных тел.

Слагающие рудное поле осадочные породы интенсивно мета- 
Морфизованы и дислоцированы и их изучение вызывает значитель
ное затруднение. Поэтому для расшифровки его структуры при
менялся комплекс методов [3].

Клнчкинское рудное поле по своему геологическому строению 
и структуре распадается на две части — западную н  ̂ восточную.

раница между ними проходит по пади Цаган-Золотуй, с которой 
совпадает крупный разлом. Западная часть слагается осадочио- 
*^етаморфическими карбонатными и сланцевыми породами, а вос
точная— преимущественно магматическими породами с большим 
количеством ксенолитов метаморфических сланцев в провесах 
ровли. С юга и севера рудное поле граничит с верхнемезозой- 

^ими депрессиями посредством мощных разрывных нарушений, 
f  озможно, что в районе рудного поля развиты два крупных текто
нических блока, соприкасающихся по Цаган-Золотуевскому раз- 

(рис. 3).
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Подавляющая часть месторождении и рудопроявлений рудного 
поля располагается в западном тектоническом блоке, который 
■в основном изучался всеми исследователями. Его стратиграфиче
ский разрез представляется в следующем виде (снизу):

I. Урулюнгуевская свита — кристаллические очковые сланцы, 
гнейсы, кварциты мощностью более 1500 м.
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3. Алтачинская свита сланцевая мощностью 700—800 м.
Нижняя подсвита карбонатно-сланцевая мощностью 300 м:
а) пачка сланцев (80—95 ж);
б) пачка известняков (90—110 лг);
в) пачка сланцев и известняков (не менее 120 м ).
Верхняя подсвита сланцевая мощностью 400—500 м:
а) пачка песчаников и кварцитов (100 л ) ;
б) пачка сланцев глинистых, хлорит-серицит-кварцевых, сери- 

цит-биотит-кварцевых и др. (150—200 м)\
в) пачка сланцев графитистых, графитисто-слюдистых (150— 

200 ж).
Магматические породы представлены гранито-гнейсами пред

положительно каледонского возраста, варисскими урулюнгуев- 
скими гранитами и преднижнемеловыми кварцевыми диоритами, 
дайковымп пегматондными гранитами я лампрофирами.

Отложения урулюнгуевской свиты распространены на самом юге 
рудного поля и выделены И. К. Абрамовым, Им установлено, 
что они подстилают карбонатные породы быстринской свиты, рас
положенные в районе г. Клички.

К северу от г. Клички распространены преимущественно 
сланцы алтачинской свиты, сменяющиеся в самой северной части 
рудного поля карбонатными породами.

Алтачинская свита имеет неоднородное строение. В ее средней 
и краевых частях (см. рис. 1) распространена перемежаемость иЗ' 
вестняков и сланцев мощностью около 250—300 м. В средней части 
рудного поля она была известна раньше («известняковый гори
зонт»), а в южной и северной выделена впервые. По своему со
ставу и последовательности в напластовании известняки и сланцы 
во всех трех выходах близки между собой (рис. 4). Некоторые 
различия в составе пород обусловлены, по мнению авторов, раз
ной степенью метаморфизма.

Структурное положение перемежаемости известняков и сланцев 
следующее. В южной части рудного поля, севернее г. Клички, из
вестняки и сланцы падают в северных румбах (азимут падения
10, 360, 350°, угол падения 70—85°) и перекрываются кварцито- 
видиыми песчаниками (в масштабе схемы на рис. 1 ие показаны). 
Кварциты залегают с небольшим угловым несогласием, что отме
чалось и предыдущими исследователями [4 и др.]. Следовательно, 
известняки и сланцы залегают ниже кварцитов. Об этом же сви
детельствуют и многочисленные складки волочения в сланцах 
(севернее кварцитов), в которых осевые поверхности падают 
^ югу. Эти данные, наряду с другими, опровергают, по мнению 
авторов, представление Г. И. Князева и И. С. Рудника о том,, что 
сланцы лежат ниже карбонатных пород.

В северной части рудного поля четко устанавливается по эле
ментам залегания следующая последовательность в напластова
нии: карбонатные породы, перемежаемость известняков и сланцев,
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сланцы. Породы здесь падают к югу: азимут падения 170—20ff 
угол 40—50°. Породы залегают спокойно и какие-либо данные о'

нх опрокидывании oicyi 
ствуют.

И, наконец, известш 
ки и сланцы, pacnojifr 
женные в средней часп 
площади распространен 
ния алтачинской свиты, 
залегают, по данным ав
торов, в ядре антнклк- 
иальной складки, ослож
ненной разрывными нару
шениями (горст-антиклн- 
наль). Доказательство»

ва «итеасив!^ '('акты
ЩУю антиклинальн^‘”*‘'Ро®анностк

Рис. 4. Сопоставление paspfr 
зов перемежаемости известна- 

, ков и сланцев (нижняя под- 
свита алтачинской свиты) 
разных участков рудного 

поля:
0 южная часть рудного им* 
(севернее г. Клички). Я' 
С. Н. Кудрину и В. д .  Паровом) 
(1961 г.). ОбобщенныА разрез: 5 
средняя часть руд|гого поля (J*'
падныЛ фланг Почекуевского 
сторождення). По Б. Г. ГладкоаТ 
м С. Н. Кудрину (1Э60 г.). 
Щсниый разрез; в  -г- северная част» 
рудного поля. Частный разрез w 
коиаве 48. Цифры справа обозна
чают расстояние от южного 
, канавы.
1 - -  кварциты и хварцнтовйД«“ 
nec4aijHKH с коарц-пирнт-свриик^^
sbiMH слаицамн: 2 — коарЦ-пиР*̂ *, 
серицнтовые сланцы;глин истые. глнннсто-кремннстыг.
филлитнзирооаиные» *лорит"С^Р
цнт-кварцеоые; ~  сланцы глин 
^ь(е, углисто-глинистые, 
во-глннистые н кремнисто-глн 
стые; 5 — сланцы кремиисТО-гД 
инстые и кремнистые; 
слаивание известняков и f* 
цеа; 7 -  известняки: 8 -  

5 — роговики (слева); 
Кованные сланцы (справа); 
доломитизация известняков; •
тектоническая зона;  ̂ tsr 
сивпо измененные сланцы или ^  
ломиты (слева), релнкты 
или роговиков а те1Сгоничес 
зоне; }з  — тектонический

отдельных местах, несмотр 
пород, удается наблюдать

РУктуру в перемежаемост
•^Учаях устанавливается! ^
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сланцы, расположенные к югу и северу от этой перемежаемости, 
лежат стратиграфически выше нее.

Таким образом, приведенный выше материал свидетельствует 
о том, что перемежаемость известняков и сланцев, вскрытая в трех 
местах рудного поля, относится к одному стратиграфическому 
подразделению и является маркирующей. Она отнесена к ниж
ней подсвите алтачинской свиты. В связи с этим представляется 
неправильным предположение Г. И. Князева (1962 г.) о наличии 
в разрезе урулюнгуевской свиты на границе карбонатных и слан
цевых отложений, в южной части рудного поля (севернее г. Кли
чки). По данным авторов, смена отложений здесь является нена
рушенной, последовательной: карбонатные породы (быстринская 
свита), перемежаемость карбонатных и сланцевых пород, затем 
сланцы (соответственно нижняя и верхняя подсвиты алтачинской 
свиты).

Следует отметить некоторые факты, свидетельствующие об 
угловом стратиграфическом несогласии между подсвитами алта- 
чинской свиты. В. Г. Гладков и С. Н. Кудрин в I960 г. устано
вили, что на Почекуевском месторождении литологически разные 
породы (нижняя подсвита алтачинской свиты) соприкасаются 
с одним и тем же прослоем кварцево-серицитовых сланцев. Анало
гичная картина отмечается и в южной части рудного поля, где 
кварцитовидные песчаники перекрывают различные горизонты 
нижней подсвиты. Ряд предварительных данных указывает на на
личие углового стратиграфического несогласия й между быстрин- 
ской и алтачинской свитами. Но в общем этот вопрос, по мнению 
авторов, требует более обстоятельного фактического обоснования, 
так как по границам свит и подсвит на рудном поле заложены 
мощные разрывные нарушения.

В связи с приведенной выше схемой стратиграфии общая струк
тура Клички некого рудного поля представляет собой крупную син
клиналь широтного простирания, ядро которой сложено породами 
алтачинской свиты, а крылья— карбонатными отложениями бы- 
стринской свиты. Складка имеет асимметричную форму: южное 
крыло крутое до вертикального, северное относительно более поло- 
гое — углы падения 40—60°. В юго-восточном направлении складка 
замыкается. Ядро синклинали осложнено антиклинальным переги
бом второго порядка — сжатой изоклинальной горст-антиклиналью, 
обусловившей выход на дневную поверхность перемежаемости из
вестняков и сланцев нижней подсвиты. По ее границам развиты 
разрывные нарушения, по которым происходили сложные и мно> 
*'ократные движения. В известняках и сланцах зафиксированы 
^^ироко проявленные пластичные перемещения.

Вблизи пади Цаган-Золотуй осадочно-метаморфические породы 
флексурно изгибаются в плане к югу и приобретают меридиональ
ное простирание. Этот изгиб в северной части рудного поля отно
сительно плавный, а в южной — резкий. Он осложнен меридио
нальным Цаган-Золотуевским разломом и более мелкими разрыв-
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ЫЫМ11 нарушениями, параллельными, иногда сопряженными с ш\ 
Породы в месте изгиба подверглись рассланцеванию, тектопнн!
скому разлинзованию и т. д. I

В настоящее время установлено, что Цагам-Золотуевский ра;'
лом имеет значительное протяжение (более 7 км) и предстас!
ляет собой мощную тектоническую зону, в которой отмечаюгй|
пластовые н линзовидные тела рассланцованных кварцевых дно
ритов, дислоцированных сланцев, известняков, брекчий п др. К нем;
прнчленяются крупные разрывные нарушения широтного и се
веро-западного простирания, проходящие по границам подсвн:
быркинской свиты и в пределах перемежаемости известняков \
сланцев нижней подсвиты.

Изложенные выше новые данные о геологии Кличкинского руд 
кого поля позволяют по-иному подойти к оценке его перспекш 

истановимся вначале на основных известных структурных \ 
литологических факторах локализации орудемения. На рудноЛ 

следующие типы оруденення: полиметаллнчеИ 
чя L  ” скарново-магнетитовый (см. рис. 3)
иия Болкпгниотв ^  известна сурьмяная минералязг
ЛОв'кОНТООЛНПУРТРа̂ М̂ ^̂ ^̂ ?̂ *̂̂ ^̂ ” ^ РУДОПроЯВЛеНИЙ ПОЛИМеТЗ;Т 
гоприятнымй рззломом. Наиболвебла
и c S “  структурами являются этот разлом
в о с Т и Г в  з^адном нарушения, отходящие от нег.
тактам лнтологически " ,  Последние приурочены к ко»
доломитов Почнмртягг Р пород— известняков, сланце»
к п е р ё м е ж а ™ ”  оруденение приурочено а’ оснош#
чинской свиты) — Савиноь'п« V (нижняя подсвита алтэ
к доломитам— местоплг«п^ 5- ^ ^o^^eкyeвcкoe месторождений'
Рея^е к другим породам .Кличкинской группы, значительн(

ными являются^севеоныТн” !^^’"''”^̂^̂ оруденения перспектив 
верном фланге н а Е ь ^ Г йотрезок Цаган-Золотуевскпггч ^ представляют северные
рывные нарушения сопряженные с ним
известняков и сланцев нижно-*^”^ ® пределах перемежаемости

К северо-востоку от оулмлг алтачинской свиты.
Уровня, благоприятные ллГ  возможны подобн|  ̂
между быстринской и ялта» *^РУДенеиия: участки переходный
межаемость и з в е с т ^ ^ Л  отмечаемся пер̂
межпу^’г'*^  ̂ ^зрбонатные и сляш ’ ^Р^^^^Рительные данные yKj' 
двум!  Кличкой и 4vn “голщи, распространенна
шения по контактам ^^Редставлены упомянуты^*'

На разрывные н̂ Р̂ '

^руденения являются ^ S n o e  ппп  ̂ наиболее благоприятными

иым породам быстринской свиты. Следует отметить, что на продол- * 
жении разлома, уже за пределами рудного поля (в 7 км к югу), 
находится сурьмяное месторождение. Оно залегает в эффузивных 
и экструзивных образованиях верхнекиммерийского возраста. Не 
исключено, что и эти образования, и сурьмяное оруденение отно
сятся к тому же преднижнемеловому магматическому комплексу^ 
проявившемуся в пределах рудного поля. В связи с этим заслу
живает внимания предположение, что на рассматриваемом интер
вале возможно проявление оруденения различного температур

ного диапазона.Приуроченность полиметаллического оруденения к  перемежае
мости известняков и сланцев обусловлена их механическими и  ̂
по-видимому, физико-химическими особенностями. Частое пере
слаивание известняков и сланцев привело к развитию многочис
ленных разрывных нарушений, в результате чего эти породы яви
лись наиболее проницаемыми для рудных растворов.

Таким Образом, новые представления о структуре рудного поля 
расширяют перспективные площади для поисков полиметалличе
ского оруденения. Причем в некоторой мере объясняется, по мне
нию авторов, отсутствие оруденения в сланцах верхней подсвиты 
быркинской свиты. Это обусловлено, видимо, тем, что сланцы за
легают в ядрах синклинальных складок, менее благоприятных для

локализации рудных тел.Флюоритовое оруденение отмечается в пределах Цаган-Золо-
туевского разлома, особенно его южной половины, и в меридио
нальных разрывных нарушениях. Последние ориентированы попе
речно к  южному краю западного тектонического блока и, по-ви- 
димому, сопрягаются с ним. Вмещающими для флюоритовых жил 
являются в основном доломитовые породы. В связи с этим более 
широкая постановка поисковых и разведочных работ на флюорит 
должна быть поставлена в юго-западной и южной частях рудного 
поля, вдоль разрывных нарушений, окаймляющих тектонические

блоки с юга.Скарново-магнетитовое оруденение располагается на контакте
аляскитовЫх гранитов, диоритов и других интрузивных пород с из- 

и доломит;—  ^'^«ппмещающие разрывные нарушения— ‘ п  гпязиСЭТИМ

иь.
iHOBO-MarHGTIiTOBOe X—

-.... .овых гранитов, диоритов и других
вестняками и доломитами. Р пр̂ » р r  связи сэтим
имеют субширотиое и меридиональное ^^”Р опуяенения яв>
наиболее благоприятными для расположенный
ляются северный фланг рудного поля и уч .» Р^ имеют
к востоку от него (восточный тектоническии блок), где им
Место соответствующие структурные и ^ настоящее

Восточный тектонический блок „„а„„тельные сооб-
время можно высказать пудовмещаюшими
ражения о его перспективах. В его меридиоиаль-
являются разрывные нарушения северо-за ^  „ части блока и 
ного простирания. Первые расположены /{^пичкинско-УрулюИ” 
параллельны его тектоническому ^ “’| р  У„4льской). К ним при- 
Зуевская тектоническая зона, по В. В. Арх



урочен ряд месторождений п рудопроявлений полнметалж< 
иногда с флюоритовон минерализацией. Меридиональные разрк 
ные нарушения широко распространены в пределах восточнс: 
тектонического блока н совпадают по простиранию со складч- 
тостью. Некоторые из них вмещают скарново-магнетитовое ор) 
денение (заявка Лапердина и др.). Так как восточный блока 
жен интрузивными породами с ксенолитами осадочных пород,! 
при поисках новых рудных тел основное внимание должно быт- 
обраи;ено на разрывные структуры и на выявление глубоких щ 
весов кровли интрузива, где в ксенолитах могли сохраниться кар 
бонатные породы, более благоприятные для оруденения.

Таким образом, новые данные по геологии Кличкинского ру: 
ного поля о его блоковом строении, о сложных складчатш 
структурах, выводящих на поверхность благоприятную для оруд̂  
нения перемежаемость известняков н сланцев, о крупных разло 
мах, ограничивающих тектонические блоки, — все это позволяг

oi^HHTb фланги рудного поля для поисков полнят 
таллического и флюоритового оруденения.
ставле^ир^лГ°1^*1!1т^ °̂' °̂ ‘̂̂  ̂ работы необходимо завершить w 
карты оаноиа прогнозной металлогеиическо
нову поисков и которая должна быть положена в ос
сторождёш,й «">епых» (скрытых) и погребенных »<

ЛИТЕРАТУРА

калья. Тр. ВГРО, вып. месторождения Восточного Забав
2. Князев Г. И. тт»

аргунь^ Чнта, 1962. Ратнграфия нижнего палеозоя и докембрия Пр*'

4 К о з е  ^Pf̂ «PeAMeT. Научные труды, вып. Ш. Госгорт«’

сточного Заба’йка̂ лья. И зд .^ ь в о в с ^ Г  строение юго-восточной части
ьвавского университета, 1956.

М. X.
ВСКРЫШИ КОЭФФИЦИЕНТОВ

т Р Е Б о в л г г Г п р  Опп*! к о н д и ц и о н н ы х
Основными по 'ПОДСЧЕТЕ ЗАПАСОВ

ряду^Ггля*’'’̂  “ ®«ор№дений°тв^°'^“°®®”'”° кондиций на мн»̂  
пасов пвргг '̂ '̂ '̂" ‘' “"ЛиЦионными^*’''''^* "°'"®зиых ископаемых * 
допустимыр устаняп!^^ подсчете

& “ « « фС нто? " " ' '  ® необходимых
включение в т л  '^Р^бованнй ппр ' '  lu t^  « "Ромышлениый « ^ ь  -  не допу^'^‘

""тур запасов участков или отдеЛ>'



ных блоков, отработка которых из-за необходимости проведения 
большого объема вскрышных работ или выборочной отбойки про- 
пластков некондиционных руд с транспортировкой их в отвал эко
номически нецелесообразна.

В горнотехнической литературе отсутствуют'описания методи
ческих приемов определения указанных требований, поэтому 
в практике обоснования кондиций значения этих лимитов не
редко устанавливаются необоснованно, зачастую произвольно, 
что приводит к необъективности и ошибкам в подсчетах за
пасов.

В настоящей статье рекомендуются приемы определения допу
стимых значений коэффициентов вскрыши и рудоносности.

Как известно, с изменением коэффициента вскрыши изменяется 
приходящаяся на единицу добываемого полезного ископаемого 
сумма погашения затрат на вскрышные работы и полная себе
стоимость 1 т  руды может быть выражена следующим образом:

С,=  С, +  С.АГ.
где Сд — полная себестоимость добычи 1 т  руды, руб.;

Ср — себестоимость добычи 1 т руды, без учета расходов 
по вскрыше, руб.;

Св — себестоимость 1 вскрыши, руб.;
К  — коэффициент вскрыши, который может быть предста

влен отношением объема к весу или отношением объе
мов в зависимости от размерности Ср и Сд.

В основе определения допустимого коэффициента вскрыши 
лежит условие, по которому при данном соотношении: объемов 
пустой породы и руды себестоимость добычи 1 т  руды при от
крытых работах не превышает величины предельно допустимой 
себестоимости С'.

с д = с р + с л < с ; ,
поэтому

Величина предельно допустимой себестоимости находится из 
условия безубыточной работы предприятия, при которой суммар
ные производственные расходы Р иг. \ ш  руды не должны пре
вышать величину извлекаемой ценности Ц. Производственные 
расходы слагаются из затрат на добычу Сд и переработку 
руды С„, затрат на транспортировку руды до обогатительной 
фабрики Гр и концентрата до железнодорожной станции от
правления Гк.

Я = С . +  С„ +  Г р+ Г ,.

Считая себестоимость переработки руды и расходы на 
транспортировку руды и концентратов не зависящими от

7 ИРГИРсдыет



коэффициента вскрышц, т. е. в данном случае условно постоян
ными, определим допустимую величину себестоимости добычя 
руды при соблюдении условия Р = Ц :

Подставляя значение С' в формулу (I), получим величину до 
пустимого коэффициента вскрыши

(2)Ц ^ С а — —Гк—Ср
К — ----------

подлежащие выборочной отбойке и транспортировке в отвал, 
являются, таким образом, дополнительными объемами вскрыши, 
влияющими на величину коэффициента вскрыши, а следова
тельно, и на экономику добычи.Исходя из этих соображений, допустимый коэффициент ру-
доносности может быть определен через допустимый коэффи
циент вскрыши. Величина допустимого коэффициента вскрыши, 
определенная экономическим расчетом, может быть выражена
через отношение объемов:

Для месторождений, где руда и порода вскрыши с горнотех
нической точки зрения идентичны (примерно одинаковые фи
зико-механические свойства, отработка вскрышных и добычных 
блоков производится на одних н тех же уступах с применением 
однотипного горного оборудования) и расчет затрат по добыче 
руды сводится к определению себестоимости горной массы с по
следующим пересчетом на I m руды, формула для определения 
допустимого коэффициента вскрыши приобретает вид:

с ; - с г . ,
Ст. и

или
К

Ц -С п -Г р -Г к -С г .

13)

(4)

(5)

где Cr.u —себестоимость добычи I т  горной массы, руб.
Значения величин, входящих в формулы, должны быть из

вестны из предшествующих расчетов по обоснованию минималь
ного промышленного и бортового содержания.

Коэффициентом рудоносности пользуются при подсчете за
пасов месторождений с  крайне неравномерным р а с п р е д е л е н и е м  
полезного ископаемого, когда затруднено непосредственное окон* 
туривание безрудных участков, но принятая технология горных 
работ допускает их селективную отработку.

Допустимой величиной коэффициента рудоносности ограни* 
чивается включение в контур подсчета запасов участков с боль
шим объемом безрудных включений, так как оставление или оТ' 

очистных работах значительно влияет на себе*
ппрнкттати^^ которой, В СВОЮ очередь, не должна
превышать допустимого предела.
жен коэффициент рудоносности ДО^'
тельно к основе экономических расчетов примени'

л но к конкретному месторождению.
НИИ затраты на отработку безрудных включе'
добычу оуяы и ^^^ФФ^^Циентом рудоносности, списываются н 
мого пол^ного приходящаяся на единицу добывав'
безрудных vuaf'Ti.n зависит от соотношения объемо
gg кондиционных руд. Объемы пустых пороД»̂

где _  общий объем подсчетных блоков,
Va — объем собственно пород вскрыши без учета безрудных

участков, ^ ^ 3Vg ~  объем безрудных участков в общем объеме блоков,
Приняв -Vo и Vb за постоянные величины и решая уравне

ние (5) относительно Уб» определим максимально допустимый 
объем безрудных участков при допустимом соотношении пустых
пород и кондиционных руд /с.

1/ КУо — Уь

в  свою очередь, коэффициент рудоносности /Ср» представляю
щий собой отношение объемов продуктивной части месторожде
ния, участка или блока к объему всего месторождения, участка 
или блока, может быть представлен в виде:

Подставляя в эту формулу значение Уб произведя соответ
ствующие преобразования, получим формулу для нахождения 
допустимого коэффициента рудоносности

—  Уо 4 - Ур ( 7 )
Vo(l+/C) • '

Заменив допустимый коэффициент вскрыши его значением (2)
или (4), получим окончательную формулу

______ ______________  (8)
Д - С „ ~ Г р - 7 к - С р \  ^

1 +  с ;

Или Сг.м(У^П+М
•I. —Сп — 7р—

• ® хо'гпгт Т1ясчета» позволяю
Рекомендуемый достаточно простои ме ^ Р ^tbix значений 

^ий экономически обосновывать быть использо-
’̂ оэффициентов вскрыши и рудоносности подсчета запасов..
^ан в практике определения кондиции д



в. д . Томилов, М, Л. Ц ихоня, Г, Г, Бон̂ др:

ПРИЛ1ЕНЕНИЕ СИ СТЕМ Ы  М А Г А З И Н И Р О В А Н И Я
В С Л А БО У СТО Й ЧИ ВЫ Х  П О РО Д А Х  П Р И  РА ЗРА БО ТКЕ 

Ж И Л Ь Н Ы Х  М Е С Т О Р О Ж Д Е Н И Й

Удельный вес жильных месторождений в подземной добы 
цветных и редких металлов составляет примерно 50%.

Горногеологические условия разработки жил сложны и мн( 
гообразны. Этим объясняется как многочисленность применш 
мых систем разработки, так и разнообразие их конструктнвю 
элементов и параметров.

В Советском Союзе при разработке жильных месторожденг 
наибольшее распространение получила система с магазиниров 
нием руды (табл. 1).

Таблица
Удельный вес систем разработки жильных месторождений в СССР

Снстсиа разработки УдельиыП в« «I 
обшеО добыч»('11

40
20
15
10
5
5
5

С магазинированием руды 
С закладкой *
С распор loS крепью
Камерно-столбовые и с подзтажнол отоолкои 
Со сплошчой выемкой
С обрушением вмещающих пород. . . . . .
Прочие системы и попутная добыча . . .  * |  I

В последние годы наблюдается неуклонный разр-
этой высокопроизводительной и эффективной 
ботки, что безусловно следует считать явлением 
прогрессивным. В то же время необходимо отметить, нт 
разработки с закладкой и с распорной крепью все е 
значительное распространение. Характерным 
они применяются в горногеологических условиях,- разр-
системы с магазинированием, т. е. преимущественно Д 
ботки крутопадающих жил. По технико-экономическим 
телям системы с распорной крепью и с закладкой зна 
уступают системе магазинироваиия; за последние 
почти не подвергались усовершенствованию.

Новые варианты систем с магазинированием ^  цлс*'
применяют в сложных горногеологических условиях, s  т 
при недостаточно устойчивых рудах и породах.

На Дарасунском месторождении (Забайкалье) на к р,-
с золоторудными жилами залегают измененные кварке
риты, образуюш.ие зону вкрапленников. В к р а п л е н н и к и
сетью треш.нн и склонны к вывалам большими глы бам и. ^100 •



жил с вкрапленниками выполнены глинкой мощностью до 3 см. 
Отслаивание боковых пород приводило к значительному разубо^ 
живанию, зависаниям руды, а иногда и к невозможности выпуска 
ее из магазинов. На руднике такие жилы впервые начали успешно 
отрабатывать системой коротких магазинов, при которой блок 
длиной 50 м  разделяется ходками на 2—3 коротких блока, отра-; 
батываемых самостоятельно (рис. 1).

Высокая концентрация работ на небольших участках повысила 
интенсивность очистной выемки, за счет чего уменьшилось обра-

054J)

Рис. 1. Система с магазинированием руды короткими блоками 

зование заколов и отслоений при отбойке и выпуске и снизились

менены варианты системы с магазинированием i ркваиишами 
из восстающих глубокими шпурами ^  неустойчивых
Алиной до 7— 12. м  (рис. 2, 3), так как при „^„^ц^пятпоамп из 
рудах и породах бурение шпуров телескопными рф р
магазинов было опасным. пязпа-

Технико-экономические показатели пулнике приве-
ботки с магазинированием руды на Дзрасун результаты 
денные в табл. 2.%видетельствуют о
получены при отбойке глубокими ‘ глубокими шпу-
того, высокая эффективность отбоики J  л мощности
рами и скважинами при разработке жил н б



с выдержанными элементами залегания подтверждается опытщ 
отечественных и зарубежных рудников. На рудниках «Oypeiii J 
«Моуат» (США) отрабатываются таким способом крутопадаю 
щие жилы мощностью до 2,7 м; на рудниках «Ниттис-Кумужь«11 
(Кольский п-ов) и «Бес-Тюбе» (Казахстан) рудные тела залегзю!] 
в породах средней устойчивости, имеющих тектонические нарушег

с магазйнирования руДЫ
“шпурами из восстающих па 

руднике «Дарасуи»

ния на отдельных участ»сяу и
нах смятия, где расположены в

отслоениям плитами лпул ^^Роды неустойчивы, склонн 
рудниках ранее поимрм« иногда до 2—3 На обоИ̂
н^мотря на п о в ы Х ы й  п Г  распорной крепью.

П о и Г ^  “ т м о е н и я  " “ а .  р а з у б о ж и в а в » '
достигало 15-20% . .

,02 <= члинощелевым’̂ ^"*’^”“̂ елевым замком (рис. 4) позволИ'’"
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повысить произвояит^ьнос^

^ ™ - б С е  чем в 1.5 раза W  ^  6ло«1
^ т о  объясняется У-’У™*’"'® квемению. Штанги диами-

. - - л -

Рис. 4. Система магазинированием
крепью

руды и штанговой

ления металлических штанг в механической мастерской 
(2,9 руб./шт.), себестоимость крепления при системе с уде-
ванием и штанговой крепью по сравнению с распорной крепы» J 
шевлена на руднике «Бес-Тюбе» в 1,5 раза, а на руднике 
Кумужье»— в 2 раза. до-

Снижение себестоимости добычи на руднике ^Бес-Тюб^^ 
стигло 1,13 py6jm, или 21,2%, Целесообразность и с п о л ь з о  ^ 
металлической штанговой крепи для поддержания неусто^ 
боковых пород при системе с магазинированием рудЫ 
ждается также опытными работами на рудниках «Эге-Хая^ (<̂  
строи), «Дарасун» и др. ^

случаях систему с магазинированием и
считалась неизбе^^^^ 

разработка горизонтальными слоями с закладкой. Примером 
может служить опыт рудников .С адонМ К авказ) ^  ^Макасс^

Z- S-

-  «1 ic л  ^  .
я* Э. н я «  rt. S rt Ь S >̂ д » 3 «Р. .2  S
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(Канада). Так, на Северном участке Садоыского рудоуправления,, 
где руды и породы особенно неустойчивы, при применении системы 
с магазинированием руды металлические распорные штанги 
использовались в качестве временного крепления для поддержа
ния кровли. Штанги с распорными холовками удавалось применять 
4—5 раз, а штанговые шпуры в дальнейшем использовать для от
бойки руды. При этом производительность труда горнорабочих 
очистного забоя возросла в 2,6 раза, а себестоимость добычи 1 т  
руды снизилась на 3,1 руб. [5]. Положительные результаты полу
чены Иргиредметом при внедрении комбинированной деревянно
металлической штанговой крепи на руднике «Усугли». Проектным 
заданием крутопадающие флюоритовые жилы мощностью до 2,5 м, 
залегающие в недостаточно устойчивых породах, намечалось отра
батывать системами с магазинированием руды и с распорной 
крепью. В процессе опытных работ было установлено, что на кон
тактах с рудным телом часто залегают слабоустойчивые гидро
термально измененные вмещающие породы, т, е. распорная крепь 
не могла обеспечить их надежного закрепления. С целью сниже
ния разубоживания руды при выпуске из магазинов за счет от
слоений и вывалов авторами статьи было предложено осуществить 
поддержание недостаточно устойчивых боковых пород деревянно
металлической штанговой крепью под обапол. *

Опыты показали, что предложенная штанговая крепь надежно 
удерживает слабоустоичивые боковые породы от обрушения и зна
чительно экономичнее металлической штанговой п распорнои 
крепи. Производительность труда рабочих подземной группы при 
системе с магазинированием руды и деревянно-металлической 
крепью возросла до 1,5—1,8 м^смену  по сравнению с 1,12 м у  смену 
при системе с магазинированием руды и распорной крепью.

При отработке тонких жил мощностью до 1 ж узкое очистное 
пространство затрудняет свободное истечение руды; потери отби
той руды в блоках при системе с магазинированием достигают 
iO—12, а иногда 15—20%. Даже при хорошо дробящейся и не 
Обживающейся руде происходит зависание из-за отслоения боко- 
8Ь1х пород; Отслаивающиеся крупные куски пород создают заторы 
РУДЫ как внутри блока, так и в выпускных отверстиях. В эти^ 
условиях наиболее эффективной мерой предупреждения отслоении 
Является применение штанговой крепи, но поскольку в условиях, 
узкого очистного пространства бурение шпуров под штанги связано 
 ̂"Трудностями и большими затратами труда, в ряде случаев рацио

нальнее использовать распорную крепь.
Впервые успешно была применена система с магазинированием 

Руды и креплением очистного пространства распорнои 1фепью 
Слабоустойчивых породах на Давендинском руднике раоаи-

статью Г. Г. Бондарева. М. Л. Цихоня, В. Д. Томилова и А. С. Ка-
S  Применение нового вида деревянной штанговой крепи на Усуглнн- 

руднике, в сборнике.
107



калья (рис. 5). При этом производительность труда горнорабочего  ̂
очистного забоя возросла на 39,87о» расход крепежного леса сокра
тился более чем в два раза, разубоживание руды снизилось на
25—30% (см. табл, 2).Исследованиями Д . И . Рафиенко [2] установлено, что наиболее
высокая производительность погрузки достигается при размеще
нии распорок по оси люков. В этом случае руда поступает как бы 
из двух отсеков магазина, образуемых рядами распорной крепи, 
чем улучшаются условия выпуска. За последние годы система

А I — н

Рис. 5. Вариант системы с магазинированием руДЫ и распорной

с магазинированием руды и распорной крепью '
странение также на рудниках «Дейрок» и «Хекла» (Зз' I
пир» (Канада), «Сеньдунь» (КНР). На руднике^ «Шахто ^ ^̂ з̂̂ ;, 
байкалье) в 1960 г. отработан блок в неустойчивых 
склонных к значительным отслоениям, системой с . ю.
нием руды и поддержанием боковых пород кустовой 
сты состояли из трех распорок диаметром 14—18 еле. Блок д p̂jj |
65 /I (рис. 6) разделяли двумя наращиваемыми ходками 
части. В двух частях кустовую крепь располагали по осп 
а в третьей— между люками. Расстояние между кустами 
станию 1,5—2 м и по простиранию 3 м. ябО'Г®'̂ '’

Применение кустовой крепи позволило успешно ^ ц(У
блок системой с магазинированием руды и получить 
казатели. Производительность труда на погрузке руДИ 
более чем в 5 раз (с 4,7 до 26,4 M^JcMeny), значительно повЫ 
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и производительность труда горнорабочего очистного забоя (см. 
табл. 2). Поддержание боков кустовой крепью позволило до мини
мума снизить отслоения вмещающих пород. Расположение кустов 
по оси люков не мешало выпуску отбитой руды; зависаний руды 
почти не наблюдалось. При расположении же кустов между лю
ками выпуск руды значительно чаще сопровождался зависаниями, 
а производительность погрузки была ниже на 20—30% [2]. Весьма 
хорошие результаты по применению кустовой крепи также были 
получены на руднике «Хрустальный» (Приморье).

На ряде рудников («Хапчеранга» в Забайкалье, «Бес-Тюбе>, 
«Середовина» на Урале и др.) испытывалась или внедрена система

+ Х + . +

Рис. 6 . Система с магазинированием руды и кустовой крепью

слоевого магазиннрования, предложенная ИГД им. А. А. Скочин- 
ского (рис. 7). Эта система успешно может применяться в недо
статочно устойчивых вмещающих породах, при рудах, склонных 
к слеживанию, и невыдержанных элементах залегания. Она позво
ляет устранить многие недостатки систем разработки с распорной 
крепью и повысить производительность бурил1̂ и к а  на ои 4U/o, 
сократить расход крепежного леса до 0,04 0,07 м (м и снизить 
трудоемкость работ по креплению.

Из данных табл. 2 видно преимущество системы слоевого ма- 
газинирования над системой с распорной крепью.

Рудники Южной Африки успешно применяют систему подэтаж- 
магазинирования в условиях повышенного горного давления, 

позволившую устранить разубоживание руды из-за отслоении бо-' 
*̂ овых пород и получить лучшие показатели, чем при системе

 ̂ ^экладкой.
Зарубеж ны е и отечественные рудники внедрили варианты си- 

^темы кучного магазинирования с наклонной, горизонтально^^
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сплошной или уступной формой забоя. На руднике «Харгиво> 
(Канада), применяющем систему кучного магазинирования, про
изводительность труда бурильщика составляет 8—12 м^/’смену, 
горнорабочего очистного забоя 3—4,5 м^1смену; расход леса
0,02 [I]. Хорошие показатели по аналогичным системам
получены рудниками «Макасса», «Пайонир» и «Монтасса» (Ка
нада).

Основной причиной медленного повышения технико-экономи
ческих показателей при разработке жильных месторождений 
яоляется то, что усовершенствования систем разработки и меха
низации горных работ не сопровождаются перестройкой и 
улучшением всей технологии и организации производства. Даже 
при кардинальном усовершенствовании способа очистной выемки, 
позволяющем резко повысить производительность очистных забоев, 
производительность труда в целом по рудникам растет незначи
тельно из-за высоких трудовых затрат на вспомогательные про
цессы добычи.

В Советском Союзе наилучшие показатели получены ИГД 
им. А. А. Скочинского при изыскании и внедрении усовершенство
ванной технологии отработки жил на рудниках Хрустальненского 
комбината. Рудники разрабатывают крутопадающие кварц-касси- 
теритовые жилы мощностью до 0,4—1,6 л, залегающие в глини
стых сланцах, перемежающихся со склонными к отслоениям и 
вывалам песчаниками. Коэффициент крепости руды и пород 8—12 
по шкале проф. М. М. Протодьяконова.

В основу новой технологии очистной выемки был положен 
комплекс технических и организационных усовершенствовании: 
бурение шпуров коронками уменьшенного диаметра (до 28 мм)* 
применение более мощного взрывчатого вещества — детонита, вы
пуск руды через сближенные люки, комплексная организация 
труда со взаимозаменяемостью профессий. Бурение шпуров ко
ронками 34 мм  вместо 46 мм позволяет увеличить скорость буре
ния на том же буровом оборудовании в 1,6—1,8 раза, взрывание 
Детонитами в патронах диаметром 28 мм и даже 24 мм обеспечило 
Достаточную степень дробления при меньшей (на 15—20 см) ши
рине очистного пространства и повысило эффективность отбойки 
На 30—40%. Выпуск руды из магазинов через люки, навешенные 
всплошную, снизил трудоемкость этой операции вдвое по сравне- 
•̂ию с выпуском через люки, расположенные через 5—6 м. Комп- 

’̂ ексная организация труда способствовала работе строго по ци
клограмме. Освоение каждым рабочим 4—5 смежных профессии 
Обеспечило взаимозаменяемость членов бригады.

Внедрение усовершенствованной технолопп! очистной выемки 
 ̂ Комплексной организации труда позволило повысить производи- 

тельность труда горнорабочего очистного забоя в 2—3 раза. Интен
сивность очистной выемки достигла 30—40 м1месяц. Кроме того. 
^1ачительно снизилось разубоживание руды, сократился расход 
"^бКтроэнергии и сжатого воздуха, буровой стали, твердых
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-срлавов и ВВ в 1 т добытой руды. Естественно, что все это зяз̂  
тельно повлияло на снижение себестоимости добычи и перерабоп
руды.

Выводы

1. Область применения высокопроизводительных систем с мап’ 
зйнированием руды при разработке жильных месторождений к: 
жет быть значительно расширена за счет замены и вытесненр; 
ими малопроизводительных и дорогостоящих систем с распорнс' 
крепью» с закладкой и с креплением и закладкой.

2. При отработке жил, залегающих в слабоустойчивых порода) 
повышение технико-экономических показателей добычи и значЕ 
тельное снижение разубоживания руды достигается за счет 
менення вариантов магазинирования с поддержанием очистяоп| 
пространства штанговой, распорной или кустовой крепью и бме 
интенсивной выемки короткими блоками.

3. Особо неустойчивые рудные тела с выдержанными элемй 
тами залегания могут отрабатываться системой с магазинпровз 
ннем н отбойкой руды из восстающих глубокими ш;пурами и® 
скважинами, а с более сложной морфологией — системой с 
крепи^^^^”^” и применением временной распорной штангово)

4. При отработке руд, склонных к слеживанию, возможно 
менение систем слоевого и кучного магазинирования, предотврз 
щающих потери отбитой руды.

глубинах в условиях значительного горного 
вованпя г ° г^Рименение системы подэтажного магазнЯ!̂ ^

систем с закладЦ 
А. А. Скочинского и внедренная^ 

нология nutJ!«Tu , комбината усоверш енствованная
внедрения пои врру заслуживает повсеместного широко 
так как она систем с магазинированием РУ̂
ские показатели работы Т редп р^ти Л ^™ "" технико-экоиомя

М, л .  Цихоня, Ю. Д . Нечаев, В. Д . Томилов, И. Л . Курбетьев,Б . М. Зайцев

СИСТЕМА РАЗРАБОТКИ С ДОСТАВКОЙ РУДЫ 
СИЛОЙ ВЗРЫВА НА КЛИЧКИНСКОМ РУДНИКЕ

Савинское Кз 5 свинцово-цинковое месторождение, разрабаты
ваемое рудником «Кличка», по своим горногеологическим и морфо
логическим условиям является достаточно сложным. Разобщенные 
рудные тела представлены линзами, трубообразными телами и не
правильными залежами с прослоями пустых пород мощностью от

А-А
tE  —

Р о

ЛИТЕРАТУРА

1 .А Г 0 ШК0 В М. И А1ухин М. Е„ Н а з а р ч и К  А. Ф-. 
Госгорте*издатЛ т“ ‘‘ ‘’ жильных месторо»»

луска = Д. И. Исследование технолог»»^!
т е „ „ , ИГД L I  Г с ™ 1 с к о ™ ” х Т

. 0 5  крепью. !!г\“р ^ \ ж у “н а л 0 9 5 \ Т Г

сиетемы разра6 отк° o ' магазш1и Р °  ® Д  > Т е  д е е в К. Л . Прн»'®]-^^ 
.ный журнал», 1961, Jfo 9  руды в неустойчивых породах.
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Рис
, 1. Камерно-столбовая система разработки

'  ДО 40 м. Угол падения рудных ^  к о э ф ф и ц и е н т  крепо-
И вмещающие породы достаточно ус протодьяконова 14— 1ь. 

руды и пород по ш кале -.удных тел мощностью бо-
Для отработки наклоннопадаюш их рУ камерно-стол-
5 ж в качестве основной была запр доставкой руды ^̂ o o'*"' 

®овая система разработки со скрепер
«ному пространству (рис. „кивающими применение этой

Основными недостатками, ограни 
^^1стемы, являются:

® ИРГИРсдист



а) большие потери руды при отработке междукамерных, t; 
штрековых и надштрековых целиков, достигающие 30—351 
общеблоковых запасов;

б) опасность работ, так как рабочие находятся в открытой 
мере при переносе скреперных блочков, ликвидации обрыва кааз- 
и т. д.

Начиная с 1957 г. Иргиредметом совместно с ИТР Нерчинске 
рудоуправления для отработки рудных тел с углом падения бк 
50° внедрена система разработки подэтажными штреками с отбо! 
кой руды глубокими скважинами. При этом были испытаны сш 
разнообразные схемы расположения веерных скважин и cnocoL 
их взрывания.

Подготовка и нарезка блока обычно осуществляется следуй 
щнм образом (рис. 2). j
rouYu ^  лежачего боков проходятся откаточные штрей
гтгп соединяются между собой через 10̂
скреперными ортами. По длине ортов через 5—6 м  за р еза т

к й м и ' ^  подсечкой выпускными дучками н воро:
Восстатпшр блоков проходятся восстающие сечением 3,6 Д-
тооого собой сбиваются подэтажным штреком, из
блока или на обуривание блока. Из подсечки в Дект!
затем разрезной восстающий, котор!̂

pяSм7глVЙ?xT^^^^

ность работ как полная безопЗ;
изводительность бурильщика’ выпуске; 6) высокая №
равна соответственно 20 и 4 забойной группы, котор

наименьшего соп^ро^ения^ кусков отбитой руды при 
мися концами вееоных rt̂ no “ расстоянии между расходя'  ̂
резко снижает иГтенс1^внпД1'""“ Достигает 30^40%. ^
вышает расход ВВ на ” производительность выпуска » 

При всех вариантах Дробление,
ныи объем отбитой руды веерных скважин значпт&1
едостаточно крутого угла лежачем боку камер и 0®.̂

чина потерь руды возпягтя*^^^*^  ̂ может быть выпуЩб^* 
CKe^nv^^ «е-^иков и потадо^иГ„"Р“ массовом обрушении 
ным °^РУшенными плп^ ‘̂̂ заполненные камеры п j
гор отбитой руды Ридами. По маркшейдерским Д.
J^/.^664 л, где прим енись б о к у \ч о  всем бло^
этажык^ ’ ^0, 12) гогтп подэтажных штреков 
рудных может бь1т1!̂  Поэтому система ^

”ий с угла\ти » разработка
114 падения от 30 до ggo осе̂ ’

наибольшую трудность пз
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комплекса рзбот по добыче руды представляет выпуск отбитой 
руды, так как перемещение ее под действием собственного веса 
исключается. Опыт отработки наклонных залежей показывает, чю 
на доставку отбитой руды при отработке блока приходится до 30 л 
общих трудовых затрат [2]. Перемещение отбиваемой руды по очи
стному пространству осуществляется: 1) скреперными установ
ками; 2) собственным весом за счет прирезки пород лежачего 
бока, оставления треугольных целиков на лежачем боку или 
устройства выпускных воронок в породах лежачего бока.

Однако для всех способов доставки, перечисленных в пункте 
присущи одни и те же недостатки: высокая трудоемкость, так как 
объем подготовительно-нарезных работ достигает 20—30%, боль
шие потери и разубоживание руды. Следовательно» дашше 
способы доставки не могут быть рекомендованы для широкого 
применения при отработке рудных тел средней мощности. По пра
вилам безопасности применение скреперной доставки при углах 
падения более 40° не рекомендуется.

В последние годы на Миргалимсайском, Березовском, 
благодатском и других рудниках испытан вариант камерной си
стемы разработки с доставкой руды силой взрыва на дниш® 
камеры. Результаты работ, проведенных на М и р г а л и м с а й с к о м  руД* 
нике, а также опыт работы за рубежом (рудник «Сулливан») по
казывают, что при отработке наклонных залежей системам1̂  
с открытым очистным пространством из всех п е р е ч и с л е н н ы х  спо* 
собов наиболее эффективной является доставка силой взрыва.

Как отмечают А. В. Будько, Л. И. Бурцев [1] и В. А, Щелка* 
нов [2], данная система обеспечивает снижение удельных затрат 
на доставку в 3—5 раз по сравнению с другими способами., ОбъеУ 
подготовительно-нарезных работ не превышает 3- 7 %.

«Кличка», по предложению авторов статьи, систем* 
нена в ТэБЯ г силой взрыва впервые была прим '̂
Пои L n m L L  п части блока № 8 гор. 664 м (рис. %При мощности рудного тела 8 -1 2  м и угле падения 43-'38
Л Г н и ^ ' Г Г н  с 1 в  Го ^ к о Ги  нормально;
отбитая оуда быля* пА "^Д'^^ердили ожидаемые результаты . В

пред^ожТшоТ^сТсте^мь^^ ^  широкому примен^^‘=® 
гор. 594 м было npuTPun руднике «Кличка». В блоке .
взрыва. У лежачего и систему с доставкой руДЫ сил
флангах блока два бо.чов были пройдены ш т р е к и ,  а 
в блоке проводились нч п я Г ^ ° Р “°^оДготовительные
ных штреков ПОЭТОМУ ^ отработки его системой подэтз^^
ветствовало системе восстающих не вполне со
скреперования, которые пройдено три оР
нялись с подсечкой блока R ®“ ”Ускные дучки и воронки соеД 
длине были пройд^ы через 2 ,5 -3  Л1 по Bfj

роидены буровы^камеры сечен11̂ ем 2;5 Х 2,5 ж и Д̂ «



ной 3 м'. В целом же объем подготовительно-нарезных работ 
в блоке оставался большим и не соответствовал данной системе. 
Но несмотря на это, технико-экономические показатели, получен
ные при системе с доставкой руды силой взрыва, были лучшими, 
чем при системе подэтажных штреков.

Рис. 3. Система разработки с доставкой руды силой взрыва в блоке № 8

гор. 664 м:
/ -~потолоч»»а; 2 — подэтажныЯ штрек; 5 — подсечка; ^ — гра^тца северного целика:

а — план горизонта подсечки
6 — штрек скреперный; 6 — штрек южный: 

чки; о — схема расположения скважин в слое

. Для отработки блока № 3 гор. 554 м  авторами был предложен 
новый вариант системы с доставкой руды силой взрыва (рис. 4), 
отличающийся меньшим объемом подготовительно-нарезных 
работ.

Опытный блок характеризуется следующими параметрами:
длина, . i ....................................  40
угол падения рудного тела, град . . .  . . . . 40—60 
мощность, м:

по гор и зо н та ли ............................  25
по нормали . . . . . . . . . .  i . . .  . 17

вертикальная высота этажа, л  . . . . . . . .  . 40
запасы руды в блоке, тыс. те . . . . . . . . .  125
камерные запасы, тыс. m . 94

Q^^ '̂^ '̂OTOBKa блока к очистной выемке заключается в проходке 
уточного штрека J в центре рудного тела сечением 6,2 м , из 
орого проходятся заездные орты 2.  сечением 5,5 на флангах 

ока. Длина заезда рассчитана на один состав вагонов.



Руда отбитого слоя  полностью выпускалась перед взрывом сле

дующего слоя.Отработка блока была начата в январе 1961 г. Среднемесячная 
производительность блок& составила 5280 т .  Вся отбитая руда 
при отработке камеры силой взрыва была яоставлепа. на днище 
и выпущена. Потеря руды на лежачем боку, имевшие место при
системе подэтажных штреков, практически отсутствовали.

Результаты применения направленного отброса рудной массы
при отработке одного из слоев приводятся в табл. 1. Таблица 1

Результаты работы при применении направленного отброса рудной
массы при отработке одного слояI „ , Показатели

Показатели буровзрывных броса руд1работ озрыаоиГорногеологичсскзя
т а о а к т с р к с т и к а

«

а
Б
ч*а0(3

ч
я л 
о о

а  о  
(О Z

1 -

- e - g a2  S
s s a

45 17 14-1
90_10о|2 ,5 '- з|  0,945 5,2 34 к »

кость применения cni;icm«. - . 
отработке п о л о г о п а д а ю щ н х  рудных Т а б л и ц а  2 

л ппиячатели системы подэтажных
Сравнительные технико-экономические п ^ взрываштреков и с доставкой руды стоп н ------ -------------—

___ ___________— ”1 Система
............. ....../-------

------------тци- ^  3 3

Рис. 4. Система разработки с доставкой руды силой взрыва в бло
гор. 554 м

Отработка блока производилась из центрального 
стающего без оставления междукамерных целиков, 
увеличить камерные запасы руды с 66 до 75%. о
веерами восходящих скважин диаметром 100—U 0 -WM, 
бурились станками БА-100. Станки устанавливались ® ^ р30‘ 
бурового восстающего. Расстояние между веерами сква 
нялось 2,5—3 м и между расходящимися концами 
3,5 AI. В одном слое располагалось 14—18 скважин. О бщ ая 
скважин по слою в среднем равнялась 220 ли Все 
жинах слоя взрывались электродетонаторами одного 
В качестве ЕВ применялся аммонит Кз 6 в патронах у^аЛ  ̂
90 мм. 0T6viTafl руда через рудовыпускные выработки 
на штрек скреперования, по которому скреперной лебедкой ^ 
доставлялась в вагонетки.
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П о к а з а т е л и

Запасы руды в блоке, тыс. ^  1
Камерные запасы руды, % * • • *. И
*'орноподготовительные работы на олок, - j
Нарезные работы на блок, ov6* .
Стоимость подготовки и нарезки блока, уу   ̂ ^
Потери руды на лежачем боку1 % .................^
Выход руды с 1 л  скважины, л® • • * * '.оя- 
Расход В В на первичное и вторичное Р 

ние, кг/от......................................  • т
Среднемесячная п р о и зв о д и тел ь н о сть  ол  »
'-ебестоимость добычи 1 т  руДЫ| \



* Для выявления эффективности и экономичности предложенио! 
системы все ее фактические технико-экономические показатьи 
полученные при отработке опытного блока, сравниваются с проеп- 
выми показателями отработки того же блока системой подзта( 
ных штреков (табл. 2).

Средняя скорость бурения станка составила 4,75
Основными преимуществами предложенной системы являюта 

меньший- объем подготовительно-нарезных работ, сокращот. 
срока подготовки блока, снижение потерь и разубоживания рудя 
уменьшение трудовых и материальных затрат.

Суммарная экономия от применения системы с доставкой 
силой взрыва в блоке № 3 составила 62,3 тыс. руб.

Выводы

1. Наклоннопадающие рудные тела мощностью более 5 ж с до 
статочно устойчивыми породами висячего бока и углом падени?

обеспечивающим выпуск руды самотеком, наиболее 
эффективно Могут быть отработаны системой с доставкой 
силои взрыва на днище камеры.

2. Испытания системы показали, что:
а) объем подготовительно-нарезных работ сокращается до 

нимума и не превышает 3—5%;
б) увеличивается удельный вес камерных запасов руды с 66

УМеНЬШЙгптгст
7 4 0 / иес камерных запасов руды с
позволяв? уменьшаются запасы руды в целиках,
Б nnmfprro^ ^  РУЛЬ! при отработке целпкоИ
ствовали а  ̂ запасов потери практически oicf
П Г т  РУ"Ь1 на лежачем боку сш.же»«

, -------«iuuimji камерных запасов потери практичес
ствовали, а общие потери руды на лежачем боку 
с 15-—20 /о при системе подэтажных штреков до 4,5%;

в) обеспечиваются безопасные условия труда.
3. Успешная отработка опытного блока системой с 

пп!.м°“ основание рекомендовать ее для '“''f
ших v rr»L  руднике «Кличка», так и в соответству!»-щих условиях для других рудников. '
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{• ’’ М ' л .  Цихоня, А. С. Кривенков, Ю. Д. Нечаев

ОТРАБОТКА ЦЕЛИКОВ МАССОВЫМ ОБРУШЕНИЕМ 
ПРИ НЕЗАПОЛНЕННЫХ КАМЕРАХ НА КЛИЧКИНСКОМ

РУДНИКЕ

■ Северный фланг Савинского № 5 месторождения представляет 
собой залежь с углом падения 55—57® и мощностью 18—30 л. Ви
сячий бок сложен устойчивыми гранодиоритами. Район эксплуа
тационных блоков № 3, 5, 7 и 9 гор. 634 м характеризуется про
стой формой рудного тела, имеющего довольно выдержанное про
стирание и падение. Коэффициент крепости руды 12—16 и порол 
10—14 по шкале проф. М. М. Протодьяконова. Объемный вес руды 
3 т1м\ пород 2,Ь mjM^. Коэффициент разрыхления 1,5.

Блоки северного фланга № 3, 5 и 7 гор. 634 м были подготов
лены и нарезаны в расчете на отработку их камерно-столбовон 
системой разработки с мелкошпуровой отбойкой руды. При этом 
толщина подштрековых и надортовых целиков предусматривалась 
2,5—3 AI, фактически же она не превышала 2 м, а в блоке № 5 до
ходила до 1,2— 1,0 м.

Камерные запасы блока № 3 и частично № 5 гор. 634 м были 
отработаны системой подэтажных штреков, с отбойкой руды глу
бокими скважинами. Суммарный объем образовавшихся пустот 
составлял 24,4 тыс. м^. После многократного проведения на 
гор. 664 и 634 м  массовых взрывов с одновременным взрыванием 
зарядов В В весом до 6—7 т  в блоках № 3, 5 и 7 нарушилась це
лостность надштрековых целиков на гор. 664 а по контактам 
с висячим и лежачим боками образовались трещины и вывалы. 
Особенно большие вывалы произошли по штреку № 7 в местах тек
тонических нарушений. Кроме того, при отбойке руды глубокими 
скважинами наблюдался больший процент выхода негабарита, чем 
при Мелкошпуровой отбойке. Вследствие недостаточной толщины 
иадортовых целиков и применения завышенных зарядов ВВ на 
вторичное дробление, надортовые целики блока № 5 гор. 634 
Почти полностью обрушились, и днище оказалось непригодным 

дальнейшего выпуска руды.
Междукамерный целик № 3—5 гор. 634 м был частично подор

ван при испытании скважин, пробуренных станком СБ-4, и в ниж- 
части его, у лежачего блока, образовался вывал объемом около 

Последующая отбойка руды массовыми взрывами 
лубоких скважин могла привести к полному р^зрушен^о целика 
' и обрушению надортовых целиков блоков гор. 664 ж, а э , 
свою очередь, привело бы к осложнению отработки этих целиков 
ООЛЬШИМ потерям руды.
^ с е  это послужило причиной остановки ^

"блоке № 5 гор. 634 /f. в камере которого еще оставалось 
тыс. m неотбитой руды. Отбойку оставшейся части кам ер ах  

^^асов блока № 5, междублоковых целиков № 3—5 и 5—7.



потолочин блоков Л'г 3 и 5 гор. 634 ж и надштрековых целиков 
блоков 3 и 5 гор. 664 м (рис. 2) было решено произвести одним 
массовым взрывом. Запасы руды, подлежащие отбойке, составили
76,5 тыс. т.

Авторами статьи совместно с ИТР Нерчинского рудоуправления 
был составлен проект на производство массового взрыва.

Вследствие непригодности днища блока № 5 гор. 634 ж к даль
нейшей эксплуатации производилась подготовка и нарезка нового

Рис. 1. Схемы расположения скважин в иадштре- 
ковом и междублоковом целиках

горизонта выпуска. Для этого из штрека № 6 гор. 634 м  
дено три наклонных орта. Орт N2 2-бис прошли под ̂  
а орты № 3-бис и 4-бис под углом 12° к горизонту. ^  .^отаВ' 
углы наклона определились исходя из принятой высоты^ под лнваемого горизонта в ы п у с к я  ^

^ ______ tv 1ириаонту. ‘"!^^д^0ТаВ'наклона определились исходя из принятой
лнваемого горизонта выпуска, равной 6 м. Кроме иакло
тов прошли горизонтальный орт Ке 5 под междублоковым № 5—7 (рис. 3 ,4).

Для вентиляции и водоотлива орты скреперования  ̂
лу боку были сбиты между собой штреком, который 
)ртом Ха 5 вертикальным восстающим длиной 8 ,

\ 3,5 м \  а такмсе восстающий сечением

чему
с ортом ~Ks 5 
штрек сечением 
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проходились без крепления. Из ортов через каждые 5 м зарезались 
ннши глубиной 2,25 м, из которых проходились дучки сечением
1,5X1 м, В верхней части дучки оборудовались в рудовыпускные 
вороики. Для повышения показателей извлечения руды каждая, 
воронка охватывала площадь не более 25—30 лî .

При недостаточно крутом угле падения рудного тела (55— 57°) 
выпуск руды под обрушенными породами мог привести к боль
шим потерям руды. По данным практики и лабораторных иссле^ 
дований, потери руды в аналогичных условиях достигают 40—50%, 
поэтому было решено произвести подрывку пород лежачего бока

t, 2 — буровые камеры ЛЬ 1, 2; 3 — орты

бока̂  блока, до 72— 78°. Для разбуривания пород лежачего
о.л пройдены две камеры — одна из дучки № 12 орта 

 ̂ 'Вторая из дучки № 8 орта № 4-бис (см. рис, 4). 0 6 -  
"̂ьем работ по подготовке и нарезке нового горизонта вы- 

уска составил 2100 м\
®зрыво чтобы предохранить горизонт выпуска от разрушения 
и созл проектом предусматривалось полное заполнение воронок 
До I предохранительного слоя из отбитой руды высотой
вавщрг обрушения надштрековых целиков ранее существо-
Нок зия° ^^Ризонта выпуска. К моменту проведения дучек и воро  ̂
Полнить часть этих целиков была уже отработан^ и за-*
Поэтов, дучки и воронки отбитой рудой было невозможно. 
И вопп  ̂ Делики старого днища были извлечены, дучки
Иассовк^  ̂ проходились, чтобы не обрушить горизонт выпуска 

взрывом. Эти дучки проходились после массового
125



взрыва, причем перед последней отпалкой из дучек бурились 
пые скважины для образования выпускных воронок.

Одновременно с проведением подготовительных работ про» 
водилось бурение скважин станками БА-ЮО и БМ К-2Б. Произв̂  
дительность по бурению со всеми вспомогательными работаш 
в . среднем составила на станок. БА-ЮО 3,6 MjcMenij, а ш 
БМК-2Б — 2,8 м/смену. Для бурения скважин применялись долш 
патые и трехперые коронки диаметром 100— 110 мм̂  армнрова! 
цые твердым сплавом. Скважины располагались веерными рядам! 
в вертикальной плоскости. Расстояние между рядами составлм!

Вентиляционный 
штрек 1000

Рис. 5. Нарезка нового горизонта выпуска

3,5 м и между расходящимися концами скважин
2, 4, 5), Всего было пробурено 442 скважины общей дли»
(с учетом скважин по породе). - hp̂

Учитывая, что процесс зарядки и монтажа ^^рывнои 
•должался около суток, для зарядки сырых и и
жин применялись водоустойчивые В В  — аммонит Ks 7 l
фталит ЖВ. Сухие скважины заряжались аммонитом 
чина заряда ВВ на 1 м заряжаемой длины скважины с 
7,4 кг. Общий вес заряда равнялся 22 500 кг. Для 
мического воздействия взрыва, а  также для улучшения yjjiiii*' 
руды при проведении массового взрыва, взрывание скв 
зарядов производилось с применением э л е к т р о д е т о н а т о р о  

козамедленного действия. Порядок взрывания, и н т е р в а л ь  
лений, вес заряда каждой группы скважин и место рзс 
ния скважин приведены в табл. 1. ^
' 'В В  к месту зарядки доставлялись в патронах 
местного изготовления. Длина патрона 500 мм, диаметр 

‘ Для сырых скважин патроны покрывались изоляционные*
.126



из смеси гудрона, канифоли и парафина. Для взрывания скважиа 
была принята смешанная (последовательно-параллельная) схема 
электровзрывной сети с парнопараллельным соединением элек- 
тродетонаторов. Эта схема обеспечивает прохождение через 
все электродетонаторы тока одинаковой величины, а также дает 
возможность просто и надежно проверить исправность взрывной 
сети. Дублирующая сеть принималась также электрическая, ана
логично основной.

Т а б л и ц а  I
Х арактеристи ка взрывной сети

№
очсрслсЛ

Интервал за 
медления, сек

Количество 
скважин в 

группе

Вес заряда 
очереди, 

кг

Выработка, мэ котороГ! бурились скважн* 
ны, а запасы руди, отбиваемые этник 

скважи№1М11

I 0,025 75 4400 Подэтажпый орт блока № 5, ка
мерные запасы блока 5

2 ■ 0,050 44 3700 Подэтажный орт блока М  *5, 
оставш аяся часть камерных 
запасов блока № 5. Восст. № 3; 
запасы М КЦ JS6 3—5. Восст. 
№ 5,* часть запасов МКЦ № 5—7

3 0,100 71 4600 Восст. № 5? оставшиеся запасы 
М КЦ № 5 - 7 .  Камеры Л-» 1, 2; 
породы лежачего бока, для 
увеличения угла падения руд
ного тела

4 2 83 3100 Северный штрек гор. 6G4 м\ за
пасы руды в надштрековызс 
целиках гор. 664 м

5 4 87 3900 Северный штрек гор. 664 м\ за 
пасы руды в потолочинах: бло
ков № 3 и 5  по лежачему 
боку

Северный штрек гор, 664 М', 
запасы руды в потолочинах 
блоков № 3 и 5  по висячему 
боку

6 6 82 2800

Скважины в группах каждой ветви соединялись последова
тельно, а группы в ветвях и ветви между собой параллельно 
(рис. 6).

При заряжании во все скважины первой очереди вводилось по 
нити детонирующего шнура (ДШ ). Концы основной и дубли- 

РУющей нитей ДШ , выходящие из скважин, объединялись в бое- 
 ̂ узлы. Боевой узел состоял из патрона-Сюевнка весом 0,4— 0,6 кг 

Дам^дщ ■̂̂ ^̂ ’̂̂ Родетоиаторамн, которые прикреплялись к кон-

с^^^'ьединение скважин в боевые узлы позволило значительно 
QT ^сопротивление взрывной сети за счет сокращения количе- 
д . взрываемых злектродетонаторов. Боевые узлы^ включались 
Й как и электродетонаторы отдельной скважины.

остальных пяти серий вводилось по два патроиа-бое- 
 ̂ Двумя электродетоиаторами в каждом, соединенными
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параллельно. Для обеспечения полноты взрыва удлиненных зарядов 
ВВ во всех скважинах этих серий прокладывалась одна нить ДШ.. 
При этом учитывалось, что при двойной сети с парнопараллель
ным соединением дефектные электродетонаторы малой чувстви
тельности или с малым импульсом плавления практически не могут 
вызвать отказа. Недостатком такой сети является удвоенный рас
ход электродетонаторов. Однако для массовых взрывов в подзем
ных условиях этот недостаток не следует считать существенным.

Взрывная станция с источником постоянного тока напряже
нием 380 в располагалась в здании компрессорной. От взрывной 
станции по штольне кабелем сечением 150 мм̂ - напряжение пода
валось к распределительному устройству шахты «Капитальная*, 
а затем по двум магистральным ветвям к определенным группам 
скважин (см. рис. 6 ). Конечные результаты расчета взрывной сети 
приводятся в табл. 2.

Т а б л и ц а  2

Расчетные и фактические показатели электровзрывной сети

Показатели
Расчетные дэпмые Фактические данные

I ветвь И ветвь I ветвь II ветвь

75,72 75,8 74,60 74,9
76,7 75,4 76,0 74,0
75,9 76,5 74.5 75,0

25,4 25,3 25,0 24,9
0,34 0,52 0,34 . 0,52

25,74 25,8 25.34 25,42
12,01 12,0 12,6 12,5

4,04 4,01 4,29 4,27
4,0 4,03 4.2 4,32

4,02 4,0 4,32 4,27

Сопротивление I группы, ом , . .
То же, II группы, ом 
То же, 111 группы, о л  '
Сопротивление распределительной се

тп ветви, ом ..............................
Сопротивление магистрали ветви, ом 
Общее сопротивление ветви, ом .
Сила тока в магистрали ветви, а 

|Сила тока, а: 
в 1 группе
во П г р у п п е ................... ....
в 111 группе

Сопротивление всей сети, ом . • 
'^ила тока на зажимах рубильника, а

6,44
48,5

6,35
50,5

Из таблицы видно, что ^
показателей взрывной сети не „1 опушенными поро-

Выпуск отбитой руды производил руды при мини-
Дами. Чтобы обеспечить максимально *_ gyjia составлена
«альном разубоживании ее пустыми "  Р ^зательность выпуска 
Планограмма, в которой из дучки за один
РУДЫ из дучек, количество руды, выпускаемой и 
^Рием, а также наносились ориентировочные контур 
РУДЬ! в зависимости от выдаваемых о р„с,гематически осушест- 

Учет и контроль за выпуском РУ^ пуяника. В первую оче-
влялся геолого-маркшейдерской ^^„ых у* лежачего бока,
Редь руду выпускали из дучек, g jjee 50% пустых пород.
^̂ 0 позволило выдать на породный отвал о
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отбитых для увеличения угла падения рудного тела, и тем сакы̂ 
значительно снизить разубоживание руды.

Взорванная руда, поступающая через дучки на горизонт скрг 
перования, доставлялась скреперными установками в вагонеш 
Мощность скреперных установок 15—28 /свг, емкость ковш;
0,1 -0 ,3  м\

Массовый взрыв по своим результатам был вполне удовлетв5 
рительным, что подтверждается полученными технико-экономна 
скими показателями;1МИ показателями;

выход руды с I м скважины 6,4 м̂ ;
расход ВВ на первичное дробление 290 г/т;
расход ВВ на вторичное дробление 540 г/т;
выдано руды 83,6%;

па OiUprinJ
выдано руды 83,6%; 
потери руды 16,47о; 
разубоживание 8,1%. .
Производительность труда * горнорабочих очистного забо! 

б м̂ 1 смену;
После массового взрыва выдано 64 тыс. т чистой 

и 6,2 тыс. т пустых пород. После того как из дучек пошла некой 
диционная руда, дальнейший выпуск был прекращен.

Вызоды
I. В условиях Кличкинского рудника необходимо примепяН

в более широких масштабах отбойку руды глубокими скважинам
При этом мощные участки рудных тел с углом падения более
следует отрабатывать системой подэтажных штреков
с подрывкой пород лежачего бока, создавая и с к у с с т в е н н о  
падения рудного тела 70—75®.

Отработка блоков должна быть в следующем порядке;
а) нарезка и подсечка блока;
б) отбойка и полный выпуск камерных запасов;
в) подрыв и выпуск пород лежачего бока;

iTPrrulon обрушение междублоковых и междуэтаж»'^^
RHHvr? на незаполненные камер̂ ^̂

2 Ппи обрушенными породами.
пости ;  монолитных руд с  коэффициентом кр

скважины необходимо располагать по се^ 
жин 3,0—3 5 м между расходящимися концами с

2Х2,5^л !^Это̂ пп̂ п̂  ̂ дучек необходимо увеличить до 2X2 
труда и 'уменьшитк^п^ значительно повысить производительн

надортовых целиков при BjoP  ̂
биться не в дучках я п основная часть негабаритов буде^

4. В подзеГны^\" ® " скреперования. ,  з̂но
применение короткозамрп”  ̂ Кличкинского рудника иелесообр  ̂
взрывать о д З ~ ^ ^ ^  взрывания, которое поэволЯ
действие взрыва. 25 m ВВ и снизить сейсм ическое
130
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л  г . Бондарев, М. Л. Цихоня, В. Д. Томилов, А. С. Каляное 
ПРИМЕНЕНИЕ НОВОГО ВИДА ДЕРЕВЯН Н ОЙ  

ШТАНГОВОЙ КРЕПИ

К числу наиболее трудоемких и трудиомеханизируемых про
цессов разработки руд относятся крепежные работы, выполняемые 
в основном немеханизированно. Металлическая, бетонная и ж е 
лезобетонная крепь широкого распространения еще не получила.

Все это заставляет изыскивать и внедрять новые способы и ма
териалы крепления подготовительно-нарезных и очистных выра
боток. Наиболее прогрессивным видом крепи, позволяющим пол
ностью ИЛИ частично механизировать крепежные работы, является 
штанговая крепь. Ш танговая крепь, главным образом металличе
ская, получила широкое распространение в горной промышленно
сти США, Канады, Западной Германии и в последние годы находит 
применение на многих отечественных предприятиях.

По данным отечественной и зарубежной практики, внедрение 
штанговой крепи привело к резкому сокращению числа несчастных 
случаев, к уменьшению сечения выработок, снижению разубожи- 
вания руды и расхода лесоматериалов и к уменьшению трудоем
кости работ по креплению.

Кроме того, штанговая крепь позволяет , расширить область 
применения эффективных систем разработки, в результате чего на 
ряде отечественных рудников удалось повысить производитель
ность труда горнорабочих очистных забоев в 2 3 раза [1, 2].

Раньше использование штанговой крепи считалось возможным 
только при наличии крепких пород в один-два метра от^ кровли 
*̂ ли боков выработок. В  настоящее время для штанговой крепи 
Наличие крепких пород не обязательно. Основным назначением 
Штанговой крепи считается скрепление нескольких породных слоев, 
•которые образуют своего рода составную балку. В  ряде случаев 
получены хорошие результаты при креплении штангами выра- 
' о̂ток даж е в слабоустойчивых породах [1— Ю].

Применение штанговой крепи в большинстве случаев техниче- 
возможно и экономически целесообразно, что подтверждается 

Данными, приведенными в таблице [7].
Разница в стоимости крепления выработок обычной дер ^ ян- 

ои крепью и Штангами составляет от 10 до 30 руб. на I /I, Если 
прибавить экономию от уменьшения сечения выработок,

1, экономия на 1 м выработки возрастет до иО руб. [7,
лри большая экономия от применения штангового креп-

взамен деревянного получена на очистных раоотах. В  целом 
данный вид крепи деш евле различных конструкции деревянно» 
"Репи в 1 ,5 -4  раза [13. 14].
впгл ”Р°®кте отработки опытных блоков ^^^суглинского флюорито- 

предусматривалась установка штанг для снижения 
°^ивания руды за счет отслоений и вывалов гидротермально 

бненных слабоустойчивых вмещающих пород.
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Та блит
Сравнительные данные стоим ости крепления вы р а б о т о к  неполными 

дверными окладами и м еталлическим и ш тангами

Рулннки, шахты

Стоимость креплекия 1 я  пырабаткн, 
' руб.

деревянными ке- 
лолныин двсрмы*

Mit 0К.ШД||М|1
ЫСТЛЛ.1ЯЧССКИМЙ

штангами

Экономна па 1 j  
(с учетом уменьик* 

Н1ТЯ cc'tcHiifl вырдбо;* 
кн), руб.

.Чорух-ДаГфоиский*

.КоГггашски»’
,Салаирский“
.Дарасуиский*

.Хрустальный* , , ; ,

Шахта .Баянгол* . , . 
Рудники комбината 

им. Фрунзе , . . . . 
Им. III Интернационала* 
Северо-Уральские бок

ситовые рудники* 
,Таштогольский“ , 
Рудники комбината’ 

Дальолоно

31,1

•34.7
32,3

30.0

21.1

38,0
38,50

12,8
21 .5

131

10,5

6.6
1 3 ,8

14,0 (ж елезобе
тонные)

12 .4

13,0
25.20

7 ,2
7.5

11 6 ,7

Сечение сшгэи* 
лось с 7 до 5

28,1
18.5

43 ?б от стоимо
сти креплеиия 

деревом 
16,0

22,8

От 13 до 25 
13,30

8.5
15.0

От 26.4 до 37,5
I

Первоначально намечалась установка металлических штзнг
с клиновым замком, но в процессе опытных работ был осуЩвстВ'?̂ ^
переход на комбинированные деревянно-металлические штаиг (рис. 1).

Основные причины отказа от металлических штанг — 
ствие ^металла и высокая себестоимость их изготовления в РУ 

?  среднем стоимость изготовления оЛ«<̂  
ставляеЛ  ‘'Р®""’ ®’̂ '°чая стоимость материала,

Основное тело штанги состоит из отвезка лпевесины  листве»'
длГой в З аб ай кал ьем  севе'^нГсклоиахго
S a  Mam’l l ! ” диаметром 3 7 - 4 0  мм. У становлено, что Д 
шого диаметпа- отличается от древесины дерева 6
имеет свнлеват(5стн б о л ь ^ ’ подвергается
на ДЛИНУ 2 м мр » большой конусности (уменьшение „Л 
ДереГа Ш  р !  2 ?  в нижней
1Д0бы диаметром образцы лиственнично! ^
Щпе высокую п л о т н ^ ^ п ^ . °^Р^?^® ^ 3 -2 6  лет, подтверЖД  ̂
древесины. ’ Р̂ ^̂ ’̂̂ инеиность и сплошность вол 

штанг nnnwor.------

К

..... ^.тиеиН ОСТЬ И с п л о ш н о с т ь  В ^
_--v.wmDi. «aUiÔ  fl!Заготовка штанг производилась из нижней части

Из одного дерева получалось 2—3 штанги. Заготовленя
очищались от коры и сушились до воздушносухого 132
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S  i5.1

. а  §

!
h-----------------------ш -г5в.в----------------- -  ̂■

Ш 1

Рис. 1, Комбинированная деревянно-металлическая штанга:
я — установка штанг в подсечной траншее; б — схема установки деревяино-ие- 

таллическнх штанг лля поддержания бокоа очнстного пространства

Рнс. 2. Поперечный разрез лиственНЯ‘Н10Й ча
щобы в возрасте 23 лет (увеличено в 1,7 раза)
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Затем па одном нз ее концов прорезалась щель длиной 250 их 
для деревянного клина. Клинья длиной 200— 240 мм изготовля
лись из тон же древесины, что и штанги, или из сухой березы.

Штанги устанавливались в следующем порядке: в щель вво
дился клин, после чего штанга вставлялась в шпур и забивалась

Рис. 3. Косой срез под углом 30® лиственничной чащобы в воз
расте 26 лет

кувалдой или перфоратором с таким расчетом, чтобы клин 
стью вошел в тело штанги. Затем в нее забивался металлпчес 
штырь диаметром 25—30 мм и длиной 400—600 мм. Конец штыр̂  
имел меньшее сечение и выполнялся без резьбы, чтобы преДОХР

liti’.hilHi

нить ее от
Рис. 4. Продольный разрез лиственничной чатобы____ _ .«auoj листиенничнии -

cv; UV смятия В момент забивки. Забивка
лась с помощью специального забивного патрона. Ь  ®
скважины штырь забивался телескопным, а в
ручным перфоратором с пневмоподдержки. На вь
часть шрфя навешивался обапол (однорез) ”йба
и длиной 1—1,5 Л1, устанавливалась м етал ли ческая 
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рами 1 0 0 X 1 0 0 X 1 0  лле и завинчивалась гайка. Гайка плотно при
жимала обапол к стенке или кровле выработки.

В процессе проведения опытных работ было выявлено, что 
штанговая крепь работает надежно даже в недостаточно устойчи
вых породах с коэффициентом крепости 4—8.

В результате испытаний штанг на выдергивание рычажным ди
намометром и гидравлическим прибором ПА-3 было установлено, 
что наилучшие результаты достигаются при размере клина 2 х  
Х 2 8 Х  (35-4-40) Х 2 4 0  мм.

При длине штанг от 1,5 до 2,5 м и диаметре от 38 до 42 мм 
скольжение штанги начиналось при нагрузках от 4 до 8 т.

-А А-А

Рис, 5. Крепление очистного пространства комбинированными штангами при 
системе с  магазннированием руды:

/ — штанга; 2 — обапол

После забивки в штангу металлического штыря нагрузки, при 
•которых происходило их выдергивание, колебались от 7 до 16 
Разрыва тела штанг зафиксировано не было.

За девять месяцев не было зарегистрировано ни одного случая 
нарушения кровли и боков, закрепленных комбинированными 
“штангами, несмотря на то, что в блоках постоянно производились 
буровзрывные работы.

Так, в блоке Я» 10-6 комбинированными штангами с навеской 
них обаполов была закреплена слабоустойчивая кровля под

сечной траншеи, из которой производилось обуривание блока глу
бокими вертикальными скважинами. Штанги в блоке устанавли
вались по сетке 1,5 X 1 ,5  м и 2 X 2  м.

В блоке № 11 комбинированными штангами крепились оока 
очистного пространства на участках со слабоустойчивыми вмещаю- 

породами (рис. 5 ).
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Всего на руднике в период проведения опытных работ ба\ 
установлено 1200 штанг, в том числе 52 испытывались на выде[ 
гивание без штырей, 80 штанг с металлическими штырями.

Десять штанг были испытаны на саморасклииивание от pai 
бухания древесины под действием влаги через 7— 10 дней nott 
установки. Нагрузка, при которой происходило скольжение штанг 
высушенных до воздушносухого состояния и плотно забитых в шо) 
ры, колебалась от 3 до 5,2  т.

Для контроля за работой деревянно-металлической штанговс̂  
крепи применялись резиновые динамометры. Динамометр щ  
ставлял собой резиновую шайбу с внешним диаметром 100 лл* 
внутренним 40 установленную между двумя металлическни-
ставлял собой резиновую шайбу с внешним диаметром 100 м * 
внутренним 40 Л1Л1, установленную между двумя металличесш-
Т1ТЯЙЛЯ»»М 11*3 л —--- ----

о ivnnaA. ч-1шциальным измерителем определялась наг 
штанг, которая в блоке № Ю-б в течение девяти месяцев 
от 2,5 до 6 т .

Деревянные штанги, применяемые в настоящее время на . 
гих рудниках, обычно изготовляются из брусков сечением 
или 70X 70 мм путем токарной обработки с доведением до 
метра 35—50 мм.

Однако изготовленная таким образом д ер евян н ая  штаигова̂
крепь на отечественных и зарубежных предприятиях широкого
распространения не получила из-за низкой прочности штанг.:

Наиболее слабым узлом такой деревянной штанговой
является задняя головка сечением 5 0 x 5 0  или 7 0 X 7 0  мм, котора»
при расклинивании штанг обычно скалывается, а специальныб^
жимные устройства приводят к смятию тела штанги и ослаблеШ'
ее сопротивления на разрыв. Кроме того, деревянные штан̂

невозможно применять в очистных блоках, потому ^
ппрма мь1ваются при выпуске замагазинированной рудь^ время взрывных работ.

н о / н Г о т с у т с т в у ю т  у предложенной и нспыта»
Стоимость .’' ““ бинированной штаиги. ,0

на токаоим Л Т "  изготовленной из деревянных бр>»
32 С  Ш ?  а предприятиях Забайкалья, соста л«',
4—5 коп i’ е J  из чащобы не л»
заготавливает-

штангу*по*о6апад''кото^^^ позволяет надежно 
ского штыря с гайкой m  ^^^Р^пляется посредством метал  ̂
в тех же ус^виях типа можно устанаилп»^

При р асч етаГ ш ^ Г  ̂ металлические. .ре-
щиноватых и сложных И Т  условий монолитный
нимают гипотезу свола пород большинство ^втор
После очередного подвигяи’  ̂ лишена
J3g подвигания горной выработки .на длину
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породы за пределами сечения выработки начинают деформиро
ваться, образуя своеобразный свод давления. Если при этом не 
установить крепь, деформация продолжится вплоть до обруше
ния.

При штанговом креплении породы стягиваются штангами, сле
довательно, их поведение в некоторой степени соответствует работе 
предварительно напряженной арматуры в железобетонных кон
струкциях. Таким образом, очень важно, чтобы кажлая штанга не 
только обеспечивала надлежащее уплотнение пород, но и была 
расположена в направлении, отвечающем геологическим условиям. 
Как предварительное напряжение арматуры в железобетоне осу  ̂
ществляется до воспринятия нагрузки, так и породы должны быть 
стянуты штанговой крепью до того, как разовьется давление. Вме
сте со штангами окружающие выработку породы образуют защит
ный слой, толщина которого зависит от длины штанг.

Расстояние между штангами выбирается в зависимости от их 
длины и диаметра.

Расчет деревянных штанг производится на разрыв и на срез. 
Так, лиственничная штанга из чащобы диаметром 38 мм разру
шается вдоль волокон при нагрузке 3,14-1,9^*2000=22 600 кг, 
где 2000—> предел прочности на растяжение вдоль волокон для 
лиственничной чащобы в воздушносухом состоянии, KZjCM̂ .

При объемном весе флюоритовых руд 2,8 mjM̂  одна штанга 
диаметром 38 мм может выдержать предельную нагрузку вывала 
2 2 ,6 :2 ,8 = 8  м̂  флюоритовой руды или 22 ,6 :2 ,1  =  10,7 м̂  породы 
(при объемном весе ее 2,1 mjM̂ )»

При мощности защитного слоя в 1,5 jw площадь, приходящаяся 
на одну штангу с учетом запаса прочности, должна быть не более

2,1 •1,5 - 2  ’

где 2,1 — объемный вес породы, т1м̂ \
22,6 — предельное сопротивление штанги на разрыв, т\

— толщина защитного слоя, м\
2 —̂ запас прочности штанги.

Необходимо заметить, что расчетные параметры по количе
ству устанавливаемых штанг на единицу площади в каждом кон
кретном случае должны корректироваться в зависимости от горно
геологических условий и физико-механических свойств пород.

Практика применения штанговой крепи на руднике «Усуглн> 
показала, что деревянно-металлическая штанговая крепь позво- 
■̂ яет достаточно надежно удерживать слабоустойчивые породы от 
обрушения и значительно экономичнее металлической. ^Средняя 
стоимость изготовления и установки одной металлической штанги 
Рзвна 3,5 руб., а деревянно-металлической— 1,21 руб., т. е. дешевле 
•̂3 2,29 руб.

Обычно при системе с магазинированием после 'выпуска руды 
^^анги невозможно извлечь для повторного использования.
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Поэтому весьма важно, чтобы применяемые штанги, наряду с на
дежностью закрепления, имели невысокую стоимость. Этим требо
ваниям рекомендуемая и испытанная деревянно-металлическая 
крепь отвечает по1ностью.

В Забайкалье и других районах Сибири имеются крупные мас
сивы лиственничного чащобника, за счет которых может быть обес
печен дешевым и высококачественным материалом для штангового 
крепления ряд горнорудных предприятий.

Применение комбинированной штанговой крепи предлагаемой 
конструкции значительно расширит область применения весьма 
эффективной и высокопроизводительной системы разработки с ма* 
газиннрованием руды в недостаточно устойчивых породах.
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Тодри ,^^^

НА ФЛЮОРИТА
Осиоваа И ИСКОМ РУДНИКЕ

флюорита испадьзуетаГ ® Советском Союзе и за рубеЖО“
Применение находит как в качестве флю^а-
Р , так и штуфной флюорит флюоритовый концея

'•̂8 флюорит (+25 мм). И з-за низкого качеств^
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брикетированных флюсов, ухудшающих показатели плавок, за по- 
следние годы на металлургических заводах применяют штуфно} 
флюорит [1—8]. Потребность в этом наиболее качественном флюи 
из года в год возрастает. ‘

По своим физико-механическим свойствам флюорит являета 
весьма хрупким минералом, склонным к переизмеЛьчению noi 
воздействием буровзрывных работ, при выпуске и транспортя- 
ровке руды. Переизмельчение флюорита при добыче снижает цен 
ность добываемой руды из-за уменьшения выхода наиболее цен 
ных для металлургии крупнокусковых фракций,

/

Рис. 2. Система разработки подэтажными штреками с отбойкой РУДЬ* 
бокйми скважинами (рудник «Калангуй»)

Поэтому усовершенствование технологии разработки 
товых месторождений, обеспечивающее получение максимально^
чениГ фракций, имеет большое практическое знЗ'

^применяемые на флюоритовых рудниках 
ветствуют^пп^^^^ малоэффективны и не всегда с
изв^е^нмГ^^^®'^ условиям. Д аж е такие высокопр
с м а г а з и н ^  разработки, как подэтажные у.
стимо больти ” РУДЫ> применяются в вариантах с неД  ̂
30 до бОЧМ ”  °®'ьвмом подготовительных и нарезных
трум и повытя. ’" Г  снижается производительно^
Х а гай т^ й Г и  S  лобычи. Так, на РУДН' '̂
изводнтельрпД-  ̂ ® Забайкалье при этих системах пР
0.62—1,6 лЧслени*’ очистного забоя состав 
от 9,15 до 25,75 р% . (р и Г   ̂ ^
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Табл ит
Основные параметры систем  р азр аботки  в  п р е д е л а х  блока

Наныснованне Потерн, К
Соотношение добыч» ■ 

пределах блока ло вши 
работ, S

Подготовительные и нарезные ра
боты ................................... .... 31.0

40 15.0
3 44,0

П о т е р и .......................................................... — 10,0

Всего по б л о к у .................. 10.0 100

В  таблице не учтены нарезные работы с проходкой по пустым порода», 
которые составят;

скреперный штрек —  50 м 
дучки — 17,5 м

67,5 м
или 244 .«3, или 6,15% от блокового запаса. пп

П р и м е ч а н и я :  L  Расход материалов на 1 рудной массы: кг о •
0,0003 леса крепежного; 0,15 кг  стали буровой; 45  г твердых сплавов,

2- Разубоживание руды 18%.
3. Потери 10%.
4. Выход руды на 1 л з  горной массы 50,5% ;

Основные параметры систем разработки в пределах блока 
Г1риведены в табл. 1.

периый штрек” Ур^^ики°«|[?!1* ” ®“ пуском руды на скре* 
^рудники «Калангун* и «Абагантуй»)

«И с отбойко/ мцщ?ыми^ч1п^*  ̂ разработки подэтажными 
»Ь1 в табл. 2. ^  зарядами (рудник «Калангуй») прив̂
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О сн овн ы е парам етры  си стем  разработки
Т а б л и ц а  2-

Наименование Объем,
ж»

Потери Соотношение добычи по 
видам работы

К 1 т к

Подготовительные и нарезные 
работы . . . . . . . . . . .

Целики  ̂ .............................. ....  .
Очистные работы . ........................

1 3 4 0
9 0 0

1 500
3 6
3

3 2 5
4 5

1340
5 7 5

1 4 5 5

3 7 5 0
1 6 1 0
4 1 0 0

3 9 ,9 6
17 ,00
43 ,0 4

Всего по блоку . . . . 3 7 4 0 10 3 6 0 3 3 8 0 9 4 6 0 100

П р и м е ч а н и я :  1. Размеры минных колодцев: глубина 2 л ,  длина 1,5 
ширина 1 м.

2. Поперечное сечение полэтажных пггреков 2,7 м .̂
3. Расход материалов на I рудной массы: В В  0,98 /сг, леса крепеж

ного 0,0003 м\  стали буровой 0,06 кг, твердых сплавов 2,8 г.
4. Разубоживание 17% .
5. Потери 10% .
6 . Расход руды на I горной массы 50,9% .
7. Удельный вес  применяемой системы в общем объеме добычи 7 0 % .

Применяемые системы разработки отличаются большими по
терями (до 15—257о) и разубоживанием (до 15—20% ).

При сортировке переизмельченнон рудной массы на выборку 
флюорита и породы затрачивается немехаиизированный труд. Вы
ход штуфного флюорита при сортировке (обычно П1 сорта) не 
превышает 7— 12% от общего объема рудной массы, а порода 
отсортировывается не более чем на 2—3% . Из оставшейся рудной 
массы в процессе обогащ.ения на отсадочных машинах на Р̂УД̂  
никах «Калангуй» и «Абагайтуй» частично извлекается гравийныи 
плавиковый шпат, также имеющий низкое качество вследствие 
высокой степени засоренности £Го породой. Отвалы^ после^ такой 
переработки по существу представлены кондиционной рудой с со
держанием до 32% флюорита и подлежат дальнейшей перера
ботке.

Основными причинами переизмельчения флюорита в процессе 
добычи являются: нерациональные параметры существующих спо
собов отбойки руды минными зарядами и глубокими скважинами 

малых мощностях рудных тел, скреперная доставка руды на 
Длину блока, перепуск по рудоспускам на высоту нескольких эта- 

и значительный объем подготовительно-нарезных раОот.
В 1960— 1962 гг. Иргиредметом проведена работа по изыска- 

рациональных систем разработки Усуглинского флюоритового 
^есррождения. V

“  Процессе исследования было испытано шесть 
^«стем разработки с магазинированием руды при Р^з^ич- 

способах отбойки и один вариаит этажно-камерной ci 
'теиы. Себестоимость добычи рудной массы по прямым затратам
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изменялась в пределах 
1,98— 3,58 Однннз
опытных участков приве- 
ден на рис. 5.

Опытные работы по
казали явную целесооб' 
разность применения ука
занных систем разработки, 
которые (при определен
ных параметрах буро
взрывных работ) наряду 
со значительным снижс' 
нием себестоимости добы
чи руды обеспечили до
статочную полноту выем
ки, низкое разубоживанпе
и, что особенно важно, 
высокий процент выхода 
штуфных фракций руды 
(от 40 до 80 % ).

Технико-экономические
расчеты показали, что пе
ревод рудника на реко
мендуемые системы раз
работки позволит добН' 
вать, перерабатывать РУ* 
ду значительно деш евле 
проектной себестоимости 
(на каждой тонне рудь* 
при добыче и п ер ер аб оТ ' 
ке обеспечивается эконо
мия в 9,5 руб.).

При отработке опЫТ' 
ных блоков, наряду с oj' 
ределением потерь и разУ 
боживания и выявление» 
рациональных парамет 
ров систем разработК1| 
изучалось влияние осноР
ных производственна
процессов на степень ДР 
бления флюоритовой РУ 
ды. В первую очередь из
чались различные ^ 
буровзрывных работ. Д 
получения сравнительн
данных в аналоги*
ных горногеологичесК! ■144



условиях подвергались изменению: л. н. с., расстояние между шпу
рами и скважинами, конструкция зарядов и тип В В , ‘ 

Направление шпуров и скважин менялось от горизонтальных 
до вертикальных, диаметр от 32— 46 до 65—110 мм, длина от 
1,5—2 до 20— 25 м. После взрыва определенная часть отбитой 
рудной массы подвергалась ситовому анализу, в результате чего' 
определялся ее гранулометрический состав. ' 

Лучшими параметрами буровзрывных работ считались такие, 
при которых обеспечивался максимальный отрыв рудной массы' 
при минимальном подрыве боковых пород во время взрыва, макси-' 
мальный выход крупнокусковон руды {-\-2Б мм) и незначительный 
выход негабарита.

Результаты опытов приведены в табл. 3.
Ф

Т а б л и ц а  3

Выход то вар н о го  ш туф ного ф лю орита в зави си м ости  о т  сп о со б о в
отбойки

Выход штуф- 
ноЛ руды, 

fi

в той числе

Способ отбоПкн Мощность 
жилы, м выход товара 

ного флюори
та^

выход nyCTOft 
породы, н

Вертикальные ш п у р ы  . . 0,7— 2,0 38,7 26,3 12,4
2 ,0 -4 ,0 53,6 34,3 19,3

Горизонтальные ш п у р ы  . 0.7— 2.0 44,5 34,3 10,2
2 .0— 4,0 58,0 39,5 18,5

Вертикальные скваж и ны
1054-110 . . . 3 - 6 89,3 72,0 17,3

Горизонтальные с к в а ж и 
ны d  =  Ю5н-ПО *  . З - б 88,4 61.2 27,2

горизонтальны е с к в а ж и -
7,2„ны  =  м м *  . . . .  

Проходка в ы р аб о то к  (што>
3— G 77,5 70,3

6,75лен и восстаю щ их) , . — 12.39 5.64

* Отбойка Скважин рассредоточенными зарядами низкобризаитных ВВ. ^

Отбойка горизонтальными шпурами, по сравнению с верти
кальными, при различной мощности жилы характеризовалась У®®  ̂
^имением выхода штуфной руды на 4,4—5,87о. '

Выход штуфной руды возрастал с увеличением л. н. с. и уме 
аением удельного расхода В В , Так, для жил с выемочной mouwo- 
С1Ы0 от 0,7 до 2.5 м при отбойке руды мелкошпуровым способом 
Максимальный выход штуфных фракций наблюдался при отноше 
“«и л. н. с. к диаметру шпура от 18 до 26, при удельном расходе в о  
"Д 1 отбиваемо/руды от 0,8 до 0,45 «а. Для жил с 
«ОШИОСТЫО от 2,5 до 4 - 6  м при отбойке глубокими скважииат!

рассредоточенной конструкцией зарядов ВВ “ ^ксимальныи вы- 
*0Д  Штуфных фракций наблюдался при отношении 
««р у  скважины от 2 8 - 3 0  до 4 0 - 4 5  и при расходе ВВ от О,а 
Ло 0.139 к г М
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Эти данные были подтверждены при валовой переработке руд. 
ной массы, когда выход штуфиого флюорита колебался от 31 до

66,8 7о.В результате дробления руды при движении ее по магазину во 
время погрузки в вагонетки и откатке выход штуфных руд сик- 
жается в среднем на 11,3%; при перепуске по очистному про
странству на высоту 1 л  — на 0,083%.

Свободное падение руды по рудоспуску с  высоты 50 м умень
шает выход крупных фракции породы в 2,5 раза, а флюорита 
в 3,63 раза.

Исходив я руда
т%

ПерИич1юе дробление 
Юв%

Првмыдна руды 
WQ%

CopmupoStai
т%

Шцентрат-
(флюприт - фракция 

*15МП 7-lz%)
* Фракция

-15нп

Васрише дробление, 
измельчение, ф/ютация 

85-Ш%

—*^В хбосюы 
(порода -фракция 
*Z5Mfi I

Рис. 6 . Технологическая схема переработки  ̂ ,
вых руд на рудниках «Калангун» и «Усугли» V У

ствующая)  ̂ ^

Выход штуфной руды при скреперовании на 
(на половину длины блока) уменьшается в 2,3 раза» в 
породы в 2,07 раза, а флюорита в 2,55 раза. ^2%)

Особенно низкий выход крупных фракций (не 
лучается при проходке выработок, что доказывает недо у  ̂
применения на флюоритовых рудниках систем разработ 
КИМ удельным весом подготовительно-иарезных работ,

Кроме того, на выход крупных фракций флюорита з 
ное влияние оказывает принятая схема переработки рУД 
гатительной фабрике. По существующей в настоящее 
переработки руд Калангуйского и Абагайтуйского местор 
и рекомендуемой проектным заданием для Усуглинског 
рождения (рис. 6) вся руда поступает на первичное 
а затем на промывку и сортировку. При этом, как у^^ 7^12%* 
лось, выход товарного штуфного флюорита не превышает _

Авторами статьи предложена и и с п ы т а н а , новая пР̂ *
работки руд Усуглинского месторождения (рис. 7 ) ,  котор 
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дусматривает вначале промывку и сортировку и только после 
этого первичное дробление. Проверка схемы показала, что выход 
круппокускового флюорита возрос до 35—60% , а породы— до 
20—307о (в зависимости от содержания крупных фракций в исход
ной руде). Согласно проведенным расчетам, при отсортировке 
только 30% штуфного флюорита себестоимость переработки 1 т 
руды снижается на 3,27 руб.

Предложенная схема может быть рекомендована для примене
ния на других предприятиях, перерабатывающих мономинераль- 
ные флюоритовые руды.

ОтсеВ фракции 
-25»» через решетчатое 

дно бункера

-25пп

Концентрат -  
(ф/морит *Z5m  

JS-Boy,}

iO-15%

1---------------

ЛропыВк, 
фракции *21

а руды 
IfiM. SS-SD'A

 ̂ 1
Сортиродна

S5~30%
1

ПерВичное i 
fO-2

\

дробление
'0%

Вторичное
шпедьчение,

г о - ’̂

дробление,
флотация

хдосты 
(порода *2Smm 

ZQ-3Q%)

Рис. 7. Предлагаемая технологическая Схема перера
ботки флюоритовых руд

На основании изложенного дальнейшее у с о м ^  
технологии добычи и нап равлени ях :
вых руд должно производиться в  0-ических условий це-

1. При наличии благоприятных ^ ^ Г о а з о а б э т к и  с миннмаль- 
лесообразно широко применять систем Р Р -акие как с мага-
ным объемом подготовительно-нарезных работ, такие к 
минированием руды и этажно-камерная и • * ^р^зантнымн В В

2. Отбойку руды следует -□ каждом отдельном слу- 
заряда’ми рассредоточенной ^онструкци . н о р м а л и з о в а н ы

параметры буровзрывных работ должны оыть нир
и паспортизованы. исключены перепу-

3. Из технологической цепи

руды по рудоспускам „«^изводить после руДО“ ̂ 4, Первичное дробление руды
'Сортировки и выборки штуфного забоев должна быть

5. Оплата труда горнорабочих очи ^  фракций руДЫ- 
оставлена в зависимость от выхода кру 
10*
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/ 0 .  M. В едя ев , Г , Т, Тимоцепт

О ТЕРМИЧЕСКОМ РАЗРУШЕНИИ МАССИВА ГОРНЫХ
ПОРОД

Применение высокочастотных и сверхвысокочастотных электро* 
магнитных полей для нагрева горных пород позволяет осуществить 
новые методы термического разрушения массива горных пород-

В частности, определенный интерес представляет случай, коглз 
тепловое поле создается в глубине массива на некотором расстоя 
НИИ от обнаженной поверхности. Это может быть достигнуто, 
пример, фокусировкой пучков электромагнитных воли от несколь 
ких излучателей. В этом случае энергия будет т р а н с ф о р м и р о в а т ь с  

в тепло в пределах небольшой шаровой зоны, диаметр которо 
можно принять равным диаметру единичного пучка воли излЯ 
теля, а температуру зоны считать постоянной по всему ее объему.

теплопроводности. 
гяя параметры процесса разрушения, пол
гая, что порода ведет себя как хрупкое упругое тело с постоянны^
Г з Г : ю Г Г в о Г ”  ̂ -арактерийика^и" ТрУ^^^им напряже^ 
возникающие вокруг нагретой шаровой зоны для чего восполь

дяшегося I   ̂ постоянной температуры Т и » ^
от свободной п о и р х н ^ 'х  Г п Т
жений (рис. 1) буадт равньг термоупругих н

'» ~ К
-------1 о _ / ‘

' 30г(г +  ^»-, (1)



а„= 3/ С г 

I

ГЮг(гЧ-с)-

3 — 8ft

3(г-!-с) г — с
J ’

6г(г +  с)12}i (z+ _^

Г 1
г̂г —  3/iCr®

3 - 4 [ x \0г (2 +  с)

/?■?

(2)

(3)

(4)

где
ЕаТа^

(5)

/С

/?,^[x^ +  y2 +  (2 +  c)^h;

£ — модуль упругости; 
а — коэффициент линей

ного расширения;
 ̂— коэффициент Пуас

сона; 
а — радиус сферы.
Данные выражения спра
ведливы для определе
ния компонентов напря
жения в точках, лежа
щих вне радиуса нагре
той сферы, и при с >  с.
Предельным вариантом 
является касание КОНТу- Схема к расчету напряжении в мае-
ра сферы свободной по- сиве горных пород

Главные напряжения Oi и ог. ” ®‘̂ '̂ ''“ ®р5деля10тся” зв^  ̂
пряжения t „ „  и параметры изоклин а определяются

3̂ теории упругости формулами:
■ (6)

(7)

(8)
t2 2ti

2т
«у

Для предварительного анализа в плос-
^̂ ч̂ислены значения главных Растягивающих ^  „ (4)

°сти XOZ. Вычисление произведено по ф Р У



Изолиния с чиишии» 
значением приведенного 
напряжения, равным I, 
принята условно.

График построен дл« 
растягивающих напря
жений, так как нзвест- 
но, что горные породи 
наиболее плохо conponiB* 
ляются разры ваю щ и м  на
грузкам. Из графика
видно, что наибольшй̂  
растягивающие напря» '̂ 
ния возникают волиз!

, . . ___ _ . поверхности сферы
*» убывают по мере
Рис. 2. Распределение изолиний глав- ^  МаК*

ных растягивающих напряжений верХНОСТИ маССИВа. Jсимальная кониентраш
напряжении проявляется в области Л, наименьшая — в области

и началом координат. Нагре«* 
“' "̂“ тывает напряжения всестороннего сжатия,

t h  fiTMsifot в напряжения растяжения. . „
rnomTL n-i особенностей распределения напряжении
НЫ.Х трещн‘' н Т ^ с т и ° Г “? Г “  развитие первонача^
макси^пкшт^ о. - 4,’ градиент напряжении 
там начинашпш должны развиваться по »л

которых зн а н и я  ИЯ.®на оазоыв т!? “^"Р^^^нии меньше предела прочности д. 
тельно и определение траектории трещин, а слеА
изучения ]?£)ж*нп затруднительно и требует
литсГ ^ мрК ^ ”"̂  предполагать, что траектория трещин опре^ 
(линия Л) и радиус"^Rnrf градиентом напря?*̂ 2
близнтeii.нo o !S !  ̂ будет равен пР̂

В дальнейшем для удобства ___вая преимущественное развитие трещин под углом 45“ к  оси мы’
примем, что воронка выкола представляет собой конус, угол при 
вершине которого равен 90°, а сама вершина располагается в на
чале координат. Траектория трещин, образующих такой конус, по
казана пунктирной линией 4  на рис. I . Радиус основаиия.конуса 
в этом случае будет равен с, т. е. глубине размещения нагретой

шаровой зоны.Условием <выкола конуса будет являться равенство предела 
прочности породы напряжениям, возникающим на свободной по
верхности массива в месте выхода трещины. Очевидно, что эти 
напряжения будут связаны с  напряжениями в начале координат, 
которые могут быть найдены из формулы (4) при подстановке

в нее 2 = 0  и с = 0 : J 4  EaTjl^ ji) ^

|^гг1г«0 3 1 — f* , .
г=0

Эти напряжения по своему числовому значению совпадают  ̂ на 
пряжениями о», для данной точки, а также равны главному рас
тягивающему напряжению. Тогда условие выкола аоронки

шется в следующем виде:^ 4 ЯаГ(1-Ь{х) f a y  ПО)

где F  —  коэффициент пропорциональности.
Формула (10) дает возможность определить температуру 

.............. .. W выкола конуса.:
Формула (10) дает возт^^—

н. эиергоемкость выкола конуса.
Температура выкола равнаЗар(1—Н-) f ± y  (U)

“  4£а(1 V  ̂/

Удельная энергоемкость разрушения шаровой
шением количества тепла, необходимого для нагрева и

зоны до температуры выкола конуса
0 = С т Г ,К = = С -г Г р .-^  

 ̂ объему выкалываемого конуса

il2 )

(13)

удельная теплоемкость;
‘ Объем шаровой зоны;р̂ — радиус основания выкалываемого конуса;

плотность породы.

о

где С 
Va 
г
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с  учетом выражения (11) получим
ЗС7Тр(1-н-)с'-»

( И )

Анализ выражений (И ) и (14) показывает, что температура 
разрушения зависит от упругих и прочностных свойств горных по
род, геометрии расположения нагретой сферы и увеличивается 
при постоянном радиусе сферы пропорционально третьей степени 
расстояния от центра сферы до свободной поверхности S. Наи
большее влияние на температуру разрушения оказывает расстоя
ние с. Энергоемкость процесса разрушения определяется темп же 
параметрами, уменьшаясь с увеличением упругих констант порода 
и уменьшением предела прочности породы на разрыв.

Для численной оценки температуры разрушения и удельной 
энергоемкости в выражениях (П ) и (14) радиус разрушения 
Гр==с, а коэффициент F примем равным отношению напряжений 
в начале координат к напряжениям в точке с координатами 2= 0, 
г = с  (в точке выхода трещины на поверхность S ) .  Числовое зна
чение этого коэффициента, как показывают вычисления, равно % 
Тогда

3^(1-|Х)

Обращают на себя внимание высокие значения энергоемкости 
разрушения, значительно большие, например, чем в случае раз
рушения свободных кусков породы электрофизическими методами 
(для кварцитов КМА 15—20 квт»ч1м  ̂ [2]), Это объясняется раз
личием условий разрушения. В  данном случае предполагается вы- 
кол воронки из монолитного массива с одной обнаженной поверх
ностью. Последующие циклы разрушения будут проходить уже 
при большем числе таких поверхностей. Увеличение числа обна
женных поверхностей, очевидно, приведет к снижению удельной

энергоемкости разрушения.

W-.
12С73р(1—|а) (16)

В таблице в качестве иллюстрации приведены значения 
ратуры разрушения и удельной энергоемкости для ряда 
пород. Показатели рассчитаны по формулам (15) и (1Ь)-

Из таблицы видно, что вероятным предельным -поже*
шения с : а является 3-^4, так как при более глубоком 
НИИ сферы требуется повышение температуры нагрева до зн 
при которых начинается плавление, что приведет к резкому 
личению удельной энергоемкости разрушения. Таким 
рушение возможно лишь в случае, когда расстояние с не ре
шает трех-четырех радиусов сферы. При а, равном 10— 15 с , 
щина отрываемого слоя составит 30—45 см. ^

Т а б

Породы £-10-8 .
кГ{см̂

«•10*,
град“'̂

Т “С
“р'

KiJcM* 7
а а а

i - - 4а

Г ранит . , 
Песчаник

5 10 70 0.2 2.7 40 320 1080 2560
(Бодайбо) 

Мрамор . , 
Известняк 
Кварцит .
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8
3.5
2,2

7

10
7
9

11

70
40
20

150

о л
0.3
0.3
0.2

2.5
2.5
2.5 
3.0

17.5
27
15
37

140
216
120
300

475
730
400

1000

1120
1730

960
2370

100

40
62
35

Выводы

1. Распределение напряжений в  массиве при наличии внутри 
него нагретой шаровой зоны имеет ряд особенностей, одной из 
которых является концентрация напряжений вблизи поверхности 
шара в точках, расположенных приблизительно под углом 45 
к оси ординат. В о з н и к н о в е н и е  первоначальных трещин наиболее

вероятно именно в этих местах.2. Напряжения, возникающие на свободной поверхности мас
сива, зависят от геометрии расположения нагретой шаровой зоны, 
упругих и прочностных характеристик породы и изменяются об
ратно пропорционально кубу расстояния от центра зоны до сво

бодной поверхности массива.3. На основе применения теории упругости получены формулы
для приближенного расчета температуры и удельной энергоемко
сти выкола (Воронки из массива с одной обнаженной плоскостью.

Энергоемкость разрушения массива (выкола воронки) зна- 
‘̂ ительно выше, чем для случая разрушения предварительно отде

ленных от массива кусков породы.5. Предельная толщина отрываемого слоя должна составлять
примерно 3—4 радиуса нагретой зоны.6. Требуется дальнейшее уточнение расчетных формул и срав-
нение их с  экспериментальными данными.
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Ю, м . Ведяев, Г. Т, Тимощен̂

РАЗРУШЕНИЕ ХРУПКИХ МАТЕРИАЛОВ 
ПРИ СИЛШЕТРИЧНОЛ\ ТЕП ЛОВОМ  ПОЛЕ

Изучение механизма термического разрушения хрупких мате
риалов представляет большой практический интерес в связи с ис
пользованием этого процесса для добычи и обогащеиия полезны! 
ископаемых, а также для решения других задач.

Создание методов расчета термического разрушения требует 
.детального изучения механизма образования трещин при различ
ных напряженных состояниях разрушаемого материала. При эти 
расчетах важно знать наиболее напряженные участки материала,
места возникновения первоначальных трещин н кинетику их раз
вития.

Ниже приводятся результаты изучения процесса разрушенн* 
плоских стекол при симметричном тепловом поле, моделируюшен 
разрушение негабаритных кусков горных пород для случая цилпй- 
дрического источника тепла. Цилиндрический источник тепла ха
рактерен для теплового пробоя, используемого при разрушении 
проводящих и диэлектрических горных пород контактными элеК’ 
трофизическими методами. В этом случае энергия выделяется 
в пределах протяженного цилиндрического канала с резкими гра* 
ницами мемсду токопроводящей (разогретой) и н е п р о в о д я щ е й  
лодной) областями породы. Вдоль оси канала температуру 
считать постоянной, вследствие чего сечения, п е р п е н д и к у л я р н ы ^  

оси канала, остаются плоскими. Поэтому можно р а с с м а т р и в а т ь  

разрушение только одного такого слоя.
В качестве модели слоя были использованы пластины обыч 

ного силикатного стекла толщиной б  мм и р а з м е р а м и  1 8 X ^ 8  
Тепловая нагрузка создавалась с помощью двух электрически* 
нагревателей сопротивления.

представляли собой нихромовую
2 лш nmipn, '*‘1 ’ “ ^Р«Утую в плоскую спираль I  с шаго 

фарфоровых изоляторах 2  в рефлекторJ « 
С обеих ^^згреватели размещались симметр  ̂ .
регулировал пягпп P̂ P̂У̂ ^̂ ®̂мoгo стекла 4 на ш т а т и в е  8, 
Диаметр спипялн относительно поверхности
прикреплялся к тит Д^ з̂метр рефлектора 50 мм. /
размещались ня ?  винтом 5. Токопроводящие клем^
и Яг (рис 1 б) пластинке 5. Питание н а г р е в а т е л

через автотрансЛопматлп^г^*"^  ̂ последовательно, осуществл ^ 
мощность нагоеЙрпРй^ можно было
амперметром^ контролиров^^

тока от^з ^0 различных
отсчитываемое от фиксировалось время

t̂ Moe от момента включения нагревателей (включе»



на заданную нагрузку осуществлялось резким поворотом ручки 
автотрансформатора). Перед каждым опытом нагреватели охла
ждались до комнатной температуры. Для регистрации образова
ния трещин был использован пьезоакустический метод.

Опыты показали, что термическое разрушение стекла протекает 
в две стадии: до появления макротрещин, приводящих к полному 
разрушению, происходит образование микротрещин. Эти микро- 
трещины появляются в наиболее напряженных участках и сопро
вождаются слабыми звуковыми эффектами, которые для усиления 
воспринимались пьезоэлементом из сегнетовой соли, включенным 
на вход осциллографа ЭО-7. Пьезоэлемент 9 закреплялся на пла- 
стпике при помощи зажима. После возникновения на экране

осциллографа ряда
подвергалось визуальному и „ ..v  случаях возникаю т

Установлено, что микротрещины ппичрм размеры трещин
вблизи зоны нагрева, но не внутри pxTocTii 4
ее превышают 1— 2  см и ” ,,„су от центра зоны
Направление трещин выдерживается п р У щ д , . ,  геометрии 
•игрева. Следовательно, Разрушение с т е ^  р астяги ваю щ и х
Зоны нагрева происходит в области ррщ|.,,^амп происходит
напряжений. Д о разрушения «втекла макро р^ позволяет оста- 
Медленный рост микротрещин, рт я̂пии
«овить процесс разрушения значительно быстрее^

Вторая стадия разрушения про мгновенно. На
Развитие макротрещин происходит пр при различных
рис, 2 представлены схемы нагрева. Пунктиром
венчиках тока, а следовательно, и что с  у в е л и ч е н и е м

Обозначена зона нагрева. И з ’в определенных па
тока растет число трещин, сгруппироватшых наблюдается
правлениях, а такж е их общее количество, при



ветвление трещин в области растягивающих напряжении (вне зоны 
нагрева), в области же сжимающих напряжений (внутри зони 
нагрева) проходят лишь одиночные трещины. При дальнейшем 
увеличении тока происходит образование круговых трещин раз
рушения зоны нагрева.

Очевидно, что благодаря концентрации напряжений на концах 
трещин рост трещин происходит в направлении их переднего в 
заднего фронтов. В области зоны нагрева стекло испытывает ежи-

Рис 2 '— ^  1 л------------- -
о -~4 а- 6 стекол при различных значениях тока:

мающие ^ ^- 7  о; □
большие напряжения Разрушения потребуются значитель110 

ность cTeiwra определяется нагрева, где 9̂
рыв. Это и предопределнрт tf прочности материала на р 
рост трещин от края н а г п р ^ п - б о л е е  быстр 
объяснить и более т ут ^  с Т  периферии. Этим ж е моЖ»

тока приволнт*^  ̂ “трещин вне зоны нагрева.
I причем разрушение пп У^^еньшению времени 

тельно, и при малом теп^п^ значениях тока, а следоз^^
денных опытах время л я°^  потоке может не наступить. В 
ка характеризовалось следш тп””^ ® зависимости от велйЧ”

5̂6 «следующими средними значениями:



Т а б л и ц а

З а ви си м о ст ь  врем ени разруш ения от величины тока

Величина тока, 
а

Время разрушения, 
сек  1

Величина тока,

1
Время разрушения, 

сек

3 400 г 75
4 250 8 50
5 140 10 40
6 100 12 35

Температура зоны нагрева в момент разрушения стекла была 
приблизительно одинаковой при различном времени нагрева. Тем
пература измерялась с помощью медно-конетантановой термопары, 
наклеиваемой на поверхность стекла клеем БФ -2.

Выводы

1. Первоначальные трещины возникают в зоне максимальных 
растягивающих напряжений.

2. Разрушения в зоне сжатия происходят за счет роста тре
щин разрыва, а также в результате образования трещин сжатия 
(при значительном увеличении тепловых потоков).

3. Наиболее быстро развиваются трещины разрыва, которые 
направлены от центра к периферии разрушаемого образца.

Я , Л  Шувалов, К. И. Костромитинов, Л. Д, Марюшкин,

ИССЛЕДОВАНИЕ ТЕПЛОВЫДЕЛЕНИИ В ПОДЗЕМНЫХ 
ВЫРАБОТКАХ МАМСКИХ РУДНИКОВ

теплового режима мамских рудников в значн- 
НОМ меж*^^^ можно осуществлять за  счет управления теплообме- 
Обмен горными породами и вентиляционной струей. Тепло- 
Р^Жима количества подаваемого воздуха, способа и
Дзми м Тепло, потерянное зимой горными поро-
ПDonô .r̂  быть восстановлено летом посредством усиленного

Авто J'opHbix выработок.
® ^имний̂  ̂ решили исследовать тепловыделения горных пород
^сследовя и определить коэффициент теплоотдачи. Такие

Для п мамских рудников ранее не проводились.
® вьграбо коэффициента теплоотдачи горных пород
Мула  ̂ гладкими стенками была использована фор-

“ =  0 ,0 2 — тал1м^-наград, (1)
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где X ~  коэффициент теплопроводности воздуха, ккал1м>Ч‘гра̂ <
ш — скорость движения воздуха, Mjce/c;
V — кинематическая вязкость воздуха, M-jccK;

£) — диаметр выработки, м.
Коэффициент теплоотдачи а ие является величиной постоян

ной, а зависит от многих факторов, характеризующих структуру 
и состояние воздушного потока, размеры и формы горных выра
боток.

На мамских рудниках скорость движения вентиляционной струн 
колеблется от 0,5 до 4 м/сек. Температура наружного воздуха 
в холодные дни достигает 50° С, в связи с этим изменяются зна
чения X и V [2].

На основании зависимости (1) ниже приводятся формулы 
(табл. 1) для расчета коэффициента а при различных температу
рах воздуха.

Т а  б л и ц а  1

Значения коэффициента а

Температура воздуха, 
X

Ковффициснт а, 
KKaAjM*-4-zpad

0

--10

- 2 0

—30
о)0»8

3.5^ д м

—40
0)0,8

- 5 0
(йО,8

^•74 ^ 0 .2

С понижением температуры, воздуха (см. табл. О  
возрастают. Сечение штолен, вскрываюш.их с л ю д о н о с н ы  
является сравнительно постоянным (« 5 ,5  м^). . рис>

По формулам табл. 1 построен график, приведенный иа v 
для определения коэффициента а. о

Увеличение сечения выработок на 1— 2 значительног 
ния на изменение значений коэффициента а  не оказыва^^о^С) 
например, для сечения выработки 5,5 (оэ=2 MjceK, 
а —5, а для сечения,выработки 7,5 а —— 4,9 (при техНИЯХ / и (й).
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Для проверки теоретических значений коэффициента а в 1962—  
1963 гг. проводилось изучение фактических тепловыделений горных 
пород на жилах № 1 и 5 в штольнях № 22 и 24 рудника «Большой 
Северный».

В каждой штольне выбирались участки (по семь замерных, 
станций), которые отвечали необходимым требованиям:

1) выработки имели довольно выдержанное сечение, пройдены 
без крепления в породах с одинаковым петрографическим соста
вом и степенью трещиноватости;

Рис. 1. Зависимость коэффициента теплоотдачи гор
ных пород от скорости движения вентиляционной 
струи и температуры воздуха при сечении выработки 

5.5

2) отсутствовали ответвления вентиляционной струи по всей 
длине участка;

3) отсутствовали местные источники тепловыделений. 
Характеристика замерных участков приведена в табл. 2.

Т а б л и ц а  2
Значения р а сч етн ы х величин для определения коэффициента 

теп лоотдачи  горны х пород

5.5
7.5

С о

9,4
11,1

ои

-4,3
1.6

а « в я ^

0,3
g-O

и
So о яв» с; rt

Н  S  О ,

- 3 . 8
1,4

гя °= «о
н а 3 
SgS

W !* ® аи 2-0,4 я 2 U .  о. о X С

2,0
2,0

‘ S

«а

11-^ 4» я « Н Ж «

--1Э
—8

II
82 в □
S.S.рЗс а3,« g «о5 йоя 3S  ̂
6J о с-

- 9  
—1

S

и ,
•а
S3
|а
и «

1.0
1,28

СУ

23180
41400
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Тепловыделения горных пород определялись замером темп?, 
ратуры и влагосодержапия вентпляцноиной струи в соответствии 
с методикой, апробированной на шахтах Донецкого бассейна н 
Кривого Рога [3, 4]. Температуру воздуха и горных пород замеря
ли ртутными термометрами с  ценой деления 0,2® С (рис, 2), рас
ход воздуха — анемометрами АСО-3.

Влагосодержание воздуха в начале и конце замерных участков 
практически не изменялось.

Коэффициент теплопроводности определялся в лабораторных 
условиях общепринятым способом и оказался равным \-
— 2,5 ккал1м’ наград.

50 т т  гоо £5в
Длина затрных участкоВ,1

Рис. 2. Температура воздуха и горных пород на 
замерных участках. Температура воздуха (/) и 
горных пород (2) по штольне № 24. Темпера- 
тура воздуха ф) и горных пород {4) по 

штольне Ks 22

Коэффициент теплоотдачи пород а  вычисляется по формуле
О .  (2'а — ккал1м^'Ч-град,

где F  — поверхность замерного участка, м ;̂ * „ух;
температура стенки, с которой соприкасается ви 

с̂р — средняя температура на замерном участке, С.

hp-------
за

'̂ ’̂ плосодержания вентиляционной стрУ̂  ̂
1 е̂редачй тепла конвекцией, ктл1Чг,

н о с гь ю Г ,Г а К ся  ф о"^'уло? 

ктл1ч.

опредадяетсТ”по“^̂ ^̂  вентиляционной т̂рУ

где с та ккал!%  L
где с — теплоемкость noanvY  ̂ т, ,

к к а л (к Г » гр а д  п о с т о я н н о м
160 ‘ ‘ ;



Так как в условиях рудника передача тепла тепловым излуче
нием весьма незначительна по сравнению с теплопроводностью и 
кон векц и ей  [1], то в данном случае ее можно не учитывать. По
этому

Q K = Q o 6 -Q r . (5)
Подставляя значения величин (см. табл. 2) в формулы 

(2)— (5), получаем фактические коэффициенты а (табл. 3).
Т а б л и ц а  3

Значения коэф ф ициента а по ф актическим зам ер ам

.4 ШТОЛЫШ
Тсплоприращекне 
за счет теллопро- 

водност» 
ккал1ч

Общее прираще
ние теплосодер

жания Q^g, 
ккал}ч

Теплопрнргщенне 
за счет конпекцик 

ккал!ч
Коэффициент 

теплоотдачи 
в, ккал/м^'Ч'град

22
24

13500
16 0 0

5 5500  
• 89000

42 000 
73 000

4,6
5.4

Полученные из графика на рис. 1 значения коэффициента для
штольни № 22 0 = 2 ,8 . для штольни № 24 пкоича-

Учитывая коэффициент шероховатости, равнь и , 
тельные значения коэффициента а для штолен К  22
ственно равны 4,62 и 5,6. , . ____ «

Как видно, расчетные значения коэффициента 
с данными практических замеров (см. таол.

‘ Выводы

1. Отдача, тепла горными породами 
душного потока, температуры воздуха и гемпер ур

■ т ^ з г . , % " ; д С о Т - к , . ф ф » . » .
определять расчетным способом по предлагаел ои 
^подтверждается проведенными исследованиями.

л и т е р а т у р а

1. К о ч н е в  К . В . Тепловое кондатиого.рова.ше рудничного воздуха. Изд. 

„  “ S e e 'Ifp e H K O  А. В. Основы термодинамнческнх^расчето. ве.т.л«шп.

расчетов РУДН..-.-
иого воздуха. Углетехиздат. М о с к в а — Харьков, 1 ^ 3 . выработках Криво-

Д у г а н о в  Г . В . Исследование ’тепловыделении ^  института,
РИСКОЙ шахты. Сборник трудов Криворожского гориоруд!

п. 6. Металлургнздат, 1957. пежимом в глубоких шахтах.
Р 5* В о р о п а е в А. Ф. Управление тепловым режимом 

осгортсхиздат, 1961.

«РГИРедиет
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я .  г .  Ш увалов, /С. f i .  KocTpOMUTUHos
400 м подогревается на 20—35° С, в зависимости от температуры
я вел и ч и н ы  поверхности теплоотдачи окружающих горных пород. 

------ „^^„рппвания было установлено количество тепла,
I Al пидих -------
{6ЛИЧИНЫ поверхности теплоотдачиВ процессе исследования было установлено количество тепла, 

отбираемого зимой вентиляционным воздухом от окружающих гор
ных пород; разработаны способы восстановления потерянного по
родами тепла; выявлены наиболее целесообразные схемы провет- 
риваиия, произведен расчет мои;ности и количества электрокало
риферов для подогрева воздуха и выявлены места установки их

„  «чпябптках*
ртрнка штАьна_

РЕГУЛИРОВАНИЕ ТЕПЛОВОГО РЕЖИМА „би^^могТзимой вёнтиляциоиным

РУДНИЧНОГО ВОЗДУХА НА МАМСКИХ РУДНИКАХ

Проблема регулирования теплового режима рудников в рш> ■ яясчет мощности и количества
нах с суровыми климатическими условиями является весьма ак* 
туальной.

Рудники треста Мамслюда находятся в районе с резко контн- 
неитальиым климатом; амплитуда колебании минимальных и ма
ксимальных годовых температур наружного воздуха достнгаетУи С.
Слюдяные жилы обычно вскрываются несколькими штольнями.
Отработка рудных тел производится системами горизонтальных 
слоев с закладкой выработанного пространства, с магазниирова- 
нием руды и подэтажных штреков. Вмещающие горные породы
устойчивые. Крепление применяется редко.

Небольшой срок отработки слюдоносных жил, удаленность их 
от основных путей сообщения и относительно высокая стоимость 
электроэнергии вызывают определенные трудности в решении во
просов искусственного регулирования теплового режима рассмат̂  
риваемых рудников. До 1961 г. искусственный подогрев воздуха
зимой не применялся. Проветривание рудников до последнего вре* штшшп«-------
мени осуществлялось естественной тягой. Расход воздуха на про- гппными породами зимой можно определ!
ветривание по расчетам колеблется в пределах 3—8 м̂  се&. toM^^fnaTVDHoro поля и объему охлажденно

Основное влияние на микроклимат в подземных выработМ* х а р а к т е р и с т и к е  температурного по^  ̂ ^

оказывают температура наружного воздуха (зимой до h 
способ и схема проветривания рудников, длина в е н т и л я ц и о н н  
выработок и температура горных пород. При проветривании
спосоо и схема проветривания рудников, длина
выработок и температура горных пород. При проветривании РУА'

°*лаждеиие горных пород на нижш*
1̂  онных штольнях зимой не компенсируется отогревом 
Глубина промерзания горных пород из года в гоя ’ 

шаются Условия в подземных выработках
погпрпя технико-экономическая оценка способов
ловнях пап!?вп» ■*™ применение в рассматриваемых У
применение ЧЛРКТП* нецелесообразно. Более
водами В . С. ПеченинГт ?то подтверж дается
ста Мамслтпя в гГ Г .. Данный способ в усло®""* „ L

борат^и^еТир^г^иоедГетТя"''* “ «Большой Северный» гори°“ 
режима возду^ в а д е м н ы Г г  исследования « “ЛО
исследований было и№ска“ ш  ° “ °®пТоотда'>"пород для полпгпрпя „ путей использования теплоот^

электрических калорнферм^^^ ”

Установл№о! что*̂ пп̂ и̂ неГ1п’’®*“® ‘̂*̂ “ ’ ‘'" '‘’“ “ замерами, «отоР
в наиболее холодные дни? 1 ? “”  ®°^луха (3 ^ 8  ^  ^“Аные дни) вентиляционная струя на путч

Рис. I. Температура , ^ ”с ^ е о З »
в конце зимиего периода. Рудник  ̂ ’

ШТОЛЬНЯ № 22, 5=0,0 м

Потери тепла горными поро. 
характеристике температурного поля и 
в начале и в конце зимнего периода (рис. U* «явнялась 0°С  
, Температура горных пород в начале зимы равнялась и ^
(см. таблицу). Величина охлажденной зоны пород РУТ а б л и ц а

Потери теп л а  горными породами зимой 
, Большой Северный*, жила 1, штольня № 22)

' i  ̂ Г Те«пеР<‘'̂ УР̂ I горйы* пород I 
(средняя по 
поперсчиому

сечению Ч

Потери тепла 
породит*
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выработок принята по фактическим замерам температуры в шпу
рах глубиной 4,5 м и с учетом имеющихся сведений по этому во
просу [2, 3].

Для проведения тепловых расчетов штольня длиной 300 л была 
условно разделена на участки по 50 ж, в пределах которых сред
няя величина температуры горных пород, вычисленная по попереч
ному сечению охлажденной зоны, принималась постоянной. Рас
пределение температур в поперечном сечении охлажденного мас
сива горных пород было близко к прямолинейному (см. рис. 1). 
Среднее значение температуры пород (по площади) в любом по

перечном сечении охлаж
денной зоны равняется 
7з от их минимальной 
температуры. Необходи
мо отметить, что в мар
те— апреле температура 
горных пород в начале 
вентиляционных штолеа 
несколько повышается, 
в конце ж е штолен про- 

- г  Это 
когда
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Расход воздуха G
Рис. 2. Подогрев рудничного воздуха зимон 
за счет теплоотдачи пород, окружающих воз- 

духолодающую штольню:
J, 2, 5 — расстояние от устья штольни соотоет- 

ствепио too, 200 н 300 м

В киндс — О д
должает понижаться, 
происходит тогда, ко д 
температура иаруя<н 
воздуха становится 
температуры горных 
род в начале воздухе 
дающей штольни.

Расчет потерь тепла
по участкам -енис
ц у )% а е т  п р е д ^ ^ ^  
о величине теплое а ^о величине вырз

горных пород воздушному потоку зимой в веН ТЙ ЛЯЦ И О Н  

ботках различной длины. робход»̂ *®̂ '
Так, при дебите 3 M̂ jceic около половины тепла, н ^^род 

ДЛЯ подогрева, воздух получает за счет теплоотдачи 
участке штольни длиной 300 м (рис. 2). Оставшуюся ч 
можно получить от электрических калориферов. зимо»

Для рационального использования тепла горных с 
следует поддерживать определенный режим проветривани 
ниченным расходом воздуха (не вьштр. vcтян oвлeн нoгo  Р . _ п̂О'

определенный режим проветри»“"»'"̂ ^̂ ^̂ оМ)« 
ниченным расходом воздуха (не выше установленного  ̂ j-op' 
в противном случае регулирование температурных усл 
ных выработках за счет теплоотдачи горных пород не д 
цели. злМ0‘"

Восстановление тепла, потерянного горными порода QgetP'** 
должно производиться летом посведством усиленного г 
вания основных в 
воздуха для этой 
чем зимой.
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1ие тепла, потерянного горными порода 
диться летом посредством усиленного 
вентиляционных выработок. По расчету 

й цели летом должен быть в 2,5— 3̂ раз

Летом 1962 г. на жиле № I применялась искусственная венти- | 
ляцня для отогрева охлажденных зимой горных пород по

штольне № 22.Вентиляторы, установленные в отводном канале на нижней вен
тиляционной штольне^ работали на нагнетание; вся потребляемая 
ими энергия (28 кет) в конечном счете превращалась в тепло и оста
валась в выработках [4]. Температура верхнего слоя стенок горных 
пород через 20 дней по всей штольне длиной 300 м повысилась 
от —5 до 0,5®. Дальнейшее обледенение штольни вследствие мас- 
сообмена и притока воды из соседних выработок прекратилось.

В начале октября температура горных пород по всей штольне 
на глубине от I до 4,5 м от стенки штольни равнялась 0°С, а^на 
расстоянии до 100 м от устья на глубине 0,5 м повысилась до 2“ С. 
Горные породы почти полностью восстановили потерянное зимон

тепло.Вопрос о притоке тепла к охлажденной зоне пород из глубин 
неохлажденного горного массива остается пока что невыясненным 
из-за отсутствия глубоких скважин^ и сложности постановки по
добного рода опытов на рудниках. Данный вопрос предполагается 
изучить методом гидравлического моделирования процесса тепло
обмена между воздухом и горными породами. ^

При проветривании рудника естественной тягой восстановление
потерянного породами тепла идет медленнее, так как большая 
часть его поглощается горными породами на верхних вентиля
ционных вы работках; температурный напор между воздушным 
потоком и горными породами на нижних вентиляционных штоль
нях в 5— 10 раз меньше, чем на верхних.Зимой 1962— 1963 гг. для улучшения водоотлива и экономии
электроэнергии на подогрев воздуха на жилах № I и 5 рудника 
^̂ Вольшой Северный» по рекомендации авторов было применено 
искусственное проветривание горных выработок с направлением 
Движения воздуха против естественной тяги. Рудничныи воздух 
Подогревался только за счет теплоотдачи горных пород. При этом 

нижних вентиляционных (откаточных) штольнях и в очистных 
выработках удерживалась положительная температура (рис. о)* 

Охлаждение горных пород на верхних вентиляционных штоль
нях зимой способствует увеличению естественной тяги летом и, сле
довательно, более быстрому восстановлению тепла, потерянного 
горными породами. При хорошей естественной тяге летом нет не

обходимости включать вентиляторы.Значительное затруднение вызывает поддержание удовле р 
’̂ельного теплового режима при небольшой протяженности венти
ляционных горных выработок (100^150 от устья штольни до 

пространства). В  этом случае целесообразно
2«ть опрокидывание вентиляционной струи, J ° ;^ c o -
Лвигаясь до очистного пространства по выработкам с ^ о л е е в ^

и температурой горных пород, будет 
'Заработкам с охлажденными горными пород



свое тепло. Так, например, при расходе воздуха 4 м^/сек, темпера
туре исходящей вентиляционной струи за очистиыми выработками 
2° С и температуре окружающих горных пород в вентиляцнонпых 
выработках на исходящей струе 10° С, теплоотдача воздуха гор
ным породам составляет около 49 500 kkqaJh. Для возмещения 
указанных потерь тепла мощность электрокалорифера потребова
лось бы увеличить на 58 кет.

Данный способ регулирования теплового режима фактически 
осуществляется посредством переноса тепла, отбираемого воздуш
ным потоком от горных пород с одного горизонта и передаваемого 
породам на втором горизонте, и наоборот.
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Рис. 3. Температура воздуха в горных в ы р а б о т 
ках жилы № 1 рудника «Большой Северный», 
i  — проветривание сстествепной тягой 21/ХП 
О -4 .8  мЧсек\ 2 —  искусственное проветривание, >«* 
правление движения воздуха с  верхних горизонтов 

нижние 22/XU 1962, О - f i .8  мЧсек

Опрокидывание вентиляционной струи производит 
температура пород в выработках на исходящей 
струе станет выше, чем на свежей струе. Так к а к  теплооол 
воздухом и породами активно протекает лишь при j ebipa- 
внутренних слоев горных пород на глубину 1— 2 м от образНО 
ботки, то опрокидывание вентиляционной струи 
производить чаще. Период активного теплообмена опред ^̂ род, 
непосредственными замерами температуры воздуха и пукья'
а также на гидравлическом интеграторе профессора В. 
нова.

Наряду с основными вентиляционными выработками, 
можно и нужно использовать для подогрева воздуха больш 
старых 'Выработок. Во многих случаях для этого необходим 
полнить лишь незначительные работы: установку вентил 
перемычек и т. п.
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Количество, мощность и место установки электрокалорнфероа ■ 
в горных выработках зависят от горнотехнических условий и теп
лового режима каждой из отрабатываемых жил в отдельности.

Зимой 1961/62 г. на ряде жил вблизи устьев нижних вентиля  ̂
цнонных штолен были установлены электрические калориферы. 
Замерами было установлено, что температура подогретого воздуха 
быстро понижается вследствие повышения влагосодержания вен
тиляционной струи и главным образом за счет поглощения тепла 
окружающими горными , 
породами.

Электрокалориферы сле
дует устанавливать рядом 
с очистными' выработками; 
это дает возможность бо
лее полно использовать 
теплоотдачу пород для по
догрева воздуха и снизить 
поглощение тепла порода
ми после подогрева воздуха 
в калориферах. Если необ
ходимо поддерживать поло
жительную температуру 
воздуха на нижней откаточ
ной штольне, то электрока
лорифер устанавливается 
перед очистными выработ
ками на верхней вентиля
ционной штольне. В осталь- 
ных случаях необходимо

т

ZQQ

WQ

т  Z8Q
Расстояние от устья штольни до калорифера I

Рис. 4 Мощность электрокалорнферов 
при использовании теплоотдачи горных 

пород для подогрева воздуха:
I, 2, 3 — средняя мощность, квг; 4, S. 6 — 

усталовочная мощность, кет

S электрокалорифера и располагать их ря-
“ейвен™™»; блоками — один на нижней, а другой на верх-
^илм г пп штольпях. Исключение могут составить лишь
рых вентиляционных выработок более 300 л , на кото-

Посл У̂ ’̂ зи^вливать по одному калориферу.
обстоятельство также зависит от температуры, рас- 

Луха с зимой и от величины поверхности теплообмена воз-
Мош горными породами,

духа электрокалорнферов для подогрева рудничного воз-
^зружнп минимальной среднемесячной температуры
'̂̂ •̂ ьзовап° (декабрь—январь, /——30® С) и с учетом ис-

*̂ отока Гп теплоотдачи пород по пути движения воздушного
Лена Средняя мощность электрокалорифера опреде- 

go ^^Раднезимней температуры наружного воздуха

регулированию температурных условий в под- 
Та иа мамских рудниках дали хорошие резуль-

^̂ ил*ы JVb’j только на руднике чгБольшой Северный»
5̂ 1 и 5) при расходе воздуха соответственно 4, 5 и 7 M̂ jcetc
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и стоимости электроэнергии б коп/квт • ч экономия за счет сни- 
жени я расхода электроэнергии на подогрев воздуха зимой 
1962/63 г. составила примерно 100 тыс. руб.

Выводы
1. Регулирование теплового режима воздуха на небольших руд> 

пиках в северных районах целесообразно производить за счеттеп- 
лообмена горных пород с воздухом с одновременным применением 
электрокалориферов небольшой мощности. Возможность восста
новления летом потерянного зимой тепла посредством усиленного 
проветривания^подтверждена практическими наблюдениями.

2. В зимний период при небольшой длине вентиляционных вы
работок для сохранения отобранного от пород тепла (для сниже
ния М0 Ш.Н0СТИ электрокалориферов) необходимо производить пе
риодическое опрокидывание вентиляционной струи. В этом случае 
целесообразно рядом с очистными выработками устанавливать 
два калорифера — один на нижнем, другой—  на верхнем венти
ляционном горизонте.

3- Подогрев рудничного воздуха за счет теплоотдачи горных по* 
калор11фер^Т^^^** экономичнее, чем подогрев электрическими

ЛИТЕРАТУРА

фероа дл^обогоепя^гтиАггл^ эффективности применения электрических калорН’

^  ̂2 Б а р а т о  в э  Г  ^962. №3.
иия образования охлажденной ® °  Экспериментальные исследова-
горной теплотехнике, вып 4. Изд ^  Труды семинара по

под редакцн^’1^А!*’ с ^ Б у р 1 1 2 а Т н ^   ̂ пожарами Пер. с кс«.
4. К о ч н е в  K R Tpnnnff и Н. А. Лазарис. Углетехиздат, 1959.

АН СССР, I960. * ’ *<ондиционнрование рудничиого воздуха. Изд-

В. А. Бутенко

ДЛЯ^'оБЕс'гШп^^^ УСТАНОВКА
Бо БУРОВЫХ РАБОТ В КАРЬЕРАХ

пасности труда^на^^^п^”  ̂ важнейших задач повышения безо- 
Исследования работах,

ника показали что пшт воздуха в карьере Балейского рУ̂
(до 100 л) содеожанмр ”^б°*^ьшой глубине рабо̂
^ 1х местах значительно ” ’̂°^°°^зсной лыли в воздухе на раб 
При неблагоприятных von Допустимые санитарные .
розные штилевые дни набл^пГ^ естественного проветривания а ь 
пылью атмосферы карьера значительное общее загрязнен

буровые работы.^В™плор "̂ ‘̂'^^^^Р^зования в карьере являют^} 
при разбуривании негабапи?пп  ̂ применение промывки воД 
женшо пылеобразования Запьгп ‘̂ "°‘̂ °бствует значительному сн» 
^̂ 8 •^^«ь1ленность воздуха на рабочих местах



бурильщиков колеблется от 1 до 4,7 мг1мК Допустимые саннтарные 
нормы запыленности воздуха редко превышаются при бурении 
скважин с промывкой водой станками шарошечного и пневмоудар-^ 
иого бурения.

Значительно больше пыли образуется при буровых работах 
зимой, в результате чего создаются особенно неблагоприятные-ус
ловия труда. Больш ая запыленность -воздуха наблюдается, не
смотря на применение при бурении шпуров индивидуальных упро
щенных сухих пылеуловителей с мешками-пылесборниками избре*

Рнс, J . Передвижная пылеулавливающая установка ППУ-1

ткани. Неудобство подключения, малый срок службы 
собств^^^  ̂ фильтров и их сравнительно низкая эффективность спо- 

овали изысканию новых пылеулавливающих устройств. 
Редме” °®^спыливания процесса разбуривания негабаритов Ирги- 

Разработана и испытана в производственных условиях 
BbiM пылеулавливающая установка, являющаяся группо-
форз^^ '̂^^У'^^эителем для шести одновременно работающих пер-

пылеулавливающая установка ППУ^1 (рис. 1) 
iioro по ^•^^Дующих основных узлов: автомобильного одноос- 
очистки” циклонов-пылеосадителей 2, фильтра тонкой
дил 5 tr » ^^^тыpexэжeктopнoй станции 4, двухэжекторной стаи- 
Установл фильтр тонкой очистки и эжекторные станции

На шасси автомобильного прицепа и легко снимаются, 
клоны ИЗГОТППЛЯШТГ'СТ ИЯ ТОНКОЛИСТОВОЙ стали и внутри футб'

PyiOTCj - ппя защиты стенок от истирания. ■ транспортерной лентой для ^  „«згнузочный цилиидриче* 
^^няя часть циклонов конусная, а р Р



-скин патрубок закрывается герметичной крышкой с рычажныи 
затвором, что обеспечивает быструю разгрузку уловленной пщ» 

Фильтр тонкой очистки состоит из двух бункеров: верхнего л 
нижнего, выполненных из листовой стали толщиной 2 мм. Разгру. 
зочный прямоугольный патрубок нижнего бункера снабжен уплот
ненной крышкой с затвором. В верхнем бункере помещен матерча

тый фильтр, натянутый на каркаса 
толстой проволок!!.

Четырехэжекторная станция яв- ! 
ляется агрегатом, обеспечивающим 
создание непрерывного воздушного 
потока во всей пылеулавливающей 
системе. Она устанавливается на аерх* 
ней крышке фильтра тонкой очпсткин 
состоит из вакуумного и воздушного 
коллекторов. К вакуумному коллек
тору приварены четыре эжектора с 
центральными соплами и кранам». 
Вак^мный коллектор снабжен ваку
умметром, а воздушный — маномет
ром и впускным вентилем. Для осуще
ствления транспортировки пылн в 
расположенную вблизи старую тупи
ковую выработку (как это имеет 
место на Б ал ейском руднике) служит 
один из трех циклонов и д ву х э ж е к т о р 
ная станция. Крупные фракции пылп 
при этой схеме улавливаются в цпк* 
лоне, остальная часть с к л а д и р у е т с я  в 

выработке. Эффективность работы 
установки определяется регулярно 
стью и достаточной полнотой очистки 
матерчатых фильтров.

Для периодической очистк 
оотан пневматическиГг осевшей пыли разр *
Т1ринципу золотникового работают»»
перфораторов Встпяум оя ^^-^У^^^РЗспределительного устроис 
него бункера филь?па Устанавливается на крышке веР̂
кой матерчатых фнльтров °̂^  ̂ очистки и штоком соединен с рз

2 . Пневматический 
пстряхпватель:

i  — цилнняр; 2 — поршень еп 
штоком: 3 -  крышка верхня?

янжняя: 5^кп рпус 
Уcтpofl«^твa; 

» крышка распределитель! 
иого устроЛства; 7 -к о ы ш к а  
(задняя): e - m W p :  5 - за-
кошИкк ~ "олУтрубка; //— 
крышка верхнего бунксоа 

фильтра тонкой очистюГ^

ботан

370

Техническая хар актеристика у стан о вк и  ППУ-*
Емкость бункера циклонов, . . . .......................................... *

Поверхность фильтровальной тканн, . ......................................
Производительность четырехзжекторной станции, M̂ jMUH -
Пронзводительность двухэжекторной станции, m Îmuh * • *
Максимальный статический вакуум, создаваемый знсекто- 

рамн, мм вод. cm, ............................................. .... ........................... » •
Расход сжатого воздуха при давлении 5  атм, .  • *Вес установки с  поинрплм



Полупромышленные испытания установки проведены в карьере 
Балейского рудника, в забое, удаленном от посторонних источни.- 
ков пылеобразовання. Для выявления эффективности пылеулав.- 
ливания проводились пылевые замеры в двух точках: в зоне дыха
ния бурильщика и на выходе воздушной струи на расстоянии 1 л  
от фильтра тонкой очистки.

Средние значения запыленности воздуха при испытаниях уста* 
новки и при бурении с упрощенными сухими пылеуловителями 
представлены в таблице.

Т а б л и ц а

Результаты испы тания эф ф ективности передвиж ной пылеулавливаю щ ей
у стан о вки  ППУ-1

Запылеипость, мг/м^

Место отбора проб с мешочными 
фкльтраын

с установкой 
ППУ-1

В зоне дыхания . . . . . . . . . . . 24,8 2,55
па выходе воздушной струи на рас

стоянии 1 л  от пылесборника . . . 15,3 1.12

Следует отметить, что при полупромышленных испытаниях 
установки отсос пыли осуществлялся от устья шпура через пыле
приемный колпак, что в некоторой степени повлияло на эффек
тивность пылеулавливания.

Кроме того, испытывался способ отсоса пыли от забоя шпура 
через канал буровой штанги. С этой целью была реконструирована 
У̂фта боковой промывки перфоратора ПР-ЗОЛБ. Для бурения 

’Применялась круглая буровая сталь диаметром 32 мму с внут
ренним каналом диаметром 9 мм.

Содержание пыли в воздухе на рабочем месте бурильщика при 
ЯКОВОМ отсосе пыли колебалось от 0,13 до 1,54 мг1м . Следова- 

_^ьно, применение, этого  способа отсоса пыли м о ^ т  еще болееприменение этого 
^сить эффективность передвижной установки ППУ-1. 

Выводы

„„. ■Анализ схем сухого пылеулавливания п “° 3 в к и
nrw испытания передвижной пылеулавлившоще! У
6a«u " ° ’'®зали, что наиболее рациональным .„„„адие

"Р " Разбуриваиии негабаритов я в л я е т с я  использова̂ н̂ и̂  
^^*бющих оборудование для двухстадии i

3 и обеспечивающих групповое может
быть ^®Р^Движная пылеулавливающая некоторой дора-
'""ь рекомендована и для других карьеров после некоторой д



ботки в части определения оптимальных аэродинамических парз- 
метров и устранения отдельных конструктивных недостатков, щ .  
щенных при изготовлении головного образца.

В, М. Хайрюзов, А. П. Синьковт^
УСОВЕРШЕНСТВОВАНИЕ БУРОВЗРЫВНЫХ РАБОТ 

НА К0РШУН0ВСК0Л1 КАРЬЕРЕ

Коршуновское железорудное месторождение относится к группе 
разведанных месторождений обширного Ангаро-Илимского железо
рудного района Иркутской области. Месторождение с выходами 
рудных тел на поверхность представлено тремя обособлешгынн 
сопками под названием рудных гор № 1 ,2 ,  3, с относительными 
отметками 150—200 л . В геологическом строении месторождения 
принимают участие осадочные породы палеозоя, полого погру- 
жающ^песя на северо-запад. Вмещающие породы представлены 
известняками различной окраски и цветов, песчаниками, 
митамн, аргиллитами и другими их разновидностями.

Коэффициент крепости пород по шкале проф. М- М. Прот̂  
Дьяконова составляет: известняков — 8— 14, песчаников— 
Доломитов 5— 10, аргиллитов — 3—5 и других разновидностей'” 
2 3. Выемка вскрышных пород производится 1 0 -метровыми 
вами. Скважины бурят станками ударно-канатного буре*'!** 
марки БС-1, даютами в основном крестовой формы с длиной 
ВИЯ 20ЦЛШ; вес применяемых буровых снарядов 1450 кг. Для ДР°̂  
ления породы применяют аммониты Ks 6 и 6 >КВ, Инициирооанне 
зарядов производят детонирующим шнуром. Горная масса грг
Г стью 'о д  “ ЭКГ-8 в думпкары грузоподъе ^
постью 90 m и автосамосвалы КРАЗ-222. Д о 1962 г. на KapwP

мгновеннное взрывание скважинных за 
на vcTvnaf rnr“‘f  скважинами и между рядами с"”®*!.
ж и ,,ы ^ 8  -; 4 - 5  м, выход горной массы с 1
0,620 кг/лЬ ’ негабарита 15%, удельный расход

иеяостато?н^^  ̂ организации буровзрывных
Физико.меха„ичес^,х Чвойств п Р"

частого срыва пля^ "®У‘̂ ™йчивымн, что являлось "Р" по
ломка™ з^ а ва ?о р о :.

ского горнообогатитыьтт с работниками
изысканию оапионя^^,! комбината былп начаты «а
карьере. В пезультятп параметров и схем взрывани 
род, анализа работы физико-механических зз
1961 г. и проведения 21 буровзрывным
3,2  нинедения 21 опытного массового взрыва все



Коршуновского месторождения были разбиты на три категории 
по взрываемости и трещиноватости (табл. 1), что способствовало 
в дальнейшем более правильному подходу к выбору рациональных 
параметров заложения заряда в массиве, позволило более пра
вильно определять величину зарядов и анализировать массовые
взрывы.

Таблица I

Классификация пород Корш уновского месторождения по взрываемости
и трещ ииоватостн

Категория пород по взры- 
юеиости и трсщнкова* 

тости

Хпрактеристнка трс- 
щииоватостк пород

ОбъемныЛ 
вес, OT/Jt*

Конффн- 
акснт 

крепости 
по М . М. 
Прото- 
дьяко- 

110 ву

Удельный 
расход ВВ, 

кг{м*

Распро- 
стране- 
II КС по
род на 
карьере.

S

I—трудновзрывае- 
мые

Известняки водоро
слевые, мелкозер
нистые, различных 
окрасок и цветов. 
Доломит известко- 
вистый, оквррцо- 
ваииый песчаник

Породы разбиты 
на крупноблоч
ные отдельно
сти с расстоя
нием между 
трещинами бо
лее 1,5 м

2,6-2,7 8 - 1 4 0 ,5 0 0 -0 .5 5 0 35

11 — средневзрывае- 
мые

Известняки слабо- 
выветрелые, песча
ники известкови- 
стые, доломит 
мелкозернистый, 
плотные аргилли
ты

Породы разбиты 
трещинами с 
расстоянием 
меисду ними от 
0.5 до 1,5 м

2.S-2.6

Ш — легковзрывае- 
мые

Песчаник глинистый, 
эргиллиты и алев
ролиты, песчапо- 
[линистые сланцы, 
Мергель

6 - 8 0,400—0,450 50

Породы разбиты 
на мелкие плит
чатые отдель
ности с расстоя
нием между 
трещинами до 
0,5 м

2 ,3 -2 ,5 2 - 6 0 ,2 5 0 -0 ,3 5 0

И расчет новых параметров 
Условий карьера был произведен исходя из
а.,„®^Рь^®аемости, опыта работы других положения

горнотехнические условия, и с ВВ
Wi что качество дробления пород зависит от Р^ Р  ̂ работы 

взрываемом массиве и степени использования полезной раоот^^
о Том 
Во



взрыва. Ранее выполненные Иргиредметом работы показали, чю 
при низком расположении заряда в скважинах разрушение уступа 
начинается у его подошвы и раздробленная порода в нижнейчастн 
снлой взрыва выбрасывается вперед. Оставшаяся порода в верхиеа 
части разрушается в основном за счет соударения и падения кус
ков. В этом случае получается худшее дробление массива с боль
шим выходом негабарита и значительным развалом горноц массы. 
Прн высоком расположении заряда в скважинах верхняя часть 
уступа дробится более интенсивно, однако прн этом получается 
большая ширина развала за счет выброса пород верхней части 
уступа.

Т а б л и ц а 2
Сравнение параметров и показателей б у р о взр ы в н ы х  работ« полученнш 

в р езультате внедрения кор откозам ед лен н ого  взры вания

Параметры и показатели

Параметры и показатели буроозрывных работ

UHOBb предложенные дла категории 
аородприменявшие

ся ва карьере

Высота уступа, м   ̂ .
Диаметр скважины, лс . ’ ] * 
Расстояние между скважина

Расстояние между рядами, V  
линия сопротивления по по 

дошве, м . . . . . . .
Число рядов скважин, щт ! 
Перебур, м . , ,
Высота забойки, л  , ! * ’ ’ '  
Способ взрывания . * ! * * *

Конструкция заряда . . . . ,

Величина заряда, кг 
Удельный расход ВВ. кгШ  * ‘ 
Выход горной массы с 1 м  скважины, л з .  . .  ̂ ^ .^сква
Выход негабаритной ма’с с ы * *  
Развал горной массы, м  .

8-И
200

5 — 10 
3

1 - 1 ,5
3 .5 -4 .5  

Мгновенный

Сплошная

200—250
0,620

28,5 
15 
35

I* 1 п .

1 0 - П 10— 11
200 200

6 7
6 6

8,0 8,5
3 3
3 2.5

4.5 5

1П

ный
Рассредоточенная

2 5 0 - 3 5 0
0.500

38,0
3--t.5 
28—30

10-П 
200

8,5 
8

I ”

60
Мгновейиый

Сплошная

230-300
0,350

56,0
1,5—2 

28, .to— OU ‘

*  Из-за частого перемеживания в  опытных блоках ^^дятся
рии принималигь параметры для II категории, в  таблице прив^ показатели.

Из табл. 2 видно, что показатели массовы х взрывов 
параметрах и короткозамедленном порядном 
взрывании зарядов с  интервалом замедления в  50 
тельно улучшились. Выход горной массы с  I м  
чился с 28,5 до 38 выход негабарита снизился с  ^  
удельный расход В В  — с 0,620 до 0,500 кг/ж®, величина f  
горной массы уменьшилась с  35 до 28—30 
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Кроме того, был ликвидирован выброс горной массы на верх
нюю бровку уступа и уменьшилось заколообразование в тылу 
забоя.

Если ранее при перебуре 1,5 м наблюдался значительный выход 
шорогов», то при внедренни перебура на глубину 2,5 м пороги 
стали редким явлением. Величина развала горной массы остава
лась значительной, что не позволяло производить массовые взрывы 
без разборки железнодорожных путей. Поэтому в дальнейшем, 
усовершенствование буровзрывных работ было направлено на. 
изыскание рациональных схем короткозамедленного взрывания;

±А
Iff

/
В.5 ГГ \д.5

9 ч _ Ч. Q. !
ч 150псепУ\

Я ч тпсЕ((Г\

9 ч
ч ч пги п

i Ч ч 50м^епГу
9 ч юомшЛ<1 4 !/

ч /Й7/7̂ ЙГГЛ

Я ч /й7л№/гп
Я ч 50мсен\лЧ ч 1 /
ч ч Q

50Mcsf̂ r\
Рис. 2. Взрывание 
с центральным про-

Рис. 3. Взрывание 
с поперечными вру

бами

SSoJ* по-
^едовательное взры-

зние скважин .дольным врубом*

Бы следующие схемы взрывания; 1) порядное по-
с центп взрывание с  шахматным расположением скважин; 

^ении продольным врубом при квадратном располо-
Положрци,, 3) с  лоперечньши врубами при квадратном рас-

Резульг (Р«с. 1, 2, 3 ) .
испытаний различных схем взрывания на поро»

Массьт показали, что меньшая ширина развала гор-
^РУбамн ^о-^учается при схеме взрывания с поперечными 
^̂ спытании ^^‘̂ ичестве рядов скважин более трех. Так, если при 
^Оставлял на рис. J и 2  схем развал горной массы
’величина  ̂ то при испытании показанной на рис. 3 схемы
'^ с̂твенны У'^^ньшилась до 22— 24 м. Качественные и коли-

показатели массовых взрывов при испытании всех трех 
^элись на уровне приведенных в табл. 2.
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Внедрение в практику работы карьера ряда органпзащшнищ 
мероприятий, новых параметров буровзрывных работ, схемы взри- 
вания с поперечными врубамп п отсыпки защитного вала (для 
производства массовых взрывов без разборки железнодорожных 
путей) позволило в довольно короткий срок значительно улучшить 
показатели работы погрузочного и бурового оборудования и 
уменьшить объем трудоемких путевых работ.

Так, производительность экскаваторов ЭКГ-4 увеличилась на 
8% , буровых станков на 107oi объем путевых работ уменьшился 
па 20% . Общая экономия от снижения затрат по карьеру в год 
составила около 50 тыс. руб. Проведенная на 10-метровых уступах 
работа является первым этапом в  совершенствовании буровзрыв
ных работ на карьере Коршуновского горнообогатительного ком
бината. С связи с переходом предприятия в 1963 г. на 20-метровые 
уступы и шарошечное бурение скважин дальнейшее совершен
ствование буровзрывных работ должно вестись в направлении 
установления рациональных параметров буровой сетки при распо
ложении зарядов наклонных скважинах, изыскания экономя* 
чески целесообразных ВВ, рациональной конструкции заряда и 
оптимальных режимов бурения.

В. М. Седых

ЭКОНОМИЧЕСКАЯ ОЦЕНКА СИСТЕМ ПОДЗЕМНОЙ 
РАЗРАБОТКИ СЛЮДЯНЫХ МЕСТОРОЖДЕНИЙ

Методика экономической оценки

Экономическую эффегсгивность систем разработок 
месторождений наиболее часто определяют по разнице  ̂ до* 
мости руды или рудной массы. Этот показатель нельзя сч 
статочным критерием экономичности, так как от 
ботки зависит не только себестоимость, но и .«ая
разубоживания руды, а следовательно и ее промышле!-

Часто система разработки, при которой имеет место 
разубоживание, а следовательно, и снижение содержа ни 
в добытой руде, несмотря на меньшие производстьеииые Р 
по добыче, может оказаться нерациональной из-за 
ности руды и большего ее расхода на единицу готовой пр

Кроме того, от системы разработки в значительной  «ejK*
зависит сохранность природных размеров слюды, так как gcniiS
даемость кристаллов зависит не только от ф и зи ко-м ехан
свойств слюды, но и от характера производственны х пр 
добычи.
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Слюда характеризуется тем, что добытая из разных жил она 
имеет различную ценность как сырье для получения электроизоля
ционных изделий. Например, из 1 т промсырца III  группы, добы
того на жиле № 1 рудника «Слюдянка», получается изделий на 
сумму 4,6 тыс. py6,j а из I m промсырца III  группы жилы № 92 
рудника «Комсомольско-Молодежиый» — на 5,9 тыс, руб. Таким 
образом, ценность промышленного сырца как готовой продук
ции рудника установить непосредственно на руднике довольно

трудно.При таких условиях эффективность той или иной системы раз
работки должна определяться не только в рамках рудника, но и 
с учетом всего производственного цикла, включая добычу и пере
работку руды и обработку слюды на слюдообрабатывающих фаб

риках.Отсюда следует, что при оценке экономической эффективности 
системы разработки должны учитываться: а) промышленная цен
ность погашаемых запасов; б) расходы по всему производствен
ному циклу, включая добычу и переработку руды, получение пром
сырца и переработку его на изделия; в) алияние потерь, разубо- 
*ивания и повреждаемости слюды на экономику предприятия. 
Кроме того, необходимо учитывать производительность труда ра

бочих забойной группы.

Промышленная ценность погашаемых запасов

Под промышленной ценностью погашаемых запасов пони
мается стоимость слюдяных изделий, которые могут быть получены 
«3 слюды, извлеченной из I погашаемых запасов, по установ-

енной государственной цене.Иромышленная ценность руды помимо содержания в ней слюды
п группового состава определяется уровнем развития техники 

переработки руды и полуфабрикатов, а также полно-

I Использования отходов производства, 
ft- ^^Р°мышленная ценность 1 запасов может быть определена

формуле

1̂ = арс^ 4- а, руб., (1)

~  содержание слюды в  1 л * руды с  учетом разубожнва-

обогащении жильной массы, долятя,'кг/м^;
® — извлечение слюды при

Р — выход"'промсырца из объеме пром-
Hi-ко л и ч ества  промсырца I ь„ой массы. %;

сырца, получаемого из i 
Та — то же, И группы;
*13“-т о  же, Ш группы;

2̂ ИРГИРелнет



2 стоимость всех изделий, получаемых из 1 кг промсырщ 
I группы, по установленной государственной цене, руб-

— ТО же, II группы;
2 Я з - - т о  же, III группы;

— СТОИМОСТЬ изделий, получаемых из отходов производ
ства, руб.

В тех случаях, когда имеет место одновременно ручное н меха̂  
иическое обогащение слюдяных руд, промышленная ценность рудн 
может быть определена по формуле

----------ш ----------)  +

+  -----------щ---------- --—  j  +  d, руб., I

где Л — доля механического обогащения руды, доли единицы;
— доля ручного обогащения, доли единицы;

.а| — извлечение слюды при ручной выборке, доли едииици; 
р1 — выход промсырца из забойного сырца при ручной выборк?! 

доли единицы;
Yi — количество прэмсырца I группы в общем объеме пром- 

сырца, полученного на 1 жильной массы при мех«- 
ннческом обогащений, %;

Т2 “-т о  же, II группы;
Т з~ т о  же, III группы;

Тг количество промсырца I группы в о б щ е м  объеме про̂  
сырца, полученного из 1 жильной массы при ручи®** 
обогащении, %;

Т2̂ ^~то же, II группы;
Тз — то же, III группы,

буквенные выражения имеют ранее принятые зиз
ЧсНИ̂ *

Расходы производства по всему циклу

мого ™  количество и качество промсырца, п о л ^
постоянно я РУДЬ1, при разных системах разрабо
р ™  """""У себестоимости Аобыт

о р Ге^  никлу будут изменяться и
I следующего выражения:

где расходы по всему производствен!'»

расходов по добыче
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На большинстве слюдяных рудников эксплуатационные расходы 
включают IB себя следующее:

Лэ =  а 4 “ 4" ^2 ~h 4̂1
где л — себестоимость добычи и обогащения 1 руды, руб.; 

А ,— цеховые расходы на 1 руды, руб.;
С2 — общезаводские расходы на 1 руды, руб.;
Дз — погашение горноподготовительных работ, руб.; 
fl4 — погашение затрат на временные сооружения, руб.;

— величина расходов на переработку забойного сырца, по
лученного из 1 руды на п ром сырец, руб;;

— расходы .на транспортирование промсырца, руб.;
• Лд — расходы на обработку промсырца на изделия, руб.;

— расходы на - получение готовой продукции из отходов, 
руб.

. В свою очередь Aq может быть определено по формуле

=  Ч“ Т2?2~{" T3^a)i
где В — количество промсырца, получаемого из 1 слюдя

ной руды, кг\
Qi — расходы производства на обработку 1 кг промсырца

1 группы на изделия, руб.; .
^2 — то ж е , на обработку промсырца II группы;
Уз — то же, на обработку промсырца III группы;

Ть T2I Тз имеют ранее принятые значения.

Экономический ущерб от потерь при разработке 
слюдяных месторождений

В настоящее время на всех слюдяных рудниках классификация 
потерь производится по причинам их возникновения. В результате 
получается, что одни и те же потери на различных рудниках отно
сятся к различным группам. Например, потери слюды в закладке 

одних рудниках относятся к группе потерь, зависящих от си
стемы разработки, на других — от неправильного ведения горных 
работ.

Кроме того, такая классификация очень неудобна для экономи
ческой Оценки потерь, так как она не определяет, на какой стадии 
горных работ допускаются те или иные потери.

В настоящей работе использована классификация потерь, в ос- 
нову которой положены производственные процессы*. По этой 
'классификации все потери разделяются на две группы:

1 — потери руды, связанные с условиями строительства руд
ника и вскрытием месторождения. К ним относятся потери руды 

целиках, оставленных для предохранения горнокапитальных 
®Ь1работрк, подземных и наземных сооружений,

Г у н - Ш  е И - Б е о. Исследование потерь и разубоживапие руды при 
работке жильных месторождений. Автореферат. М., 19Ь0.
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И — потери руды при добыче. II группа потерь, в свою oч̂  
редь, может быть разделена на две подгруппы:

1) потери руды в связи с условиями подготовки блока к очист
ной выемке;

2) потерн руды при очистиои выемке. Эта подгруппа включает 
в себя два вида:

а) потери руды в неотбитом виде вследствие неполноты отбопкн 
If оставления руды в целиках внутри блока;

б) потери руды в отбитом виде.
На слюдяных рудниках имеет место главным образом II группа 

потерь.
Специфическим видом потерь являются потери слюды в за

кладке, которые в основном происходят в результате ручной сор
тировки руды в подземных условиях, по существу являющейся 
процессом обогащения. В свою очередь, подземная ручная сорт- 
ровка отбитой руды является технологическим процессом системы 
разработки горизонтальными слоями с закладкой и входит в про
изводственный цикл этой системы. Таким образом, эти потери за* 
висят от системы разработки и определяются техническим уровнем 
сортировки слюдяной руды в подземных условиях. Основным^ору
дием труда при подземной сортировке является своеобразный ин
струмент, называемый «кошкой», которым выборщик разгребает 
отбитую руду тонким слоем и выбирает кристаллы.

Известно, что при содержании слюды до 10 кг/м  ̂ кристаллы 
в рудной массе визуально не просматриваются даже при дневном 
освещении. Поэтому закладка по существу является рудой, из ко* 
торой частично выбраны кристаллы слюды. Не случайно, что на 
ряде рудников треста Мамслюда, несмотря на высокую обеспечен
ность их разведанными запасами, организована повторная разрз* 
ботка ранее отработанных жил [I]. Оставляемая в закладке слюА̂  
имеет более низкое качество, чем извлекаемая, и представленз 
в основном кристаллами площадью до 50 см\ но, несмотря на это, 
потери слюды в закладке приносят наибольший экономически» 
ущерб, J3K  так они представляют собой прямое обесцениван!

неполного извлечения слюды, 
теои части пг,™ приходящийся на 1 добычи от iw
оппелелен мч вынутых запасов, .может б№определен из следующего выражения:

где Л', руды, приходящейся на 1 ^
емых запасов, в целиках j\/̂ ’ х*

пpo^шшлe;ныx запасов. 
запасов, руб  ̂ средств на 1 промышлен

" боток^плмул горноподготовительных J
Д — прибыль пт  ̂ извлекаемых запасов, РУ;
Л  прибыль от добычи 1 ^3 промышленной РУДЬЬ



прибыль устанавливается как разница между промышленной 
ценностью руды (К) и расходами производства по всему ци
клу {U).

Д = ^ ( У ~ и ) , р у б .  (7)

Экономический ущерб от потери руды в отбитом виде может 
быть определен из следующего выражения:

<?от=-^2(5р-['•За +  ‘̂ п +  *5о+ Л )|  руб., (8)

где Xz — количество теряемой руды, приходящейся на 1 
извлекаемых запасов в отбитом виде, м^; *

— затраты на отбойку 1 руды, руб.
Общий экономический ущерб от потерь руды в недрах опре- 

деляется по формуле
Q o  =  9 n o j. +  9 o T . руб. ( 9 )

Экономический ущерб от потерь слюды в закладке может быть 
определен промышленной ценностью слюды, оставляемой в за
кладке, за вычетом расходов, которые потребовались бы на обра
ботку теряемой слюды, на доставку ее до фабрики и переработку 
этой слюды на изделия

100 )
где W количество теряемого в закладке забойного сырца, при- 

^  ходящегося на 1 извлекаемых запасов, /сг; 
выход промсырца из забойного сырца, оставляемого 

закладке, доли единицы;
I количество промсырца I группы в общем количестве

промсырца, теряемого в закладке, %: 
то ж е, II группы;

^ з “~ т о  же, III группы;
п — затраты на переработку забойного сырца, теряемого 

^  ^ в  закладке на промсырец, руб.;
 ̂ транспортировку 1 кг промсырца до фаб-

■̂ 0— затраты на обработку 1 кг промсырца на изделия, руб.

Экономический ущерб от разубоживания

слюдяной руды вызывается примесью пустых 
ные затп влияет на экономику через непроизводитель-
стаую от отбойку пустой породы, подземную и поверхно-

VCT переработку ее на слюдовыборочной механиче-
У ановке или вручную. Влияние разубоживающей породы на
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извл0чение кристаллов слюды при механическом обогащении не 
установлено, однако имеющиеся предварительные данные свиде
тельствуют о том, что разубоживанне руды пустыми породами 
существенно не снижает извлечение слюды н а , слюдовыборочных 
установках.

Экономический ущерб от разубоживания может быть опреде
лен из следующего уравнения:

Qp =  yi "ЬУг

где Qp— экономический ущерб от разубоживания, руб.;
y j — непроизводительные затраты, связанные с  отбойкой и 

доставкой разубоживающей породы, отнесенные на 1 
извлекаемых запасов;

Уг — непроизводительные затраты на подземную и поверх
ностную откатку и подъем разубоживающей породы; 

Уз — непроизводительные затраты на обогащение пустоЛ 
породы, приходящейся на 1 добытой руды.

В свою очередь,

где а  — себестоимость добычи 1 руды, франко-люк, руб.;
1/д — количество извлекаемой руды в разрыхленном состоя

нии,
Уж — количество отбитой жильной массы в блоке или иссле* 

дуемой его части, м>\
K f — коэффициент разрыхления.

Обозначив второй множитель в формуле (12) через Я» получим
yiz= aP .

Аналогичным образом
У .= а , Р ,  (1̂ )

У з =  агР,
где fli'— затраты на подземную и поверхностную откатку и под’ье*'' 

отнесенные на 1 добытой руды, руб.; 
fl2 з^атраты на обогащение 1 руды, руб.

Общий экономический ущерб от разубоживания руды

“Ь ^2)1 руб.

Экономический ущерб потерь от повреждаемости 
кристаллов слюды

ущерб от повреждаемости кристаллов
ценностью потерянной слюды за вьлчего 

была сохранна!”® потребовались бы на ее обработку, если бы о«
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Экономический ущерб от повреждаемости слюды слагается из 
ущерба нри очистных работах и из ущерба от проходческих работ.

Qn =  ^04+^np, руб. ( 1 7 )

Экономический ущерб от повреждаемости кристаллов при очи
стных работах определяется

Я 04 — {К\ 2  4 “ ^2 2  ̂ 2 "Ь А'з 2  ̂ з) —
— (Ля +  Л т + Л о Ь  руб., (18)

где К\ ~  количество теряемой деловой слюды I группы от пов
реждаемости, отнесенное на 1 добычи, кг\

Кг — 10 же, II группы;
К̂  '~то же, III группы.

Остальные буквенные выражения в формуле (18) имеют ранее 
принятые значения.

Величина ущерба от повреждаемости слюды при проходческих 
работах определяется из следующего выражения

п̂р =  W (j^l 2  ~Ь ^2 2  ̂ 2 +  А̂ з 2 ^ з )  —
— ( Л + Л  +  Л )]»  руб., (19)

где/71 — объем проходческих работ, приходящийся на 1 из-
• влекаемых запасов, 

количество теряемой деловой слюды I группы от по
вреждаемости при добыче 1 руды проходческими 
работами, кг\

^ 2 ^  то же, II группы;
^ з ’" т р  ж е, III группы, 

вели^^/^ слюды от повреждаемости при проходческих работах 
при (примерно 3 0 % ), и это обстоятельство важно учитывать 

оценке систем разработки слюдяных место-

полученные величины: промышленную ценность до- 
Hfljj расходы производства по всему циклу, чистый доход

экономическое значение потерь, разубоживание и по- 
TejibjjQ кристаллов слюды, а также учитывая производи-
числа '̂ РУДа рабочих забойной группы, возможно выбирать из 
а зфл ^^^УРирующих систем разработки наиболее экономичную 
Ную ^ случае, когда необходимо дать сравнитель'

оценку применяемых систем разработки, по- 
быть приведены к одинаковым горнотехническим

Экономическая оценка применяемых систем разработки 
’’̂ •одяных месторождений Мамско-Чуйского района

треста Мамслюда в настоящее время приме- 
^бдующие системы подземной разработки:
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горизонтальным}г слоями с закладкой и ручной подземной вы
боркой слюды;

с магазинированием руды;
лодэтажных штреков с отбойкой руды глубокими скважинами. 
В настоящей работе произведена экономическая оценка двух 

последних систем и сравнение их с системой разработки горизон
тальными слоями с закладкой, являющейся основной на рудниках 
треста Мамслюда.

Для расчетов были использованы данные, полученные в резуль
тате опытной отработки блоков системами подэтажных штреков 
и с магазинированием, н отчетные показатели рудников по системе 
с закладкой по жилам, на которых проводились опытные работ 
Следует отметить, что при опытной отработке блоков по ряду 
организационных причин ввиду слабой технической оснащенности 
и отсутствия навыков в работе полностью не выявлены преимуще
ства систем подэтажных штреков и с магазинированием руды пе
ред системой с закладкой по себестоимости добычи 1 слюдяной 
руды, производительности труда и интенсивности разработки ннл- 

Конечные результаты расчетов по изложенной .методике для 
конкретных условий рудников «Слюдянка» и «Комсомольско-Мо* 
лодежный» приведены в таблице.

Т а б л и ц а

Сравнительные данные по рудникам „Слюдянка'^ 
и «Комсомольско-М олодеж ный**

Показатели

рудник .Комсоиольско' 
Молодежный', жила W S2

Рудник .Слюдянка*, жила Я 1

с закладкой подэтажи ые 
штреки с закладкой

с щагазиии!»’ 
вапмех

Промышленная ценность 
погашаемых запасов

„  РУ<>........................................’
Расходы производства по 

всему циклу, руб. . . . 
Прибыль от добычи 1 л<з 

слюдяной руды, руб, . 
Убыток от добычи 1 л з 

слюдяной руды, р у б ..

54,40

58,25

3.85

67,50

60,28

7,22

21,33

40,23

18,10

26.50

36.50

10,0

Экономический ущерб, отнесенный на 1 добытой Р 
всех видов потерь при системе подэтажных штреков н F цяслв* 
«Комсомольско-Молодежный» составляет 7,40 руб., в т  ̂  ̂ ей' 
от повреждаемости слюды 2,84 руб., в недрах 4,56 
стеме с закладкой всего 9,74 руб., в том числе: от поврежд 
1,78 руб., в недрах 7,96 руб. поД'

Экономический ущерб от разубоживания при оуб..
этажных штреков 2,84 руб., при системе с закладкой 
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Экономический ущерб от всех видов потерь при системе с ма- 
газинированием на руднике «Слюдянка» составляет 2,21 руб.» 
в том числе: от повреждаемости слюды 0,62 руб., в недрах 
1,59 руб.; при системе с закладкой всего 3,42 руб., в том числе от 
повреждаемости 0,52 руб., в недрах 2,90 руб.

Экономический ущерб от разубоживания при системе с магазн- 
нпрованием 0,80 руб., при системе с закладкой 0,93 руб.

Расчеты показывают, что в одинаковых горнотехнических усло
виях системы разработки подэтажными штреками и с магазиниро- 
ванием являются более экономичными и эффективными по срав
нению с системой горизонтальными слоями с закладкой и ручной 
подземной выборкой слюды. Сравнивать между собой системы 
С магазинированием и подэтажных штреков в данном случае 
нельзя, так как результаты расчетов относятся к различным горно
геологическим условиям.

Выводы

1. Изложенная методика экономической оценки систем разра
ботки слюдяных месторождений позволяет производить экономи’' 
ческую оценку как проектируемых, так и применяемых систем 
подземной разработки.

2. Расчеты, выполненные по изложенной методике, показы
вают, что применение системы разработки горизонтальными 
слоями с закладкой и подземной немеханизированной выборкой 
^юды в большинстве случаев для отработки рудных жилМамско- 
Чуйского месторождения нерационально.

3. Во всех случаях, когда горногеологические условия позво
ляют применить магазинирование, подэтажную выемку и другие 
эффективные и экономичные системы, следует применять их вза- 
“СП системы с закладкой.

4. Потери слюды от повреждаемости кристаллов большого 
влияния на экономику не оказывают.
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Б. Г. Мельников, Б. Д. Бурлуцкай

ИЗУЧЕНИЕ ПРИЧИН ПОВРЕЖДЕНИЯ СЛЮДЫ 
ПРИ ВЗРЫ ВНОЙ ОТБОЙКЕ

и о потерях слюды от повреждений при взрывной отбойке
^зрактере повреждений кристаллов изучен слабо.
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в  1960— 1962 гг. сотрудниками Иркутского политехнического 
института на ряде предприятий треста Мамслюда были проведены 
исследования по выработке основных положений методики опре
деления потерь слюды от повреждений при взрывЕЮЙ отбойке'. На 
основании этих работ был сделан вывод о том» что «повреждае
мость кристаллов слюды не может являться критерием при выборе 
параметров буровзрывных работ». Так как в проведенных работах 
не были определены количественные потери слюды, этот вывод 
пока является преждевременным.

Предварительными опытными работами, проведенными Ирги- 
родметом в 1960— 1961 гг. на предприятиях Слюдянского рудо
управления, были 'выявлены значительные трудности в выборе ра
ционального метода исследования. Эти трудности прежде всего 
заключаются в невозможности оценки качества кристаллов слюды, 
находящихся в нетронутом взрывом массиве пород, а поскольку 
качество исходного сырья остается неизвестным, все последующие 
выводы относительно потерь слюды не получают должного обос
нования. Поэтому было признано целесообразным использование 
метода меченых кристаллов непосредственно в производственных 
опытах и метода моделирования в лабораторных условиях, так как 
оба они дают возможность изучить качество исходного сырья 
(т. е. кристаллов слюды до взрыва) и получить достаточно обос
нованные закономерности. Предварительные эксперименты на мо
делях, проведенные в 1961 г., подтвердили этот вывод.

По современным представлениям, разрушение породного мае* 
сива производится ударной волной сжатия, трансформируюЩЕ^^^  ̂
при отражении от обнаженной поверхности в волну растяжения, и 
расширяющимися продуктами детонации В В . В результате скачко
образного возрастания давления в зарядной камере происходит 
резким динамический удар и порода в непосредственной близости 
от. заряда сильно измельчается, поскольку напряжения сжатиЯр 
вызываемые ударной волной, значительно превышают предел ес 
прочности. За счет потери части энергии на измельчение породы 
в дальнейшем ударная волна сжатия разрушений не производит. 
^ тангенциальные напряжения приводя^
шается Радиальных трещин. Основной массив разрУ*
оастпжрн?ш D обнаженной поверхности волно
ханическую* продукты детонации производят
скольку перемещению разрушенной породы. П
той или L o ft (горные породы) облада!
волн II nnnnvrTTJf трещиноватости, удельный вес УД̂ Р“^‘. 
пазличен пп  ̂ детонации ВВ в процессе разрушения пороД 
мого м асси в 'vnM степени трещиноватости взрыва

уд льныи вес продуктов детонации в процессе р

в *овер™ !1ппованяя'пГ буровзрывных
ческип 6юллете,,ь Иркуттого СНХ 19б|  № Мамслюда. Технико-э«»»



рушения увеличивается. Применительно к трещиноватым горйым 
породам молено выделить три основные зоны разрушения в npe-j 
делах радиуса действия взрыва: измельчения, дробления и разде-.- 
лсння. Величина этих зон обусловливается характером трещинова-; 
гости, типом В В , конструкцией и диаметром заряда. »

При разрушении взрывом слюдосодержаш^их пород кристаллы, 
слюды будут находиться во всех трех указанных зонах. Наиболее  ̂
интенсивные нарушения целостности кристаллов слюды следует 
ожидать в зоне измельчения, так как в ней действуют весьма вы
сокие напряжения сжатия; разрушение кристаллов слюды в этой 
зоне будет происходить как по плоскостям спайности с разделе- 
вием кристалла на несколько пластин, так и по трещинам с раз-* 
рывом кристалла на несколько частей; за счет непосредственного 
«озденствия продуктов детонации отдельные кристаллы могут 
быть пережаты и смяты до такого состояния, что полностью поте
ряют свои деловые качества. Наибольшие повреждения, а следова
тельно, и наибольшие потери будут иметь кристаллы I и II групп, 
причем за счет разрыва по трещинам возможен частичный переход 
этих кристаллов в низшую III группу.

В зоне дробления разрушение породы происходит за счет на- 
11ряжений, вызываемых волной растяжения, причем крупность 
кусков в этой зоне выше, чем в первой. Так как прочностные свой- 
CTfia слюды при этом в направлении, параллельном спайности, 
сыше прочностных свойств породы, то разрушение кристаллов 
^юды будет, очевидно, происходить только по плоскостям спай
ности с разделением на несколько пластин; разрушения кристалла 
“о_не имеющему трещин месту могут быть только у границы с зо-> 
ои измельчения, причем здесь также возможен переход высших 

f̂ Pynn в низшие.  ̂ ^
В третьей зоне разрушение породы происходит только по тре- 

Цин ®̂ ’̂ ® '̂г б̂нной отдельности под действием продуктов детона- 
тол' можно ожидать разрушения отдельных кристаллов-

плоскостям спайности с разделением кристалла на не- 
к̂олько пластин: ’

сталл° указанных зонах будут также повреждения крит
В эт вызываемые при движении разрушенной массы породы.. 
костп̂  ’̂̂ Учзе разрушения будут происходить в основном по плос- 
потеп ^^^^иости и как исключение — по трещинам. Наибольшие, 
царап движении породы будут за счет образования

от удара и частичного сдира поверхностных
т/ кристаллов.

стд - ^ ^̂ ■̂'̂ оженного видно, что наибольшим повреждениям кри"» 
будут подвергаться в зоне измельчения; с удале- 

Уменкп̂  ̂ заряда количество поврежденных кристаллов будет 
Исхпп  ̂ каком-то расстоянии от него станет постоянным.*
НелоД̂  ^3 этого, можно выделить зону интенсивных нарушении; 
Ний кристаллов слюды и зону малых постоянных наруше-

Целостности. - ♦ •
1,87



. Величина первой зоны зависит от диаметра заряда, его кон
струкции и типа В В ; в этой зоне будут наблюдаться наиболее ин
тенсивные нарушения целостности кристаллов и» следовательно, 
наибольшие потери слюды от повреждений. Величину этой зоны 
можно регулировать изменением диаметра заряда, его конструк
ции и типа ВВ. Величина потерь слюды от повреждений во вто’ 
рой зоне невелика и является постоянной для любого метода
взрывной отбойки.

Изложенные теоретические соображения подтверждаются экспе
риментальными работами, результаты которых приводятся ниже.

Экспериментальные исследования проводились на песчано-це
ментных моделях размером 400X 400X 300 мм; раствор заливался

в металлические кассе
ты, Б которые в установ
ленном порядке заклады
вались кристаллы муско
вита (рис, 1).

Для закладки в моде
ли отбирались кристал
лы определенной жплы, 
обработанной до пром-
сырца.

В опытную партию 
включались плотпыс, 
пластинчатые с мини

мальным количеством дефектов кристаллы, имеющие с обеих 
сторон полезную площадь. Перед закладкой в модель производи* 
лась тщательная зарисовка кристалла слюды и всех его дефектов

: н полезная площадь; на к̂аждый
раз наносился порядковый номер  ̂ ____«НА тсех

Рис. I. Общий вид модели и схемы разме* 
шсния слюды в песчано-цементном растворе

Л  п  г -  «

определялись его толщина, вес н полезная площадь; на каждый 
кристалл максимальное число раз наносился порядковый номер 
ilp o fo  заливки модель выдерживалась в течение тр^
составляло М О м а т е р и а л а  модели сжатию

150^? нТямм^ производилось зарядами весом 75,
И  6 Ж В ; иницииров^ие заряда осуществл ^
дцать электродетонаторами-
шпура составлял' i f  23“ г П ?  Р У « '< "т ь ф е -п о д в а  Диа« /

2 7 ™ ™ * ' = ' —  “s :определялся гпяи  ̂ кристаллы слюды и линейным ^посо 
модели. ^У-^ометрический состав взорванного матер!

раторни^для^выя^  ̂ после взрыва, обрабатывались в лабо
от п о в р е ^ н ^ Л  площади. Оценка потерь слЮ^

потерь и потерь n o S o t п л о щ а д и " '" " ''^ " " "  ®

анал1шрад’а ? Г в д т е р " Г с ^  моделей, п о з в о л я ю т ^jgg Р слюды в зависимости от ряда факт V



Т а бл’и ца 1

Данные о партии кристаллов, заложен?1ых в модели

а
иодели

Количество 
кристоллов 
в модели, 

шт.

Вес, г

мипи-иольныП
м-'ксн*

мальныП срсдинЛ

1 -9

10-18

10
10
10
10

50
61
10
1.3

106
9 0
22

4

79,7
71,5
19

2.5

DCCX
Кристал

лов

7 86
66 9
180

2 3

ТоЛЩ1Н1, мл

МКН)1-
малышя

макси
мальная

4
2.5
1,3
0,5

4.7
4.0
3.6
0.7

средняя

4.3 
3,25
2.3 
0,57

Продолжение табл, 1

Количество 
‘кристаллов 
D модели, 

шт.

Полезная плошлль, см̂ Длииа кристаллов, см

}t
ilOAUlH мннм-

их1ьная
макси

мальная средняя
мини

мальная
макси

мальная средняя

1 - 9

1 0 -1 8

10
10
10
10

5 0
5 0
12
1 2

7 0
7 0
3 5
3 5

6 8 .4
6 7 .5  
2 1 ,9  
2 3 ,2

9 .5
10
6 .9
6 .8

13.7  '
12.7 
10,3

9 .5  ,

11
10.6

8
8

..,«70, и зависимости oi 
заряда, с  увеличением 

î OToporo весовые потери уве
личиваются. Наибольшие ве
совые потери слюды наблю
даются на расстояний от за- 
Ряда, равном 2—3 его диамет- 

причем с  увеличением 
расстояния от заряда величи-

потерь с л ю д ы  закономерно „„,ппы в за-
^инжается (рис. 2 ) . наибольшие потери '

Из данных табл. 2 видно, ^ на
•исимости от веса заряда наблюд^̂ ^^^^^̂ ^  ̂ несколько

диаметров заряда. На уменьшаются
данные выше, потери слюды резко у

Потери слюды от повреждений
личном расстоянии от оси заряда. рис П позволил
пня кристаллов относительно оси заряда ( • Р • 
выявить закономерности по
вреждения кристаллов в ука
занных зонах и определить 
Для условий эксперимента ве
личину этих зон. Как видно 
3̂ табл. 2, общие весовые по- 

тери слюды от повреждений
ППМ Т50Г>. ------  ----------

f  fcr»” ____
Рис. 2. Потерн слюды от попреждеинЛ 
о зависимости от расстояния от оси за

ряда:
J  — в ес  заряда 75 г: ^ — в се  заряда IOO в; 

3 —  вес заряда ISO г



tTa6HJiH3HpyiOTCfl, причем на расстояниях более 5 диаметров за* 
ряда потерь нет.

Табднца}
Весовые потери слюды на различных расстоян и ях  от заряда, %

Вес 
эпрвдд, г

Общие 
потери 

слюды, К

Потери слюды, %

Рйсстояиля от зф яла а диаметрах 31ряхо .

0,5 1,0 1.5 2.0 2.5 3,0 3,5 4,0 ■1.5 W

75 18,6 76 4G 10 9,8 5,4 И 5,1 _ _

100 23,6 63,3 57,5 32,8 21,4 19,2 23,4 8,6 4,7 ■—* —

t 150 41,0 89 70 62 49 24,7 12,8 11,4 9,2 6,8

На оснований данных табл. 2 и рис. 2 можно установить cл  ̂
дующие пределы зоны наиболее интенсисных повреждений:

Вес заряда, г ........................................... ....
Зона повреждений» в диаметрах заряда

75
1.S

100 150 
2.0 3.0

Величина полной зоны, в которой наблюдаются потери слюды 
от повреждений, не превышает 5 диаметров заряда.

Потери слюды от повреждений при взрыве зарядов различного 
диаметра. Как видно из рис. 3, увеличение в 1,5 раза диаметра

заряда при взрывании моде
лей приводит к увеличений 
потерь слюды в 1,5—2 раза, 

^ причем потерн слюды от по*̂ 
вреждений для тонких кр̂ ‘̂ 
сталлов возрастают прямо 

j  пропорционально увеличен»» 
диаметра заряда (прямые^ 
4 ), для кристаллов 
толщины наибольшие потер 
слюды происходят 
метре заряда от 23 до 2о 
(линии J  и 3)j  так как в

tltin ПП КОИСТЗЛ*̂  '

гггйааттр зоряда
3. Потерн слюды в зависилю- 
сти от диаметра заряда: растает число 

-------разделенных по пл. • /  — кристаллы площадью 23 ел* и тол* ^  п т а е Л Ь И в » ^  „л.
Щ11Н0Й лм: 2 — кристаллы площадью СПаИНОСТИ п а  ^ 0  Ui-
23 с л ' н толщиной 0.6 AtJi; Л — кристаллы и  П ЯЧО УШ бННЫ л
нлти.чдью 67 см'  н толщшгай 4.3 мм\  СТИНш И р  y j

металлы площадью 67 см* и тол- .......................
площадью
4 -кристаллы  п ^ а д ь Г е т " с я * ^ н  S  

тиной 3.2 мм

!  5-

лому месту.
Увеличение потер о̂-

можно объяснить увеличением интенсивных 
стоянном общем разрушении объема модели. Можно ^  
в производственных условиях увеличение диаметра ecĴ *'

.чет за собой увеличение потерь слюды от поврелсд ^ 
«объем взрываемой на скважину породы будет изменять.
‘.100

I *

1 »

1
I

ыалых пределах. i Очевидно, при .любом диаметре -заряда мини.*- 
нальные потери слюды будут в случае применения оптимальных 
параметров расположения зарядов во взрываемом массиве.

Переход кристаллов в низшую группу. Переход кристаллов 
высших групп в низшую возможен как за счет разделения их по
плоскостям спайности на :
отдельные пластины, так и 
за счет разрыва по целому 
месту.

Из рис. 4 видно, что наи
более интенсивное разделе
ние кристаллов по плоско
стям спайности происходит 
в зоне до 1,5—2 диаметров 
заряда, где на каждый кри
сталл приходится в сред
нем до 3—4,8 вновь образо
вавшихся пластин; в зоне 
от 1,5 до 3,5—4 диаметров 
заряда количество вновь 
образовавшихся пластин на 
............

N
L

1

\

\
----------

/7 J ----
1
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\

Ч.5 .
S

&5 id  is  2J} Z.5 FРасстояние вт заряда(5 его duaMGfJjpaxi

^азовавшихся"пластин на зависимость количества вковь
ОДИН исходный кристалл образовавшихся кристаллов (осколков) 
остается примерно постоян- на один опытный кристаллпримерно постоян 
№  и на расстояний, боль-Шем 4 диаметров заряда, происходит резкое уменшение 
кристаллов, разделяющихся по плоскостям спайности. Наибо
лее интенсивный переход кристаллов I и II групп в ннз-
'“Ую группу происходит в зоне до 1—lf5 Диаметров заряда(здесь 35—“557о всех

-------оттппп теояют свое

§ ^ 
I I ®

всех
!сристалло7 теряют ^  
качество по по^^

U J _
I L  t T n  -  -, — — ____ I__  «a расстоянии 3—^,o д»т

ииипсшрил! pg3 ĵ Qg Зшеньшенне
числа кристаллов, пере- 

--.».гм,го rovn-
* 5 п ^ ̂  резлис J  —
“ зависи!|1 площади кристал- “““ а кристаллов, пере-

««ОСТИ от расстояния от оси за- ХОДЯЩИХ В низшую груп-пу. После этого потери
----- - по полезной



интенсивных потерь, имеющая радиус в зависимости от веса за
ряда от 1,5 до 3 диаметров заряда.

При взрывании нескольких зарядов в шпурах суммарная вели
чина зоны интенсивных повреждений увеличивается, следова
тельно, должны увеличиться абсолютные потери слюды от noвp̂  
ждений (рис. 6). Из рис. 6 видно, что при взрывании двух шпуров 
абсолютные потери слюды в 1,5—2 раза выше потерь при взрыва
нии моделей с одним шпуром.

Изложенные материалы подтверждают приведенные теоретиче
ские соображения о наличии зоны наиболее интенсивных повреж

дений. Эти данные по
зволяют высказать неко
торые соображения отно
сительно выбора тех или 
иных параметров взрыв
ной отбойки слюдосодер
жащ их пород.

Объем зоны нанбо- 
лее интенсивных поврежде
ний (т. е. зоны наиболь
ших потерь) можно 
разить следующим 
зом:

т/ — J ^ iVn----~A 3̂1

_

Рассшояиив пт заряда (3 его диапешрах}

ВЫ-
обра*

ID
Ptic. 6. Потерн слюды от повреждений 
иа различном расстоянии от оси заряда 

при различном числе шпуров:
I  — взрыв одниочкого шпура-, 2 — 

даух шлуров взрыв

где — диаметр зоны,
/3 — длина заряда выше 

подош вы ycrynSi

Но так как можно принять максимально 

то выражение (1) примет вид

(3)

где d, ~  диаметр заряда, м . . g^eM зон«
Если взрывается группа зарядов, то суммарныи 

наибольших повреждений составит

где N — число взрываемых зарядов.
Соотношение

(«

100 =
2820fif,3/, (5)

aWH<̂
где а  — расстояние между зарядами, м ;

W  — сопротивление по подошве,
И  — высота уступа, лс\
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т -  коэффициент отрыва,
назовем коэффициентом относительной степени потерь слюды 

5Т повреждений при взрыве, или коэффициентом потерь слюды.
Очевидно, при прочих равных условиях величина этого коэф

фициента будет зависеть от диаметра заряда, его длины и пара- 
ueipoB расположения зарядов во взрываемом массиве, т. е. каж
дому методу отбойки и выбранным параметрам расположения за- 
рялов в массиве будет соответствовать свой коэффициент потерь 
слюды. Для примера дается оценка новых параметров взрывной 
отбойки слюдосодержащих пород на карьерах комбината Алдан- 
слюда, где выход горной массы с 1 м скважины был увеличен с 31 
до 43,5 л® при диаметре скважин 200 мм.

Для расчета примем длину заряда выше подошвы уступа 6 м. 
Величина коэффициента потерь слюды составит: 

при применявшихся параметрах отбойки (Л=31 м )̂
__ 2820 •! 0,2̂  • 6 __< ол,

^  “  зГ Т г— —

при новых параметрах отбойки (Л —43,5 м^)
_  2820. 0,23.6 „  ,

^ 2 — 43,5.12 —
Относительное снижение потерь от повреждений при примене

нии новых параметров взрывной отбойки составит

Д Л : = - | | |= 1 , 4  раза.

Если карьеры комбината перейдут на отбойку слюдосодержа- 
зарядами в наклонных скважинах по сетке 4X4 м, то 

''о^ффнциент потерь слюды составит
л̂ _2820 - 0,1053*6 _  1

~  4 .4 .1 0 .  l X ~  ’
потерь слюды от повреждений при взрыве по сравнению 

тодом отбойки зарядами в вертикальных скважинах составит. 
Ри Новых параметрах отбойки

Д Л Г = -щ = = 1 ,1 5  раза;

•’ри применявшихся параметрах отбойки

Н
треста М амслюда большое 

® Малом^?'^^^°'^^Р^ащих пород имеют ^алокамерные зар ^  
применяется отбойка зарядами в ‘

^Р^Д^^тавляет интерес оценка этих .«ботка
" ° « р ь  «■адьг. Сечение 

"адокамерный заряд) обычно не менее 0,8X0.8 л , длнн^



заряда не более 2 м; длина «рукава» составляет 8 9 И1, а выход 
Горной массы с 1 м «рукава» составляет 100— 120 При сква
жинной отбойке диаметр скважины равняется 0,2 м, выход гор
ной массы до 36 Л1̂ , длина заряда выше подошвы уступа ^ 6  л,
длина скважины 13—14 И1.— ------------ - лплт1 \«лит«й яняченпя:ина скважины 13—14 ж.

При расчете получены следуюш.ие значения:
малокамерные заряды

^  2820 - 0,83. 2 
Л | = ------------120 • 8

заряды в вертикальных скважинах
2820 • 0,2‘* * 6

Д а ---------------

3,11,

а , 44.36.13

мерны мТза^рядГм/|“ г11̂ ^̂ ^̂  ”Р“ отбойке малока-

" ^ - W  =  2,6.

иення при иецелееообразность приие-
мерных зарядов пород камерных и мама-

комбината А аданадом '^^^ '*  Работ (подземно-очистные работы) 
шпура составляет 1 2 а# т., отлетных плоскостях длииа

э^ я да  0.6 л , диаметр'шпурашпуровой отбойке в этом случае сост Коэффициент потерь прк

2820 » 0.043г. Ц.6

Как ви ------= 1 2 .1 ‘
фициент потерь сл^юлы̂  с-^«5Досодержащшс пород козф-
порта шпуровой отбойки о» г, ^ ‘̂ ®^идно, применение такого пас* 

^ к н  является нерациональным.

1 При ®Ь1В0ДЫ

- нз®^®^^^иий^вьадвают^^ пород потери от
стн» его по n / r t  “  кристалла слюды по треши

®«ятйнами^^^^^* спайности на несколько пла*
2 сдиром поверхностных слоев кр

"°Р°Л *“”*Г

ватк 1.̂  ^°®РбЖдений* поп повреждений и зону постоя

величина^Г^^®”  Диаметра зг о я Л  можно3 зависит тп конструкции и типом
что данные вяп° Радиуса разрушения. ^
Диусокплп1| наиболее ми-г  ̂ ^  моделей показыв^
19Ф «диаметров заряда повреждений имее^ Р

4. Для оценки того илн иного метода отбойки п ее параметров 
«ожно использовать коэффициент потерь, численно равный отно
шению объема зоны наиболее интенсивных повреждений к объему 
зоны разрушения пород зарядом, обусловливаемому ^задиусом

разрушения.5. Ориентировочные подсчеты показывают, что наибольший 
коэффициент потерь наблюдается при отбойке камерными и мало
камерными зарядами, наименьший — при отбойке зарядами в на
клонных скважинах. Основным мероприятием снижения потерь 
слюды от повреждений при взрывной отбойке следует считать пе
реход на рациональные параметры отбойки зарядами в вертикаль
ных и наклонных скважинах. Отбойку слюдяных руд камерными, 
малокамерными и шпуровыми зарядами следует считать нерацио

нальной.

3. Г. Баймашев, М. М. Бочарников, В. М. Седых

ОПЫТ ПРИМ ЕНЕНИЯ СИСТЕМЫ ПОДЭТАЖНЫХ ШТРЕКОВ 
ПРИ РАЗРАБОТКЕ СЛЮ ДЯНЫХ МЕСТОРОЖДЕНИЙ

Широкое распространение на слюдяных рудниках получила 
система разработки горизонтальными слоями с закладкой и неме- 
ханйзированной подземной выборкой слюды. Объем добычи руды 
зтон системой в тресте М ам слю да за  I квартал 1963 г. составил
около 73% обп;ей добычи подземным способом.

К достоинствам варианта системы с закладкой, применяемого 
слюдяных рудниках, следует отнести возможность отработки 

РУЛных тел с весьма сложной морфологией, полноту отработки зон 
^юденения, низкие потери слюды от повреждений кристаллов 
Ри Добыче, небольшой объем подготовительных работ. Однако 

^ззанная система разработки имеет серьезные недостатки: слож- 
..‘^^^^ол оги ю  добычи, низкую интенсивность отработки блоков,
I JW3 производительность труда, высокую себестоимость добычи 
(йп массы, значительные потери слюды в закладке
Чен большие* расходы дефицитного лесоматериала, ограни-

чьтр плчмолхгнлгти механизации трудоемких процессов. ^--~<л-гьгм с закладкой стано*--.л я и

. 40% ?‘ « °а  «ассы .‘*®нпые дефицитного лесомад^.^...^.
^HpoKof^ Tin механизации трудоемких процессов.сдержикя системы разработки с закладкой станО'

^^Речисленнг ГР фактором дальнейшего роста добычи слюды.
. ^РНогеологичр ^®‘̂ ®^”̂ атки системы и сравнительно благоприятные 
Р^Лопределр, условия залегания слюдяных месторождений пя замены ее другими эффективными

в 1957—1961 гг. проведены испытания системы 
” ” ^^пянием руды на рудниках треста Мам* — ...л R соответствующих

‘ботки.® проведены исиш*».—
котп ^ *^^^азинированием руды на рудниках треста Мам- 

^орногеолпг показали, что магазинирование в соответствующих
1ч* ических условиях вполне приемлемо для разработки195
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большинства слюдяных месторождений и ^
мнчным и эффективным по сравнению с системой J  

Следующим этапом в работе И 
испытанием рациональных систем oaanafilJ изысканием и 
рождений было испытание системы n^nnil. ™  слюдяных место- 
жннпой отбойкой руды. Опытные пабптм штреков со скаа-
рудннка <<I<oмco^^Lьcкo-мJлoдeж ^^Роходили на жиле № 92
ЙЫЙ», сложенной среднезернистым 
неяснографическим пегматитом с 
ослгоденением в центральной ча
сти. Контакты жилы с вмещаю- 

~  двухслюдянымн 
исами и сланцами — четкие оов-

мощность 
падения 42—55“

(оэффициент крепости руды по 
М. Протодьяконову 10—12 вме-

Приток во-
S мЧи время составляет 6—
O T c v T c ^ f  полностью
забпйг, ^ Выход промсырца из
й т Т ъ  '°<=«вляет'м .1%
I rovn^o промсырца:i^J№ na^7o/o. 11̂ 10,9%, lh \

опытного блока

длина, {(

“чистной°^°п'^* 'блока к
лроведенни заключалась в
^■"оковы» .  откаточного штрека, 
лучкам ^з«здо8 к
"одзтажны^ лучек ц двух

Лл “ iTpeKOB.
толщины над-

■'онструкиии 2  упрощения
горной jjv  блока выпуск^Ующед осуществляется на откаточный горизонт с после-
^онструки ее в вагонетки погрузочной машины ЭПМ-1.

Дннща блока показана на рис, 2. Разбивка негаба- 
накладными зарядами ВВ в дучках. Под- 

‘̂ оте 4 заключалась в проходке подсечного штрека на вы-
2,0-.25  почв^ы откаточного штрека и снятия ленты высотой 

Отбойк площади блока мелкошпуровым способом.
йам], „3 камерного запаса производилась глубокими скважи- 

одэтажных штреков. Бурение скважин осуществлялось
197
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станком БА-IOO. Очистная выемка была начата от середины блока 
11 продвигалась к флангам. Началу очистной выемки предшество
вало образование отрезной щели. Следует отметить, что проходку 
отрезной щели с помощью глубоких скважин осуществить не уда
лось. Однако несмотря на 
это, эксперименты следует 
продолжать. Удовлетвори
тельные результаты могут 
быть получены лишь в том 
случае, если скважины при 
бурении будут иметь не
большие отклонения от про
ектного направления.

Во время опытных ра
бот было взорвано одиннад
цать вееров глубоких сква
жин и отбито 4,4 тыс,

Рис. 3. Расположение скважин в веере при отбойке 
камерных запасов

ж 1[льной массы. Расстояние между концами скважин 5 jh. 
составляло 2—4 м; линия наименьшего сопротивления А  ^ривС' 
Расположение скважин в веере показано на рис. 3. Ниж 
дены показатели взрыва глубоких скважин:

Общая длина скважин в веере, л?
Величина заряда ВВ, лгг . . . . . .
Отбито горной массы, лА . . . . . .
Расход ВВ на 1 м'̂  породы, кг , .
Выход руды с 1 скважин, . .
Выход негабаритных кусков, % . .
Л. и. с., л  .

300
290
1,03
Ч148
3.5

*с«кань?Л линп“” концами скважин 4 л  наблюдал^.
отОитой. Видимо оярг РУА“  у  контактов оставалас ^
иых УСЛОВИЯХ не слеяует“пп концами скважин в анаЛ
198 следует принимать более 3 м. Удельный pac*-



ВВ на опытных работах составил 0,79 /сг/л^ выход горной массы 
с 1 м скважины 5,0—5,5 м \ выход негабаритных катков 14—16%, 
скорость бурения 1,8 Mfсмену.

Низкие показатели по отбойке руды объясняются маломощ
ным компрессорным парком на жиле, частым отключением элек
троэнергии, а такж е тем, что опытные работы не были обеспечены 
квалифицированными бурильщиками на станках БА-100.

Чистое время бурения без учета вспомогательных операций со
ставило всего 10— 12% календарного.

Среднемесячная добыча руды из опытного блока за 1961 г, со
ставила 398 максимальная 600 годовая 4776 м\ что по 
сравнению с системой с закладкой в условиях жилы № 92 выше 
в 1,73 раза.

Слюда жилы № 92 очень высокого качества. Кристаллы имеют 
пластинчатую форму и легко расщепляются по плоскостям спай
ности. Количество тонкого промсырца по опытному блоку соста- 
яило 18,3%. Согласно условиям поставки, количество тонкого 
промсырца в общем объеме не должно быть более 20%. За 1961 г. 
8 целом по тресту Мамслюда выход тонкого промсырца соста-

Технико-экономические показатели системы' разработки под- 
этажными штреками по сравнению с системой с закладкой приве
дены в табл. 1.

Т а б л и ц а  I

технико-эконом ические показатели систем разработки 
«этажными штреками и горизонтальными слоями с закладкой по жиле 

-------- № 92

Показатели

руды ИЗ бло- 
добыча руды из блока 

труда рабочего 

очистнкшГ /обычи 1 м3 руды

! 5  “ ■ *  " “ .’• Г : ; : : :  :

снсатп,. Добычи руды:Жатого воздуха .«з . . . .
ам '̂^^Роэнергии, «em-i ! . . . .аммонита, К2 ...............................
крепежного леса,

Система разработки

подэтожнымн
штреками

горизонтальными 
слоями с закладкой

398

600

1.24

14,81

15,30
10,9

Нет
18

120
23

0.79
0,014

230

364

1,09

14.65

14.65 
3 

30
13,6

102
13

1,24
0,06
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Высокая себестоимость добычи руды и низкая лвоизвопи«, 
ность труда, полученные при отработке блока, объясняются ™ 
что рудник не имел опыта разработки рудных тел этой систем 
а также крайне неудовлетворительным снабжением электооз «J 
время)*^'^'^” ®2“зсными частями и водой (в aiiZ

Отечественный и зарубежный опыт показывают, что circTcsi 
подэтажных штреков является достаточно производительной ! 
имеет следующие достоинства:

технологического цикла, состоящего из отбоПк» и ей-
iiycKd руды;

чощного горного оборудовашгя; 
труда- естоимость добычи и высокую производительносл

высокую интенсивность отработки блока; 
процессо?”^̂ *̂' механизации всех основных производстаенны!

хорошие условия проветривания-
расход ВВ и лесоматериалов*

К выдачи руды по мере отбойки.

знГчитЛь^ь,*" «
Двухстадийность „ р а Г т Т б л о м -
Первон̂ ^̂ ^̂ ^̂  ”Р« отработке целиков,

депий при спстемр Р̂ '̂ ^̂ -’̂ ^^злось, что потери слюды от ловрен;- 
чем при системах с штреков будут несколько выше-
величину этих потрт. л ^  ̂ закладкой, так как на
взрывание глубокиу ^азывать дополнительное влнянн«
твердилось, важин. Однако это предположение не

лов производилось°^^^^  ̂ слюды от повреждения
большинством исслрппс . «меченых кристаллов», которУ
месторождений считяртло*^^” области разработки слюдйН̂  
дели. наиболее приемлемым для зто1

две партии меченых̂ ^̂ ^̂  разработки было подготовлей®
в производственный Первая партия была запуи̂
г^одэтаже, вторая^  на взрыве веера скважин на пер _
ного штрека от говизпрт! подэтаже. Высота первого 
рого 32 м. Кристаллы °*^^зточного штрека составила яа- 
жнны, часть кристаллов^^^^^ Размещались в специальные ск 
»ин, укладывались на размеры больше диаметра ск

Для определения подэтажного штрека. .  , „го
рца были взяты две характеристики L%’

S ' n  данных S n  забойного сырца от повр̂  ^
и результатов onrwf W x  партий мечены̂ Р L

абл. 2. Робования забойного сырца лрйВбД
200



Т а б л и ц а  2
Потери забойного сы рца от повреж дения кристаллов при системе 

подэтаж ны х штреков

Площадь, см*

Потери, X

общие деловой слюды

Первая партия Вторая оартня Псрмя партив Вторая партия

а-25 0,39 1 ,8 8 0 ,0 1 0 , 0 2
25-50 0,39 0,84 0,05 0,35
50-100 0,60 0,41 0,15 0 ,1 0

1 0 0 - 2 0 0 0,23 0,63 0,08 0,06
200 и более — 0,09 — 0 ,0 1

Всего . . . . . . 2 ,2 1 3,85 0,29 0,54

В результате анализа меченых
всех процессов добычи выявлено, что - излом под кото-
мпсй видами повреждений являются: g края (21 ц
рым чаще всего подразумевается ^20 и 23%)■ 46,5%-
19,8%) и расслоение кристаллов на . о* J  втором прошли
меченых кристаллов при Общие весовые потери

^™n?Te5t‘ деловой слюды достигали
Таким образом, потери слюды "°®Р“ цезна,ительными и мало
^еме подэтажных штреков оказались н ^ закладкой-
отличающимися от аналогичных потерь Р скважин- 

Работами Иргиредмета
Н0Г1 отбойке потери слюды от п о в р е ж д е н и и  знатител^^
‘‘«М при мелкошпуровой. Относительное сни 1̂ 34 раза L
жинной отбойке для у с л о в и й  опытного бло подэтаж-

Опытные работы по н а  руднике «Комсо-
нымц штреками и скважинной отбойкой Р применения
мольско-Молодежный» показали целесообр _,^дующих гор-
Для разработки слюдяных месторождении отрабаты-
ногеологических условиях. Данной ^„«ных РУД Мамско* ^ать около 160/0 всех разведанных
Шуйского района, подлежащих небольшие размеры.

Месторождения мусковита имеют одним блоком.
tOdTOMy, как правило, отработка их в 50—60 м.

^лина блока может достигать 70—80 восстающие еле*
отработке жилы одним к а м е р н ы е  запасы
проходить по пустым породам, что у 

уменьшит потери в целиках.
■ ~ Т Г -----  „  g  Д  Бурлуцкого «Изучение пр»чин по-лпл ^атью  Б . Г. Мельникова и Ь. Д* УУЗ „^друике.

*Дення слюды при взрывной отбойке* в на ,̂ 20L



Выпуск руды может быть осуществлен на почву откаточного 
горизонта с последующей механической погрузкой или через люки 
с предварительным дроблением на горизонте грохочения. При не
больших запасах желателен выпуск по первому способу.

Отбойку камерных запасов целесообразно производить глубо
кими скважинами. Веерное расположение скважин следует приме
нять при выдержанных элементах залегания рудного тела; в слу
чае же отработки жил со сложными горногеологическими усло
виями преимущество имеет параллельное расположение скважин. 
Расстояние между скважинами при параллельном расположении 
можно принимать равным 1»8—2»5 м. Параметры отбойки вее
рами глубоких скважин указаны выше.

С целью уменьшения вторичного разубоживания руды работы 
по отбойке камерных запасов должны вестись интенсивно. Во из
бежание смерзания руды отбойку последующего слоя нужно про
изводить после полного выпуска руды от предыдущего взрыва, 
Выемку целиков возможно осуществлять массовым обрушеннсм 
на незаложенные камеры.

Технико-экономические показатели системы подэтажных штре
ков при достаточном освоении и нормальном снабжении горных 
работ электроэнергией и сжатым воздухом безусловно могут быть 
повышены в 1,5—2 раза по сравнению с полученными при опытной 
отработке блока.

Систему разработки горизонтальными слоями с закладкой, от
личающуюся многочисленными недостатками и во многих случаях 
не соответствующую горногеологическим условиям, необходимо 
как можно быстрее заменять другими эффективными системами ч 
применять ее лишь для отработки слюдяных месторождении w 
•сложной морфологией и с крупномерной слюдой.



РАЗДЕЛ r il

ОБОГАЩЕНИЕ

И, в . Чипанин, Я . И , Холмовская, Г , Я. Азовская

ОБОГАЩ ЕНИЕ КАРБОНАТИТОВЫХ РУД

Карбонатнтовые руды представляют собой новый вид ниобий- 
тзнталового сырья. Минералогический состав руд этого типа от
личается большим разнообразием. Основными 'минералами в них 
являются кальцит, анкерит и другие карбонаты, значительным 
распространением пользуются слюды, апатит, амфибол, пироксен, 
агнетит, титаномагнетит, нефелин, полевые шпаты, кварц, суль

фиды (пирит, пирротин), гидроокислы железа (лимонит, лимони- 
знрованный пирит). Ниобий-танталовые минералы в этих рудах 

редставлены обычно пирохлором, гатчеттолитом или другими 
нталсодержащими разновидностями пнрохлора. 

чест ^ ^®Р®ичного обогащения ниобий-танталовых руд как в оте- 
^ зарубежной практике обычно применяют схемы 

Щне гравитационного обогащения, существенно не отличаю- 
Щени̂  обычных гравитационных схем, применяемых в обога- 
яатит̂  и оловянных руд. Схемы обогащения карбо-

РУД имеют некоторые особенности, связанные с харак- 
^^^^^^Р^логического комплекса.

0Q обогащения карбонатитовых руд является перера-
и руд месторождения Севе (Южная Норвегия)

."Провинции Баден (Ф РГ).
н ниобиевая руда содержит от 0,2 до 0.5% Na20i
товые ® основном известняком или доломитом. Коппи-

обогащают на концентрационных столах с последую- 
Флотаи из грубых гравитационных концентратов пирита
’’''яется 3 магнетита — магнитной сепарацией. Апатит выде- 
Полуия концентрата путем выщелачивания азотной кислотой; 
Честпа при этом азотнокислый кальций используется в ка-

удобрений.
концентрат содержит около 50% NbsOs при 

В nrf равном 80—90 %.
Ден) названных месторождений (ФРГ, провинция Ба-

находится совместно с апатитом в скарнах. Руда со- 
«оппитп 0>2 до 0,5% NbaOs. Технологическая схема переработки 
обо^а,.. руд состоит из операций химического и механического 

Щ^ния. Д ля удаления кальцита руду обрабатывают азотной
т



кислотой, а получающийся при этом азотнокислый кальций ncnoAv 
зуют в качестве удобрения.

Продукт кислотной обработки обогащают на концентрационны! 
столах. Гравитационные концентраты после магнитной сепарацвв 
содержат 16—17% КЬгОз при извлечении, равном 85—90%,

По данным отечественной и зарубежной практики, пирохлоро- 
вые карбонатные руды обогащают по комбинированным схенаи 
[2, 3]. Для карбонатитов одного из месторождений Канады, со-

Исходная руда 

Кощеитрация но столам

ГpyiFbfu
концентрат Хвосты (кальцит,

jf дцопсид,слюда)
Магнитная сепарация
Г

Магнетитобый 
продут

Флотации корбонатоВ

Пенный продукт 
(кальцит)

I  перечистка на столе

Легкая щащиЯ 
минералов

Л перечистка на столе

Пироялоробый

{ ’РирохлороВый Хбосты
концентрат

Рис. 1. Схема гравитационного обогащения кар 
бонатитовой руды с доводкой концентрата м 
нитяой сепарацией к прямой флотациеи пир 

хлора

держащих в своем составе кальцит, диопсид, 
слюду, пирохлор и сульфиды, предлож ена схема ко 
ного гравитационно-флотационного обогащ ения (рис.

При обогащении кальцитовых карбонатитов по 
ной на рис. 1 , получены высококачественные LhkH,
центраты с содержанием 50% Ш 2О5 при общ ем 
иом 80%. Оригинальным в данной технологии явля 
нение 8 -оксихиналина при флотации пирохлора. о

Обогащение карбонатитовой руды другого 
рождения осуществляют по более сложной гр ави тац и
тационной схеме (см. рис. 2). В обоих случаях ооеси 
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комплексное использование сырья, так как дополнительно к пиро- 
клоровому концентрату получаются магнетитовые, пиритные и апа
титовые концентраты.

За последние годы проведено много работ, посвященных иссле
дованию отечественных карбонатитовых руд, содержание основ
ных породообразующих минералов в которых колеблется в сле- 
дугощих пределах: кальцита 74—76%, анкерета 12—8%, апатита 
около 7%, магнетита около 2%, гидроокислов железа около 0,1%, 
сульфидов железа 0,3— 1,7%, слюд 1—4%, ильменита до 1%, 
амфибола 0,2—1%* гематита и кварца— единичные зерна, Основ-

Исходная руда 

Котентроция на стпах
I------------  ------------ 1Грубый концентрат 1
I /Bffcmbi (кальцит)

Магнитная сепарация

МагнетитоВый j
продукт I

Флотация !

ПиритныО Флотация II
концентрат ■

Апатита- 
кальцитодый 
концентрат флотация Ш

Слюдяной ГпАпуптм 
концентрат .Пирохлоробыи» 

концентрат 
{камерный продукт)

Рис. 2. Схема гравитационного обогащения карбонати- 
товой руды с доводкой концентрата магнитной сепа

рацией и обратной флотацией пирохлора

«ыми ценными минералами в рудах являются пирохлор, колумби- 
визированный пирохлор и гатчеттолит.

При попутном извлечении могут представлять интерес 
JKT и апатит. Пирохлор представлен в виде ДО?,о^ьно м ^кои 
вкрапленности с максимальными размерами зерен 2—3 ^  
'ровном зерна пирохлора-мельче 0,25 (до 80% общего содер

^анные схемы обогащения — гравитационно-флотадионизя^^^
Зрительным термохимическим обогащением  ̂ ], _  
комплексное извлечение ценных „руществлена

^Гравитационно-флотационная схема может ^ov „ ngn,
J Д°УХ вариантах Гравитационная часть

варианте представляет собой двухстадииное обогащеии^
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Нзпельчение
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\
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I L

Грохочение
Перечисти на кощентра- 

цибнноп стояе
Хбоат

*0J

Нпгниття сепарации
1̂агнтна» немагнитная фракция фракция

итегачиВанш! 
карбонатов 8 ffHt, Cl

ГраВитационтаконцентрат XBobmbt

Флотация апатита
Каперный пвооант Пенный.\дц̂продукт 

Магнитная сепарация

PacmSoo Осадок

Грохочение
*0.3 '0,3

зпектросепарация 
ПроЬйдйшая
фракция 

Злектросепарация

иелробддящая
Фракция

Электросепарациг̂
иепроВЬдшая орайодящая

Франция фракция

Выщелачидание 
карбонатой 8  HHtfCl ----------------

PacmSop

ПроНодящая
фракция

*
Обжиг

Непроводящая
фракция

Злектросепарация
уящая 

фракция
Непрододящая

Фракция

Магнитная селарация
Нагнитпая Непаыитная 
фракция фракция

Выщелачивание 
остатков апатита

в HNO3

Рирохлоробый
концентрат

НагнетитоВыйnpodijKm

ЗлЕктшепвроиия
1— -̂ ПроВодта!»Иепрододяшаяфракция

i P
Фракция

' фракция

.1лрктоосепарация
ПроОо'̂ я 
фракция
ОВ/ниг 

Магнитная сепараии^
Магнитная

фракция фракция

Протро- 
ддкт п Прампро- 

адкт I
АпатитаВыи

концентрааь

Рис, 3, Схема стадийного гравитационно-флотационного обогащен"»
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на ВИНТОВЫХ сепараторах или концентра
ционных столах, а флотационная — 
прямую флотацию пирохлора с реаген
тами катионного типа (аминами).

Грубые флотационные концентраты 
содержат в своем составе главным обра
зом кальцит, апатит, слюду, пирохлор, 
амфибол, магнетит и другие железные 
минералы. Этот концентрат является 
промпродуктом данной ветви и может 
подвергаться или перечистке на столе 
для окончательного выделения из него 
легкой фракции, пли очистке флота
ционным методом с удалением в голове 
процесса остатков карбонатов, апатита 
к слюды.

Последующая доводка флотационно
го концентрата (его зернистой части) 
может осуществляться до кондиционно
го состава по схеме доводки грубого 
гравитационного концентрата с приме
нением магнитной и электрической се
параций или путем флотации с полу
чением некондиционного продукта, при
годного для металлургической перера
ботки.

При совместной доводке гравита
ционных и флотационного концентратов 
По ^единой схеме получается кондицион
ный пирохлоровый концентрат, извле
чение ЫЬгОб в который достигает 71,5% 
(таблЛ).

При раздельной доводке гравпта- 
^̂ ионного и флотационного концентратов 
схема их обработки также включает 
^^агнитную и электрическую сепарации 
1для гравитационного концентрата), вы- 
7^ачивание карбонатов в растворах 
?°Ристого аммония [7], кислотную обра- 

н флотацию пирохлора (для гру- 
Ф-'^отационного концентрата). 

Минералогический состав флотаци- 
нного концентрата представлен в основ- 

железными минералами (окислы 
елеза, лимонит, магнетит)* Дальнейшее 
вьтшение качества этих концентратов 

быть достигнуто при условии вы- 
^ения указанных минералов.
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Флотационная селекция пирохлора и окисленных железных 
минералов, в том числе и 'магнетита, в настоящее время не достиг
нута. Кроме пирохлорового концентрата из карбонатитовых руд 
получается апатитовый концентрат с различным содержанием пя- 
тнокиси фосфора, пригодный для производства удобрений электро
термическим методом или путем переработки на преципитат.

Второй вариант гравитационно-флотационной схемы (рис. 4) 
представляет собой трехстадийное гравитационное обогащение 
с дополнительной флотацией шламов крупностью —0,074 мли 

При стадийном гравитационном обогащении на концентраци
онных столах или винтовых сепараторах получены грубые кон
центраты, содержащие около 3% Nb20s, извлечение NS2O5 в та
кие концентраты достигает 78%.

Флотационная схема переработки шламов состоит из трех кар
бонатных флотаций с очистками пенных продуктов. Промпродукты, 
получаемые в очистных флотациях, возвращаются в голову преды
дущих операций. Камерный продукт последней контрольной кар
бонатной флотации после сгущения и обесшламливания подвер
гается кислотной обработке с отмывкой до pH промывных вод, 
равной 5—6. Затем проводится флотация пирохлора с реагентами 
анионного типа (олеатом или алкилсульфатом натрия).

Таким образом, при флотационном обогащении шламов карбо
натитовых руд используется метод «обратной» флотации с кон
центрацией пирохлора в камерном продукте карбонатной флота
ции. Флотационный пирохлоровый концентрат содержит около 5% 
NbaOs и является приемлемым продуктом для химико-металлурги
ческой переработки на техническую пятиокись ниобия.

Грубый гравитационный концентрат доводится до кондиционного 
состава указанными выше способами. Извлечение ниобия в товар- 

продукты (кондиционный пирохлоровый концентрат и техниче- 
CKJ40 пятиокись ниобия) составляет в данном случае около 66%.

Одной из оригинальных технологических схем обработки кар- 
уонатитовых руд является схема с термохимическим обогащением 
(рис. 5). Термохимическое обогащение руды осуществляется путем 
‘̂ ожига (при температуре 1000° С). Огарок подвергается гашению 
®одой и грохочению на сите 2 мм.. При этом материал крупнее 2 мм 
Доизмельчается и поступает в общий цикл. Нижний продукт гро
хочения (классы —2 мм) классифицируется дважды в гидроцик- 

с выделением известковых шламов в слив и песков в виде пер- 
концентрата для последующего обогащения [6]. 

Термохимическое обогащение позволяет получить первичныи 
^°«Денграт со степенью концентрации пирохлора, апатита и магне- 

равной примерно 4—5. В первичном концентрате термохими* 
обогащения количество карбонатов (в виде неразложив- 

^^рбонатов и известковых шламов) составляет только h* 
апатита возрастает до 29 и магнетита до 9 Р

первичного концентрата была замечена 
" '̂«трация ионов кальция в пульпе, что вызывало значительные 

ИРГИРелмо.



Рцда 
05/KUZ 

Гишше Водой 

Гшбчение

" 1Классификация
тц

SuB

V /СлиВ

классификация 
(в гидроиишне)

Пески
Обойка (S п-ие)
Н/юссификация 
(В гидроцикламе)

}Измельчение
~ П

Песни
J _

С/гид Пески

Кониенгттция В3стадии (при щпиости Z, 0,6 и 0.Zпи) 
(с преваоритегьной гидраблическоа массификацией)

Кониентрат I 
Деиэпелкчете 

да ‘D,6nn
Концентрат 2 Концентрат 3

Магнитная сепарация I

Хвосты 
8 отдал

I

СяиВ
Оборот

Могнитная 
фракция 1 Магнитная фракция и

ИзВестьЯ’
нсдыешлапы

Немагнитная фракция -0.3т

Флотация апатита

Немагнитная 
фракция * 0,3т

ГтатитоВая 
фракция

МагнетитаВаифракций

Камерный продукт
Магнитная сепарация II

Магнитная немагнитная
фракция фракция

Восстановитель-̂  
ный обтиг

Магнитная сепарация Ш
Магнитная Непагиитнан
Фракция фракция

Элентрос&парация
Непрододящая лолипродадящая 

фракция фракция фракции
Даизмельчение 

да - О, f 5 мм
Флотация апатита

Камерный (фШктПегшый
продут

а̂титоВый
концентрат

Магнитная 
фракция 3

Сушка
вышеппа>р

Пирахмродый
концентрат

Рис. 5. Схема обогащения карбонатитовой руды с 
химической подготовкой

5 ТОР'” '



затруднения и приводило к нарушению селекции. Поэтому даль
нейшее обогащение первичного концентрата осуществлялось 
трехстадиальной концентрацией классифицированного материала 
на столах (при крупности —2, —0,6 и —0,2 мм). Полученные гра
витационные концентраты доводились до кондиционного состава 
методами флотации, магнитной и электрической сепараций.

Минералогический состав концентратов изменяется в зависимо
сти от крупности исследуемого класса. Такое различие в их составе 
позволило разграничить доводочные операции для классов —0,3 и 
-|-0,3 мм. Мелкие классы в данном случае являются по существу 
апатитовым продуктом с невысоким содержанием пирохлора» 
а в крупных классах апатит и пирохлор находятся почти в равных 
количествах. Д ля выделения пирохлорового концентрата из круп
ных классов оказывается достаточным разделить материал путем 
электросепарации на непроводниковую (апатитовый продукт) и 
проводниковую фракции (пирохлоровый концентрат).

Для мелких классов схема окончательной доводки выглядит не
сколько по-иному: первоначально выделяется путем флотации апа
тит. Камерный продукт апатитовой флотации направляется на две 
последовательные магнитные сепарации, немагнитные фракции раз
деляются путем Электр о сепарации на проводниковую и непровод
никовую фракции. Схема обеспечивает получение высококачествен
ных пирохлоровых концентратов, содержащих до 50% ЫЬгОз при 
извлечении в них 67% ЫЬгОз и апатитовых кондиционных концент
ратов (табл. 2).

Т а б л и ц а  2

Показатели обогащ ения карбонатнтовы х руд по комбинированной схеме 
G термохимическим обогащением

Наименованне продуктов
Состав продуктов, К •

Извлечение, «  
(от нсходноП руды)

N b,0 , Р.О, T a i O j S S I O , T I O j NbjO, Р ,0 ,

^^чрохлоровый концен- 
. . .

Лпатйтовьтй концен'трат
51,0 0,15

38,4
0,67 0,1 5,05 5,30 67,4

55,0

Выводы

Карбонатитовые пирохлоровые руды имеют сложный минера- 
огический состав: основными породообразующими минер^ами 
них являются карбонаты, апатит, флогопит, магнетит, сульфиды, 
Рохлор, амфибол, пироксен, диопсид, иногда кварц и полевой 

^^Рзпленность ценного минерала — пирохлора в рудах 
весьма неравномерная и изменяется в широких пределах д 

руд одного месторождения.



2. В соответствин с вещественным составом карбонатитовых руд 
рациональными схемами для их обогащения являются схемы ста
дийного обогащения с извлечением ценных минералов по мере нх 
освобождения от сростков. Особое значение для руд данного типа 
приобретает предварительное термохимическое обогащение.

3. В процессах первичного обогащения получаются грубые кон
центраты с невысоким содержанием в них ценных минералов. До
водка этих грубых концентратов осуществляется или путем флота
ции (выделение легкофлотируемых минералов и пирохлора в от
дельные концентраты), или методами магнитной и электрической 
сепарации в сочетании с флотационным обогащением.
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нпчрнмппт^^ РУД редких металлов задерживается^ огра*
мос?ыо катионных реагентов и их высокой стой
сырья и MY создание новых реагентов на базе
м е?а1ноГи представляют большой интерес ДЛя
товые ПУЛЫ очередь для перерабатывающей карбонiLBbje руды промышленности

их
так и исходным • методом " “•''У’ -ди-
пается в основнпм *’ Р°’''Ь’Ш'Ленный синтез аминов Р
чается либо трут исправлениям, в результате чего п
иых аминов Мбп пп»’'" ' ' "«реечных, вторичных и тр---------- инов, либо преимущественно первичные амины. Получ̂ »"

2,2 * “ ““" “ "“Л рисайю. ам„н,,рова„„ый.



первичных аминов производится путем обработки соответствую- 
Щ)1х жирных кислот аммиаком и водородом в присутствии ката
лизаторов дегидратации и гидрирования по следующей схеме;

R -C 0 0 H +  !5^!^R • c o o  • N H i ^ R - C H N i ^ R - C H j N H z .

При надлежащем подборе условий и катализаторов процесс 
протекает непрерывно в одну стадию.

Получение технической смеси аминов различного строения осу
ществляется на основе фракций синтина либо через хлорсинтин 
по реакции Гофмана (ИМ-11), либо через нитросинтин путем по
следующего восстановления в АНП (аминонитропарафин).

Советскими и зарубежными исследователями установлено, что 
в качестве флотационных реагентов наибольший интерес представ
ляют первичные амины, полученные путем каталитического амини- 
рования жирных кислот, несмотря на то, что они дороже техниче
ских аминов И М 'И  и АНП. Высокая стоимость первичных 
аминов в значительной мере определяется стоимостью сырья — 
синтетических жирных кислот. Поэтому использование для этой 
цели дешевых технических продуктов, содержащих карбоновые 
кислоты, представляет практический интерес. Таким сырьем мо
жет служить окисленный рисайкл, в состав которого входят как 
карбоновые кислоты, так и спирты, тож е способные аминироваться.

Процесс восстановительного аминирования окисленного рн- 
сайкла ’ осуществлялся в одну стадию на установке, работающей 
под высоким давлением в присутствии катализатора. Полученный 
^^родукт-—смесь аминов с углеводородами — подвергался вакуум
ной разгонке с выделением целевой фракции 94*’/атм. давл. 
'-23475 мм р т . с т ., содержащей Зб,27о первичных аминов (в пе
ресчете на С is) и 50,8% углеводородов. ^

Выбор объекта исследования флотационных свойств ОРА 
определялся тем, что за последние годы большое внимание иссле
дователей привлекла возможность флотационного обогащения пи- 
^хлоровых руд с применением катионных реагентов. Так,

А, Эйгелес [1] предложил использовать амины для разделения 
пирохлора и слюды; С. И. Полькин [2] с сотрудниками показал. 
Что катионный реагент ИМ-11 хорошо флотирует пирохлор, цир- 

и альбит; Тангел и др. [3] нашли, что пирохлор можно 
успешно флотировать, используя различные сочетания аминов 
 ̂длинной цепью, диаминов и смачивателей. Это направление, оче- 

®*̂ ДНо, является перспективным, так как годом раньше Берксом [ J 
оь1л получен патент на способ отделения пирохлора от кальцита, 
эпатита и кварца по схеме, предусматривающей применение дн- 
змииов и моноаминов,

CTBril ^^^рзботка метода и получение образцов аминов для
группой сотрудников Центральной лаборатории А н ^ р с к о г о ^

JJ R РД^этывающего завода под руководством канд. техн. наук Д.
Ф. Шспотько. 213



Большой практический интерес представляют работы по ис- 
пользованию для флотации пирохлора аминов в сочетании с орга
ническими комплексообразователями типа ортооксихинолина. Так, 
Беснер [5] предложил использовать для этой цели гидроокснхино* 
ЛИН, а фирма «Кеннекот Коппер Корпорейшен» разработала про
цесс (с применением ортооксихинолина), который дает возмож
ность использовать огромные запасы ниобия, заключенного в низ
косортных рудах пирохлора и перовскита [6]. Это направление 
в настоящее время детально разрабатывается в Иргиредмете при
менительно к пирохлорсодержащим карбонатитовым рудам.

Одной из важнейших задач, возникающих при разработке 
схемы флотационного обогащения этих руд, является отделение

Руда

О тЫ я флотация пирохлора

Нонтрольная флотация
ОбесшлаплцЬанив

---------------1Шлан

Очистная флотация 
от карбонатоё

Пеиный рродунт 
(карбонаты)

хвосты

Лирохлородыа продут 

Рнс. I. Опыты по флотации руды реагентом ОРА. Схема № I

пирохлора от основной *массы карбонатов, на долю котор 
ходится свыше 80% обогащаемого материала. исход-

Опыты по флотаций с реагентом ОРА проводились 
иых карбонатных рудах и различных продуктах, 
в процессе обогащения этих руд. Предназначаемый для 
материал предварительно подвергался перемешиванию с  ор  ̂ ^ 
хпнолином, взятым во всех случаях в количестве 0,1 ^2 
обрабатываемого продукта. Затем флотировался о,2-^
кая и контрольная флотация) с дробной загрузкой ОРА ц̂ци
0,1 к г /т )  в каждый прием и общей продолжительностью Ф-” 
около 20 ишк (рис. 1). п Р А (таб л . Ч

Как показывают результаты флотации, реагент U f a  ^цК) 
обладает хорошими собирательными свойствами по 
к пирохлору и извлечение NbgOs в грубый флоташюинь 
центрат достигает 95.7%. Однако при этом состав цеМ
центрата получается довольно сложным; кроме пирохлора 
содержатся слюды (до 40%), амфиболы (30—40%)» ^ 
кварц, апатит и гидроокислы железа (до 2 % ).
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Т а б л  и ц а  I
Результаты  флотации карбонатной руды и шламов с ОРА '

продукт

Содержа-» 
нне, к Извлечение, К,

сз —г 
Ж Ef

Расход реаген
тов, кг/л»

55
зйа с.

Пнрохлоровый . * . . 
Карбонатный (пенный) 
Хвосты . . . . . . . .
Шламы крупностью 

10 . . . . . . .  .

Исходный материал . .

Пирохлорооый . . . .
Хвосты........................
Шламы крупностью 

10 мк..............

Шл^ы крупностью 
мм . . .

22,8
28,9
45,8

2,5

100,0

29,5
69,3

1.2

100,0

Ю
0,07
0,008

0.3

0,26

0,21
0,0063

0.085

0.07

25.0
67.0
96.0

56,5

70.7

88,0
7.7
1.4

2,9

9.1

100,0

93,2
6.7

0,1

8.2
27,4
62,2

2.2

89,6

100,0

100,0

1.2

0.7

0.5 0.5 0.8

П р и м е ч а н и е .  Шламовый флотационный концентрат не перечищался, 
тонкие шламы крупностью 10 мк выделены из исходного материала.

Для более полного выделения карбонатных минералов из гру 
бою флотационного концентрата после предварительного ооес- 
Шламливанйя проводилась очистная флотация в присутствии соды, 
Жидкого стекла и мыла окисленного рисайкла. Ка^с показали 
опыты, эта операция позволяет выделить карбонаты в пенный
продукт.

Таким образом, путем флотации с реагентом ОРА в 
'процессе и очистке полученного концентрата с анионным собира 
телем удается удалить 90% карбонатов в отвальный продукт 
UOOCTOB контрольной и пенный продукт очистнои флотащпО, о ко 
"fopOM теряется всего 9% пирохлора.  ̂ ... кп-

Та часть карбонатов (около 30% их общего Y ipa  а за- 
°Рап увлекается в пнрохлоровый продукт с реагентол »

W ^ ^'•'Леляется в процессе перечистк11, ^Р^лставля «оедполо- 
стый, легкофлотируемый материал. Естественно улучшить

что предварительное его выведение должно ^ ^  „о
п ^ о х л о р !  С этой целью были поставлены опыты по



флотации карбонатов в голове процесса с анионным собирателем 
ОРС [7] по схеме, приведенной на рис. 2. В результате было уста, 
новлено, что во избежание потерь ценного компонента дозировка

Pt/да

Измельчение DPC-t

Г
Карбонатная флотация

Перечитка

Пенный
ородднт

(лардонаты)

ОРА * opmooKCuxuHo/iUH

ОшОная флотация 
пирохлора

ОРА*артоакШ'
хиналин

Ш ты

Контрольная флотация 
пиршора

ПирохАоробый
проддхт

ОтШьные
хВоты

€
SQ

I

Z0

Рис. 2. Опыты ло флоташш руды реагентом ОРА

ОРС должна строго регламентироваться, так как при ее увеличе
нии сверх допустимого предела резко возрастают выход карбо" 

•Ufn) натного продукта и потерн
пирохлора (рис. 3).

Из приведенной на рис.̂  
зависимости видно, что вы
ход карбонатного 
не должен п р ев ы ш ать  duji
при этом обеспечиваете
получение 1 % ииобиев 
продукгов с высокой 
пеныо извлечения. А 
ж е количество к а р б о н а т

выводится при зого
флотации пирохлоров^^^ 
продукта по схеме .
свидетельствует о то , 
эта часть карбонатов 
бежно увлекается в 
продукт при прямой 
тации пирохлора  ̂ .pfjcii 
том ОРА. От 
части карбонатов о ^ 
пирохлора протекает^^ 
'летворительно по о 
риантам схемы.

и

1 г.о

t.S

€ f j
§
1 (Л
1 f.2

f,o

0.8

0.60

0 ч £
С

\
* А/

у
/

/
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Т а б л и ц а  2
Флотация пирохлора с различными катионными собирателями

Содержание Nbj Оа, к

Собиратель
oSи <

га л Р. R.

S5 <» 
в Р*

i
ОаНш

н
н ?

41S

вS2:

примечания

Октадециламин +
АНП. . . . . . .  . 1 .0+1,0 0,77 0,04 0.37 94,3 Опыты проводились на 

руде, измельченной
ОРА . . . ................ 0,5 1,11 0,04 0,41 98,2 до 65% класса 

—0,074 л{м
АНП. . ..................... О.б 0,34 0,15 0.18 21,4 Опыты проводились на
Огадецилаыин * . . 1.2 0,42 0,035 0,14 45,0 хвостах гравитации
ОРА............................ 0,6 0,60 0,08 0Д8 64,0 крупностью 72% клас

са -—0,074 мм

Сравнение аминов ОРА с другими катионными собирателями 
(табл. 2) показывает, что реагент ОРА обеспечивает получение 
технологических показателей значительно более высоких, чем реа
гент АНП, и аналогичных октадециламину, при этом расход ОРА 
в три раза меньше, чем октадециламина, что, очевидно, связано 
с лучшей растворимостью в воде его солянокислых солей Ч

Таким образом, применение нового катионного реагента ОРА 
яри флотации пирохлора из карбонатитовой руды позволяет отде
лить этот минерал от карбонатов по двум вариантам схемы.

Первый вариант предусматривает прямую флотацию пирохлора 
с реагентом ОРА в сочетании с ортооксихинолином с последую
щей очисткой от карбонатов с анионным собирателем. Второй — 
выведение легкофлотируемой части карбонатов в голове процесса 
с последующей прямой флотацией пирохлора реагентом ОРА и 
ортооксихинолином. При этом новый катионный реагент ОРА ока
зался более флотоактивен, чем октадециламин, и более селек- 
^«вен, чем АНП.
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СРАВНИТЕЛЬНАЯ ХАРАКТЕРИСТИКА ПЕНООБРАЗУЮЩЕЙ 
СПОСОБНОСТИ РЕАГЕНТОВ ОРС 

И АЛКИЛСУЛЬФАТОВ НАТРИЯ

Флотация несульфидных минералов, как правило, протекает 
без применения пенообразователей, так как используемые реа
генты-собиратели обладают также и вспенивающими свойствами. 
При этом часто возникают затруднения с регулировкой пенообра- 
зовапия, так как расход реагента обычно определяется степенью 
его собирательной способности. Поэтому каждый собиратель дол
жен обладать каким-то оптимальным соотношением коллектп- 
рующих и вспенивающих свойств, определяющим качество реа
гента в целом.

Однако большая часть собирателей, применяемых в «мыльной» 
флотации, не удовлетворяет этому требованию ввиду явной дне* 
пропорции между силой собирательного действия и возникающим 
при этом пен 00 бра зов а ни ем, что является серьезным недостаткои 
и вызывает нарушение операций сгущения, транспортировки про
дуктов обогащения, а иногда и селекции минералов. Это особенно 
характерно для алкилсульфатов натрия, которые находят все бо
лее и более широкое применение при флотации несульфидных Mif' 
нералов [I—4]. Как известно, алкилсульфаты натрия обладают 
чрезвычайно высокой пенообразующей способностью, что вызывает 
затруднения при их практическом использовании во ф л о т а цпопиыл 
процессах и требует введения специальных пеногасящих добавок- 
Например, Г. Е.: Соколова и С. И. Л1итрофанов [5] предлагают 
пользовать для этой цели высокомолекулярные карбоновые кис* 
лоты фракции С,7—Сго.

Поэтому для более детального изучения ф л о т а ц и о н н ь ^  

свойств реагентов ОРС, рекомендованных ранее для флотации н 
которых несульфидных минералов [6] и имеющих подобно алк^ 
сульфату активную сульфогруппу, необходимо было провес̂ " 
ценку их пенообразующей способности в сопоставлении с 

сульфатами натрия.
продуктов, содержащих алки л су л ьф аты  

оыли использованы моющий порошок «Новость» казанского 
лот Щебекинского комбината синтетических жирнь!^

образцы реагентов ОРС-1 и ОРС-2 лР 
оксидата с кислотным числом 56,6 [6], ^ ,

Р ^стика указанных реагентов поизедена в табл. ЬР^згентов приведена в таол. *
■" ■х пен1,Т  '’У’'®" изучаемых собират^‘““бР^зуемых ими двухф®

гелей в »,=..„“ „:'««ообразующая способность раствороо со<5«-рателен в спосооность
снмости от их концентрации и pH среды.



Т а б л и ц а  (

Х арактеристика реагентов ОРС и алкилсульфатов

Реагент
Содержание, %

активного-
вещества

нссульфнр{>-
ванных

сульфата
натрна влаги

33,8 7Л 56,3 1.0
12,0 9.0 23,0 56,0

OPC-I............................. .... . 26,1 6,9 67,0
ОРС-2.................... 25,0 1,2 71,3 1,3

Общепринятая методика подобных исследований двухфазных 
вен предусматривает измерение максимального объема пены, 
образуемой при пропускании воздуха через пористую пластинку, 
в времени разрушения этого объема пены до появления «зеркаль
ной» поверхности.

Однако при работе с растворами алкилсульфатов натрия, кон- 
центрации которых близки к реальным (в условиях флотационного 
роцесса), данная методика оказалась неприменимой, так как 
ъем пены был очень большим и разрушение пенного слоя про- 
ало настолько медленно, что «зеркальная» поверхность не на- 

Дзже по истечении 24—30 ч. Поэтому опыты проводн- 
DMV ^ускоренной» методике, которая давала воспроизводимые

В и заключалась в следующем, 
щ раствора собирателя в дистиллированной воде, поме-
700 ^̂ 3̂̂  ° чилиндр с пористым дном (тиг&ль Шотта № 3) объемом 

’ Д^^'^^ние 30 сек пропускался воздух под постоянным дао-
этого замерялся объем V  образовав- 

По 5  ̂ цилиндре пены н ее продолжительность существования t.
ТИМ данным рассчитывалась величина кинетики устойчи-

/С двухфазных пен изучаемых собирателей: К =  - у , т. е.
единицы объема пены, 

йе У*^^зывалось выше, пена, образованная алкил сульфатами, 
cyij|g у У^̂ з̂- э̂сь более суток. При этом после продолжительности 
Kaiiij» пены в течение 5— 10 мин, необходимых для выте-
Нйе межпузырьковых прослоек, наблюдалось образова-
®Ремя пены, разрушающейся очень медленно. Поэтому за
Воды Р^^РУ^пения принималось время полного истечения

^^нного слоя, которое в опытах с ал кил сульфатами изме- 
Децт|за до 10 мин и зависело как от pH среды, так и от кон- 
То собирателя-вспенивателя. Что касается реагентов ОРС,
Вслицм ® большинстве случаев это время совпадало с истиннон 

продолжительности существования пены, 
стк Q- биение объема и кинетики устойчивости пены в зависимо- 

концентрации собирателей отражено на рис. 1. •



Из приведенных данных видно, что объем и устойчивости п

чем”анал"ога’чны^ значительно ,анны'Г исследуемым и реагентами, в зависимости от pH среды,
чем аналогичные параметры пен. образованных реагентам.. ОРС Гцеитравдя реагентов 6 0  м ф . Реп'ляторы среды -растворы

даяной кислоты и едкого натра. , „  ,
Анализируя результаты опытов (рис. 2), необходимо в пер- 
очередь отметить, что свойства двухфазных пен всех исследуе- 
реагентов подчиняются одной общей закономерности: в кис- 
среде образуются наиболее объемистые и легкппяяпутягп-

ш

/ ч
г 7 \

/
/

г

F
-о-3

п

Далее изучалось изменение свойств двухфазных пен обоаяо 
яых исследуемыми реагентами, в завиммости от pH спелы' 

|(оацевтрация реагентов ^ среды.

/
7
t /\ П

*

11 3 Л
ff и  ̂ й
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1 л7 т7

ЛА 1^/1 ииш,сп ойлинитсрнисти. в кис-
ш Среде образуются наиболее объемистые и легкоразрушаю- 
щиеся пены, а в нейтральной и щелочной средах, наоборот, объем

пяпярт я ьги-

шира/пелл
Рис. 1.. Зависимость объема и устойчивости
двухфазной пены от концентрации реагентов:
/  — алкклсуяьфат натрия («Иоаость» кпзаигкого 
аа&ОАо); 2 — алкклсульфаг натрия (паста Щебе* 

кннского завода); J ~ 0 P C -2 ; 4 — OPC-I

Это является важным пределах 20—100 лгД
теля, так кйк качеством нового собнра-

возможность для достижения оптимально

л/V
/

t

и.3

\сек/с»̂

1М

ШЯНОЙ кислоты и едкого натра.
-......  щ  Анализируя результаты опытов (рис. 2 ) , необходимо в пер-цесса условия пенообра- очередь отметить, что свойства двухфазных пен всеу

зования у  алкилсульфа- пых 
тов натрИ5? наблюдают 
только в области низки 
концентраций (10- 
20 -мг/л), что не всегда 
может соответствовать 
их оптимальным расхо
дам  в качестве собирате
лей. Н а примере алш- 
сульфатов, таким обра
зом, наблюдается диспро
порция пенообразующш 
и собирательных свойств.
Что касается реагентог 
ОРС, то объем и устойчи’ 
вость их двухфазных ш 
сравнительно мало зави
сят от концентрации ! 
пределах 20—100 лгД

f/fj

ю и

0 “

} —
—14

—

ч
Z S 8 Ю' он

сек/см̂

шы резко падает, а ки
нетика ее устойчивости 
возрастает. Однако и 
здесь наиболее резкое из- 
иеиение свойств двухфаз- 
вухпен с изменением pH 
среды проявляет алкил- 
сульфат натрия. Приме- 
вение его целесообразно 
в кислой среде, в то вре- 
ня как реагент ОРС мо
жно использовать в более 
широких пределах pH.

При проведении опы
тов отмечалось измене- 
нчесамой структуры пены 
во время перехода от кис- 

к нейтральной и ще
лочной средам; если в 
•'«слои среде образовыва
лись пузырьки довольно 
крупных размеров, кото- 

после прекращения 
'’одачи воздуха интен- 
JHBHO разрушались, то вCDentiv ~

1

' I

й?

ол

W so ео W0 о 20 ча 60 бо мф 
Ноиаеттаия саЬрателя

Рис. 3. Влияние карбоновых кислот на 
cflofiCTBa пены, образованной алкнлсуль- 

фатами:
I — сНопость*; 2 — «Новость»+ карбоппвые кис
лоты (2 :1 ); 3 — «Н0Б0сть»+К 1зрб0 новые кис
лоты (1 ; 1); — паста; 5 — паста+ карбоновые 

кислоты (1,6: 1J

MejjKQ» высоким значением pH наблюдалось образование
Пол трудноразрушающейся пены.

данные объясняют причины затруднений, которые 
алкнлру  ̂ У исследователей при практическом использовании 

Что натрия во флотационных процессах. Несмотря на
®̂ Рззов флотационная пена по структуре и условиям
Чое отличается от двухфазной, определенное качествен*
ycTof,ijj,^^^®° проявляется всегда. Поэтому большой объем и

алкилсульфатов могут в реальных 
Тд. ^ V>̂ OTauHH сделать процесс практически неосуществимым, 

условий (Ьлотятт ’ ’’ щ   ̂ как для борьбы с пенообразованнем в качестве пеногасите-
делах Hf» Rufo его ппчипот,,,,, »«мплкйХПр̂  ^Р^Д-^ожены высокомолекулярные карбоновые кислоты,
^  при этом m S  ’С н ь ,?  "РИ«Д0К на свойство двухфазны., пен. обра-

с л и ш к о м  обильного п е н о о б р а з о в  нных растворами алкилсульфатов. Кривые, изображенные
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рис. 3, показывают, что в присутствии карбоновых кислот устоГнц. 
вость двухфазных пен, образованных алкилсульфатами, 
жается, приближаясь к значениям, полученным с реагентами ОРС 
(см. рис. 1). Однако уменьшения объема пены у алкплсульфаюа 
первичных спиртов (порошок «Новость») не наблюдается. Это 
свидетельствует о том, что структура пен, образуемых этими реа
гентами, остается различной.

Сравнительно небольшой объем и быстрое разрушение пен, 
образованных реагентами ОРС, можно объяснить прнсутствш 
в их составе натриевых мыл высокомолекулярных кислот, пере
шедших при сульфировании исходного оксидата.

Выводы

• Ь Реагенты ОРС образуют менее обильную п легче разрушаю
щуюся пену, чем алкилсульфаты натрия, и не требуют пеногася- 
щих добавок.

 ̂2. В отличие от алкилсульфатов объем и устойчивость пен, об 
разованных реагентами ОРС, меньше зависят от их концентравдо 
и pH среды. Это значительно расширяет сферу их применения во 
флотации.

Таким образом, сопоставление свойств двухфазных пен, обра
зуемых исследуемыми собирателями, показало наличие у 
тов ОРС ряда важных преимуществ перед алки лсульф атам и .
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Ю. М , Чикии

ИССЛЕДОВАНИЕ ВЛИЯНИЯ КИСЛОТНОЙ ОБРАБОТКИ 
НА ФЛОТАЦИОННЫЕ СВОЙСТВА ИЛЬМЕНИТА 

И МАГНЕТИТА

Предварительная кислотная обработка при флотации несуль- 
фндных минералов получает все более широкое распространение 
в практике обогащения руд [1—3].

В данной работе для изучения некоторых вопросов механизма 
предварительной кислотной обработки минералов железа и ти
тана-магнетита и ильменита — применен ряд методов исследо
вания. В связи с тем, что поверхностные свойства ильменита и 
магнетита зависят от условий минералообразования, то для иссле
дования взяты минералы нескольких месторождений.

Флотируемость ильменита и магнетита различных месторождений

Известно, что процесс флотации основан на использовании раз
личий Б физико-химических свойствах поверхности минеральных 
частиц. Существование этих различий, очевидно, обусловливается 
специфичностью состава минералов и строения поверхностных 
слоев их кристаллической решетки. Роль кристаллической струк- 
"гуры минералов в процессах флотации рассматривается в ряде 
работ [4, 5,6].

Исходя из известного положения, что разрушение минералов 
их измельчении происходит преимущественно по плоскостям, 

имеющим определенный кристаллографический и кристаллохими
ческий смысл и определяющимся структурой минералов, авторы 
зтих работ указывают на необходимость строго индивидуального 
•подхода при рассмотрении процессов взаимодействия реагентов
с минералами.

Сотрудниками института изучалась сравнительная флотируе- 
*̂ ость ильменита и магнетита трех месторождении: Кручинин- 
ского (К), Арсентьевского (А) и Слюдянского (С), а также магне- 
тита Рудногорского (Р) месторождения. Химический состав мине-
Р ^ ^ о а „ р ,ш е д е „ в т а б л .1 .  Т а б л и ц . .

Минералы ТЮа Гс,0з FcO 5Ю} АЬО, СаО MgO МпО

{jjbMeiiKT К , . . 
П^ьмспит А . . 
уьменнт С . . * 
ргиетит К

А : :  * * 
,}^иетит С * *
л'агне'тит Р [ ; * ;

50,2
50,6
39,4
8.0
5.3
1.5

2,58
3,99

32,10
52,42
58,44
68,32
70,26

35.7
35.0
23.8 
35,7 
32,3 
23,5
18.0

1.2
1.4 
1,15
1.05
1.06 
1,0 
1,03

0,45
1.15 
1,20
1.15 
1,70 
1,20 
1,90

0,52
0,26
0,36
0,35
0,21
0,36
0,70

4.3
3.0
1.7
0.8
0,4
0,7
5,2

0,08
0,07
0.05
0,05
0,05
0,02
0,06

v,o*

0,02

о!об
0,10
0,02
0.21
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„„V.M4  опытами сравнивались влияния концентр». 
Флотацнонным! . j )  и области флотируемости каждого 

цин собирателя (рис. (р„,_ 3  „ 4 , ^
минерала в зависимо У честве собирателя лри-
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Рис. 1. Флотпруемость ильменита окис

ленным рисаГсклом месторождеыиб; 
/ -К ;  2~А; а -С

менялся окисленный р. 
сайкл.

К ак видно нз рисуп- 
КОВ; при увеличении кон
центрации собирателя 
флотационная активность 
ильменита К возрастает, 
в то время как нльме* 
ниты А и С извлекаются 
равномерно. Аналогично 
этому различный харак
тер флотационной актив
ности наблюдается п у 
магнетитов. При опти
мальной концентраций 
собирателя извлечение 
магнетитов А  и Р значи
тельно выше, чем осталь
ных.

м и н е р ал о в  наблюдается при р Н < 5 . Магнетиты К и Р  при данных 
«ы прпрстают ф-готироваться, в то же время магнетиты

эначениял р*..
A ii С незначительно те
ряют свою флотацион- 
яую активность.

Таким образом, для 
каждого однотипного ми
нерала характерна своя 
собственная зона опти
мальной величины pH, 
т. е. каждый минерал об
ладает индивидуальными 
флотационными свой-
смами.

Своеобразие флота
ционного поведения иль
менита и магнетита каж 
дого месторождения 
можно объяснить либо 
различным составом по- 
верхиости, либо особен
ностями их кристалличе
ской структуры "  npfhe

ных.
Флотационные опыты в зависимости от pH среды показали, что 

все нльмениты флотируются в слабокислой среде, хотя разшшз 
в извлечении и колеблется 
до 30%, Характер измене- т .  
ння рссх кривых аналоги
чен. В более кислой среде 
актипкость минералов рез
ко раатичается. Извлечение 
ильменита К при pH =^4 4 
составляет около 10%, а 
ильменита А 60%. В щелоч- 
иои среде ипьмениты всех 
^месторождении теряют свою 
флотационную активность 

при pH = 9 практически 
извлекаются. Магнетит 

флотируется в более широ
ком диапазоне pH (см. 
рис. 4). Наиболее благопри
ятными средами для флота- 

за псклю- 
ченпсм магнетита А, явля- 

« слабо-

КойцеитрЩ^
Рнс. 2. Флотпруемость 5цдс*
окисленным р и с а й к л о м

ний: р
; — К; 2 —А: з — С;

О
а-------- г

1
0 ------- -

н
ю

3

W ------ 1

2 у

го

У
о \ г - ^ А 6 7 д

вита
, Влияние pH на флотацию 
окисленным рисайклом (70 mzJa) 

месторождений:
-К; г —А; S—C

кристалличе-/ры и ее дефектов, обусловленных условиями и геохн- 
|шческсй обстановкой минералообразовання. Как отмечают 

И. Плаксин [7]. В, А. Глембоцкий и Г. М. Дмитриева [8], по

ются нейтральная и слабо- g^e
щелочная. Даже при р Н ~ 9  магнетиты сохраняю 
тационные свойства. Несколько иная картина ч» 
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3  ̂ ,
Рис. 4. Влияние pH на флотацию магнетита 
окисленным рисЫклом (70 мг(л) месторожде

ний:НИ&:
; - К ;  2 - А ;  5 - С :  ^ - Р *

“^рхность каждого минерала отличается
ВД способностью и обладает ненасыщенными п о п е р «  

^ а м и . Она сорбирует из растворов посторонн химических
Сор1 ® или иной мере покрываться 

единений, которые изменяют свойства поверх
^5 ИРГИРедмет
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По данным химического анализа (табл. 1), нльменпты по со 
держанию титана и железа близки, за исключением сильно оже̂  
лезненного ильменита С. Но каждый ильменит содержит прнмесп 
в различном количественном соотношении.

Магнетиты содержат различное количество двуокиси титана 
а также окислы алюминия, кремния, магния. И. И. Малышев [91 н 
другие исследователи [10, 11] считают, что чистые, отвечающие 
теоретической формуле, ильменит и магнетит, по-видимому, не 
существуют. Чаще всего эти минералы, в зависимости от условий 
их образования,* содержат изоморфные примеси, присутствующие 
в различных количествах. Поэтому наблюдаемое различие в по
верхностных свойствах ильменитов и м а гнети то в может быть обус
ловлено влиянием колеблющегося состава и дефектов кристалли
ческой структуры минералов, связанных с наличием разнообраз
ных примесей.

В связи с этим для сравнения кристаллической структуры раз
личных образцов минералов был проведен рентгеновский фазовый 
анализ (анализ проводился в физической лаборатории института 

. л . Смагуновым). Анализом установлено, что ильмениты и маг- 
нетиты разных месторождений по своей структуре не отличаются 

эталонных образцов. Таким образом, нет ô
 ̂НИИ считать основной причиной изменения флотацношшх 

каждого минерала влияние различий структуры. Оче- 
флотационное поведение отдельных образцов 

ныхсвойо'в следует искать в различиях их поверхкост-

® последнее время работах [12—16] отме- 
в зо^Г’иу генезиса минералы титана и железа
растания с другими минералами образуют взаимные про-
S " п  за СЧ.Т “ ••регации со шпинелью, пироксена»!.,
нению noBeDxHr^^rf^^^^^” атомов. Это должно приводить к загряз 
технологических Д  кристаллов, что может сказаться на ^
боте {171 Устанпрлри^^^^^' Интересные данные приведены в PJ' 
ных месторождений Действие кислот на ильмениты разЛ1№
степени оно завигнт л ® различной степени. В больше
тельно, технологичрг1?1Г ^ ” ” ”'^^^*^°^° состава минералов, ^ледо 
разных месторождений мл обогащения ильменитовых РУ̂
градни элементов в каждом^ по-разному,
поэтому минералы по отдельном случае отличаются L 
ные сорбционные а слрппп месторождений могут иметь раз 

«ные. а следовательно, и флотационные свойства.

В^оздействие кислотной обработки на поверхность минерале»

серной ™слотой"прн^различм™ “ магнетиты обрабатывал'''^ 
минерала 5 г. отношение Т • Ж  ® «Р"

• температуре 18“С* посл<=̂  naV * перемешивание 20 
22g после перемешивания раствор декантировав’*̂



фильтровался и из него отбирались аликвотные части для опреде
ления ж ^ е за  и титана. Результаты опытов приведены в табл. 2,

Т а б л и ц а  2
Анализ растворов  после обработки серной кислотой 

ильменитов и магнетитов

Минералы
Концентраций

кислоты,
г}л

Ильменит К 

Ильменит А 

Ильменит С 

Магнетит К 

Л1агнетит А 

Магнетит С 

Магнетит Р

10
50

100
10
50

100
10
50

100
10
50

100
10
50

100
10
50

100
.10
50

100

Перешло в раствор Ре после 
обработк» минералов

г1л г/т

0,0058
0,0112
0,0182
0,0084
0,0154
0,0217
0,0049
0,0145
0,023
0.0454
0,090
0,105
0,0147
0,044
0,086
0,03
0,07
0,10
0,053
0,10
0,126

58
112
182
84

154
217
49

145
230
454
900

1050
147
440
860
300
700

1000
530

iOOO
1260

Анализ показал, что растворимость магнетитов значительно 
выше, чем ильменитов. Содержание железа в фильтратах, получен- 
йых от обработки магнетитов, достигает 100—126 мг1л. Растворы 
^осле обработки ильменитов также содержат определенное коли- 

с̂тво железа за счет растворения окиси железа, но концентрация 
растворенного железа не превышает 20 мг/л. При принятых кои- 
•^^нтрациях серной кислоты титан в растворах не обнаружен.

Во второй серии опытов проводилась более глубокая кислот- 
я обработка поверхности минералов — в кипящем Ю/о-ном 

растворе серной кислоты в течение 30 мин при постоянном пере- 
«ешивании. После отстаивания (30 мин) раствор декантировался, 

осветлялся фильтрованием. Фильтрат выпаривался и оса- 
анализировался. Тончайшие шламы, оставшиеся на фильтре 

спр раствора, после сушки также были отданы н
^тральный анализ (табл. З). пт1лтипй

шламов и раствора, полученных при 
ло?.. минералов, показывает, что в результате Д^”ств 

минералов удаляются тончайшие шлам^^
Hbie примеси, а также происходит частичное раствор



поверхности. Фильтраты, полученные после обработки кислото» 
пльмекитов, практически не содержат титана или присутствяе его 
очень незначительное, и можно сделать вывод, что титап очень 
прочно удерживается в кристаллической решетке^ Но поверхность 
ильменитов все же подвергается изменениям, так как присутствно 
в фильтрате железа свидетельствует о том, что не только раство
ряется железистая пленка или поверхностные примеси железа, но 
и возможно взаимодействие кислоты с железом, входящим в кристаллическую решетку минерала.

Таблица 3Спектральный анализ шламов и фильтрата, полученны х при обработке 
минералов серной кислотой

I I
Больше лесвтц 

процентов

Шаиы фильт
рат

Ильменит К 

Ильме1гит А 

Ильменит С

Л\агиетит К

iMarjreTHT Л

Магнетит С

Магиетит Р

Процсаты

шла*мы фильт
рат

Fe, Ti 

Fe, Ti 

Fe, n

Fe

Fe

Fe

Fe

Десятые лолн 
лроцснтд

Шамы фильтрат

Fe — Ca Si, Mg Ti, Si,
Fe Si Mg, a J A]

Mg. Al, 1 
Si, Ti,

Fe SI — AI
Al, P

Fe — Si, Ti TI. Mg, 
Ca,- Al

Fe — Si, Ti, 
A l

Mg, Al, 
P

Fe — Si Al

Fe — Ca, jvig SI Mg, AI, P

Сотые доли лроцевта 
II асдц

Шламы ф|«ЬТ1«Г

Са, AI, 
V. Мп 
Ni. Са, 

Мп 
Mg, Са, 
Zn, V, 

Мп 
Mg. V, 
Са. А1.

Мп 
Mg, Са

Mg, Ti. 
Са, А1

Zn

Си. V, 
Мп 

N1, Na, 
Мп 

Si, Mg,
, Ti, Al, 
1Са,СоД 
Si.Na.V, 
Со, Мп

SI, Ti,
, Na, Сз, 
'Mn.V.Co 

SI., Mg. 
Ti. Ni. 

Ca,V.Co 
SI. Cti, 
Zn, МЯ

____ ....слоное присутствие железа в растворах после ® ^ ggpx*
магнетитов свидетельствует о большей растворимости их 
ности по сравнению с ильменитами. Более легкую'раствор^^ 
магнетитов можно объяснить тем, что располож ение ато ^ 
леза приурочено главным образом к плоскости раскола, т.
ружному слою, что делает их более доступными для возд кислоты.

Исследование сорбции серной кислоты на м и н е р а л а х

Для более детального изучения характера в о з д е й с т в и я  
на изучаемые минералы были проведены опыты с серной ки 
меченой радиоактивным изотопом пль̂ ®*

Закрепление радиоактивной серы из серной кислоты
нитах {рис. 5) показало, что с повышением концентрации 228

сорбция анионов SOJ- увеличивается. Наиболее активным сорбен
том по отношению к  кислоте является ильменит А. При концен
трации серной кислоты до 5 г/л сорбция серы остается постоян
ной, за исключением ильменита С. Начиная с концентрации кис
лоты 3 в/л и выше сорбция серы на нем понижается и составляет 
gO^V^XlO''^
. Сорбируюш,ие свойства магнетитов (рис. 6) по отношению 

к серной кислоте весьма различны. При малых концентрациях кис
лоты сорбция серы повышается до определенных значении, при
чем для каждой разновидности магнетита наблюдается свой мак-
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Рис. 5. Влияние концентрации 
'̂ рнон кислоты на закрепление серы 
W3 ильменитах {сплошные линии) 

Десорбция анионов ЗОч-* после 
отмывки при исходной концентра

ции кислоты 2  г/л (пунктир): 
i~K; 2 - А: 5 - С

Концентрация
й / 2 3

Кв/гтестдо отмыбок
Рис. 6. Влияние концеитрации 
серной кислоты на закрепление 
серы на магнетитах (сплошные 
линии) и десорбция ан1Юнов 
504^** после отмывки при исход
ной концентрации кислоты 2 г!л 

(пунктир):
/ ~ К ;  2 —А; л —С; 4 — Р

концентрации серной кислоты 2 г/л сорбция серы 
составила 90 м г/гх10~ \ на магнетите С 50 мг/гХ 

'̂ Р̂ной ки^ ^^агыетите Р только 8 мг/гХЮ '^. При концентрации 
на больше 2 г/л наблюдается снижение закрепления

магнетитах, что можно объяснить растворением по-

% а сепн^ '̂^ ® результате разложения ильменита и магне-
кислотой получаются растворы, содержащие сульфат 

^Злентног ^°Р^^^*^ьный сульфат титана и сульфаты двух- и трех- 
^Риняты ^ При тех концентрациях кислоты, которые были
>̂00. Н о’ не происходит глубокого разложения^минера-

^полне возможно, что и при обработке кпслотоГ( только
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поверхности ильменита и магнетита образуются^растворимые сое* 
динения и поэтому с увеличением расхода серной кислоты сорбция 
серы непосредственно на поверхности минералов должна сни
жаться.

Таким образом, нет оснований считать, что в этих условиях 
анионы будут прочно закрепляться на поверхности минера
лов. Для проверки этого положения были поставлены опыты по 
десорбции анионов SO^" с поверхности ильменитов и магнетитов 
путем отмывки в воде. Отмывку проводили при 20-кратном отно
шении воды к весу минерала, перемешивая в каждом опыте в те
чение 5 мин. Минералы обрабатывались постоянным кoличecтDÔ f 
меченой серной кислоты (2 г /л), после этого раствор декантиро
вался, а минерал отмывался водой определенное количество раз. 
Результаты десорбции анионов в зависимости от числа отмы
вок показаны на рис. 5 и б.

Из этих данных следует, что адсорбированные анионы SÔ " 
легко десорбируются с  поверхности ильменитов и магнетитов. Од
нако устойчивость закрепления анионов кислоты в каждом слу
чае несколько отлична, особенно это заметно на ильменитах.

Влияние кислотной обработки на электрокинетический 
потенциал минералов

Были замерены значения электрокинетических потенциалоп 
изучаемых образцов ильменита и магнетита в дистиллированной 
воде, а также после обработки их серной кислотой (100 г/л). Пе
ред замером в случае кислотной обработки каждый минерал прО' 
мывался до удаления анионов кислоты в фильтрате и до 
стиллированной воды. Присутствие в фильтрате анионов 5Ц  
контролировалось хлористым барием.

Значения электрокинетических потенциалов минералов 
вают, что после обработки серной кислотой величина заряда 
верхности всех минералов изменяется (табл. 4),

Т аб л и ц а  4
Значенкя электрокипетического 

потенциала ильменита 
и магнетита различных месторож дений, мв
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Минералы Не обработанные 
кислотой

После кислотной 
обработки

Ильменит К . . . , 
Ильменит А . . , ’ 
Ильменит С . . . . 
Л\агнетит К . . . ’ 
Л1агнетит А . . .  
Магнетит С . . , ' 
Магнетит Р . . ! *

—7,44 
—8,85 

—10,90 
—13,46 
-16 ,30  
—18,00 
—20,55

—0,78
--1,10
^ , 3 2
—2,97
—2,42
--4,00
-5 ,7 0



После обработки  ильлтенитов и магнетитов дистиллированной 
ш ой электрокинетический потенциал м инералов имеет значи
тельные отрицательны е значения, что мож ет быть связано с пре- 
пмушественной сорбц ией  гидроксильны х групп минералами.

После кислотной обработки численная величина электрокине- 
тического потенциала минералов, имеющего отрицательное значе
ние» уменьшается, а для ильменитов К и А отрицательный заряд 
имеет минимальные величины, что вызвано снятием поверхностных 
загрязнений и удалением ионов с поверхности минералов.

Известно, что изменение электрокинетического потенциала в по
ложительную сторону должно способствовать сорбции анионных 
собирателей. Значительное снижение отрицательного заряда на 
ильмените н магнетите после предварительной кислотной обра
ботки свидетельствует о появлении на поверхности минералов не
компенсированных катионных у^гастков, которые, вступая во вза
имодействие с анионами собирателей, способствуют прочному их 
закреплению.

Влияние кислотной обработки на флотационные свойства 
ильменита и магнетита

Установлено (см, рис. 3 и 4), что наибольшая разница во фло- 
тпруемости ильменитов наблюдается при pH =4,5—4,8, В этих же 
пределах pH магнетиты такж е флотируются по-разному.

После обработки серной кислотой (50 г/л) и тщательной от̂ - 
мывки минералы подвергались флотации при рН =4,8 с подачей 
того же количества окисленного рисайкла, что и до обработки 
{1^мг1л ).

Из результатов, приведенных в табл.. 5, следует, что флотируе- 
wocTb всех минералов после кислотной обработки значительно
возросла.

' Т а б л и ц а  5
Ф лотнруемость минералов до и после кислотной 

обработки  (флотация при pH =  4,8)

Мннералы

Извлечение мипсралов, К

НС обрлботаппых 
кислотой

после обработки 
серной кнслотоЛ

Ильменит К . . . . 30,0 94,0
Ильменит А . . . . 62,0 96.0
Ильменит С . . . . 43,0 87,0
Магнетит К . . . . 23,0 72,0
Магнетит А . . . . 58,0 83,0
■Магнетит С . . . , 48,0 70,5
Магнетит Р . . . . 4.0 69,5

обп^2"°'^тавляя
оотка способствует

что кислотная
эти данные, минералов
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различных ионов к гидроокислоз, изменяющих их флотационные 
свойства. Возрастание извлечения минералов свидетельствует о5 
активации поверхности, возможном обнажении естественноП по
верхности, химически более активной, чем первоначальная.

Поэтому после удаления продуктов растворения, которые, из
меняя ионный состав пульпы, предотвращают действие собирате
лей, флотация ильменитов и в отдельности магнетитов улучшается.

Следовательно, обработан- 
ная поверхность минералов 
более активно взаимодепстоует 
с ионами собирателя.

Определение величины 
сорбции окисленного рисайкла 
нефелометрическим методом 
на минералах после кислотной 
обработки показало (рис. 7), 
что с  увеличением расхода 
кислоты количество закреп
ляемого окисленного рисаикла 
уменьшается, а извлечение ми
нералов не снижается, наобо
рот, флотируемость ильменита 
и магнетита улу^1шается._ Ви* 
димо, удаляя тончайшие 
шламы и пленочные покры
тия, являющиеся в какой-то 
мере сорбентами, кислота 
вскрывает химически актив* 
ные участки поверхности 
нералов, способные к устойчи

вому закреплению анионов собирателя.' И как результат суммзР' 
ного ^здействия серной кислоты при обработке я в л я е т с я  усилеши? 
гидрофобных свойств поверхности  минералов и, следовательно, 
улучшение флотации.

• Рнс. 1, Влияние предварительной 
кислотной обработки на сорбцию 
окисленного рисайкла (расход 

450 г!т):
t — ильменит К; 2 — магнетлт К; 3 — 

магкетмт Р

Выводы

I. Установлено, что ильменит различных мecтopoЖдeи^^^JJ,J. 
более эффективно флотируется в слабокислой среде, а  ̂
в нейтральной, но минералы из отдельных месторождвн! 
дают несколько отличными флотационными свойствами.

2.. Показано, что магнетит обладает большей 
по сравнению с ильменитом при обработке растворами jjjotdi 
лоты (до 100 г/л). При этом с поверхности минералов рас*
тончайшие шламы и примеси, а также происходит 
творение поверхности, что способствует активной аде  ̂
анионов собирателя на поверхности рассматриваемых минер 
улучшает их флотационные свойства.
232



1. П о л  ь и  1111 С. И. Флотация руд редких металлов н олова. Госгортех-
нздзт, 19G0. '

2. Э п г Е л е с  А1. А. Некоторые вопросы теории флотации силикатов и 
окислов. Флотация силикатов и окислов. Труды ВИЛЮа, вып. 6 Госгеолтех- 
идат, 1961.

3. Б е л а ш  Ф. Н. Теория и практика флотации минералов в слабокислых 
средах. Сборник научных трудов Криворожского института, вып. 8 Госгоо- 
гсхиздат, 19Ь0. ^

4. Б е т е х т и н  А. Г. Л^инералогия. Госгеолтехнэдат, 1950.
5. П л а к с  пн И. Ы., Б а к а  к и н  В. В., Ч а п л ы г и н а  Е. М. Влияние 

газов на флотируемость некоторых несульфидпых минералов в зависимости от 
нх крпсталлическоП структуры, ДАН СССР, т. 116, 1957, Л’Ь4.

6. С т р е л ь ц Ы Н  Г. С. Об естественной флотнруемостн минералов с точки 
зрения их структурной характеристики. Труды 2-й научно-технической Сессии, 
института Механобр. Металлургиздат, 1952.

7. П л а к с и н  И. Н. Влияние состава и структуры минералов при обога- 
адган и гидрометаллургической обработке руд. Сборник научных трудов ин-

нм. Калинина, вып. 20. Металлургиздат, 1950. 
tTii л * ^  ® ® ® В. А., Д м и т р и е в а  Г. М. Исследование зависимо-

и флотационных свойств минерала от условий его генезиса и геохимических 
^ооенностей. Научные сообщения ИГД нм. А. А. Скочинского, № 16. Изд. АН

^ ^  ^ ® Закономерности образования и размещения место-
'̂ “таноБых руд. Госгеолтехиздат, 1957.

 ̂ Р е б е и н н к о в а О. Т. Руды титана. Минералогическое исследование 
нм цветных и редких металлов. Госгортехиздат, 1960.
ппм» те  й и б е р г Д. С., Ф о м и н ы X В, Г, О распределении элементов- 
рнмесей в титаномагнетитах Урала. ДАН СССР, т. 139, 1961, 6. 

ильмет Р е б е и н и к о в а О. Т., Я с у с Н. С. Микроструктуры
НПО .  ̂ практическое значение. Записки Восточно-Сибирского отделе- 
'«и.ишер,о0-ва.1959, оып. I.
ЧЗГНСТ1 ^  ® н е р г Д. С., Ф о м и н ы X В. Г, Состав акцессорного титано- 

139 I0A1 ® Различных генетических типах гранитоидов Урала. ДАН СССР,
' 1л • Б.

^ ° * ^ о л о в  г. А., П а в л о в  Д. И. К геохимии титана в метасомати- 
' 15 ДАН СССР, т. 142, 1962, 2.

руд на п '^опросы генезиса магматических ильмеиито-магнетитовых
16 Елетьозерской интрузии. «Советская геология», 19G0, Nz 3.

•̂ соп Р- Ulvospinel and its significance in litaniferrous iron ores^
i? №■' • ^«ыпей' M ® °  ̂ A. H. Сравнительная характеристика ильменитов из рос- 
18 к"1"®Рзльное сырье. ВИМС, 1961, вып. 2. 

liux tjvn А. Г. и др. Основные проблемы в учении о магматоген-
иудаых месторождениях. Изд. АН СССР, 1958,

Г. А., З е л и к м а н  А. Н. Металлургия редких металлов, 
^^лурпгздат, 1955..

Ю. м . Чикин, Г, П , Тумаш, Г . В, Малега

ОкЛ^^^'^ОМЕТРИЧЕСКОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ СОРБЦИИ 
^^СЛЕННОГО РИСАЙКЛА ПРИ ФЛОТАЦИИ ОКИСЛО&

^ практике флотации широко применяются 
оценки взаимодействия реагентов с минералами [1, 2 и ДРФ
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При изучении одного из основных вопросов флотации—влпя* 
ния собирателей— большинство исследований посвящается выяс
нению механизма их действия и характера закрепления на поверх
ности различных минералов. В настоящее время известны различ
ные химические методы определения поглощения реагентов 
поверхностью минералов и метод радиоактивных изотопов. Послед
ний основан на том. что по интенсивности излучения радиоактив
ного изотопа, введенного в состав флотационного реагента, можно 
судить о количестве реагента, находящегося на поверхности мине
рала или в объеме раствора [3]. Однако пока не все реагенты «ме
тятся» радиоактивными изотопами н ассортимент их мал.

Химические методы определения количества реагентов осно
ваны на определении разности концентраций реагентов в воде до 
и после ее контакта с минералом. Примерами химических^мето
дов, применяемых для определения концентрации олеиновой кис
лоты в растворе, являются весовой и объемный, а также окисление 
олеиновой кислоты перманганатом калия в щелочном растворе 
14, 5, 6].

В последние годы для флотации многих несульфидных мпнера- 
лов в качестве заменителей олеиновой кислоты используются мно
гочисленные продукты мыловаренных и нефтеперерабатываюшн. 
предприятий. Но отсутствие методов оценки взаимодействия этп̂  
собирателей с минералами в большинстве случаев не дает воз 
можиости сопоставить сорбционную способность различных мин • 
ралов с их флотируемостью, установить распределение реагент 
на поверхности и т. д.

Для изучения адсорбции таллового и нефтяного масел на 
верхности минералов Рунолина [7] применил методику, по ко ^  
рой флотационный концентрат и хвосты после 
высушивались при температуре 50® С и обрабатывались зф»Р 
для экстрагирования масла. Экстракция проводилась до 
вения следов масла в эфирном фильтрате. Из фильтрата 
делялся вакуумной дистилляцией и нагревом остатка от 
ляции при температуре 105“, оставшиеся масла взвешивалис^^^ 
растворялись в спиртовом растворе едкого калия. 
этого раствора определялось количество таллового масла, 
чество нефтяного масла определялось по разности общего 
чества масел и таллового масла.

Для изучения характера взаимодействия окисленного jje- 
при флотации железных и титановых минералов был „р^те' 
фелометрическин метод определения малых концентрации н ^ 
продуктов, разработанный Ю. Ю. Лурье и В. А. Щербаковым 
анализа сточных вод [8]. Возможность определения конДбИ^Р  ̂
ок11Сленного рисайкла этим методом основана на общем со ,,, 
нефтепродуктов растворяться в эфире и образовывать ^У^нЫ и 
творы с уксуснокислым раствором желатина в присутствии ^ ццц 
причем степень помутнения раствора зависит от конц^и 
нефтепродуктов.
234



Навеска минерала помещалась в стакан с дистнллированноГг 
водой при Т : Ж = 1   ̂ 15; пульпа перемешивалась с определенным 
количеством 1 %-ной эмульсии собирателя в течение 3 мин. После 
15-минутного отстаивания жидкая часть декантировалась, и 100— 
200 мл анализируемого раствора (в зависимости от содержания 
окисленного рисайкла) помещали в делительную воронку емко
стью 250 мл. Д ля уменьшения растворимости в воде собирателя и 
эфира в воронку добавляли сухую поваренную соль до насыще- 
И1Ш. Затем прибавляли 5 мл серной кислоты для разложения со
лен нафтеновых и сульфонафтеновых кислот, 20 мл этилового 
эфира, закрывали делительную воронку пробкой и осторожно 
взбалтывали. Водный слой переливали в другую воронку, эфир
ный—в коническую колбу. Экстрагирование повторяли пять раз, 
прибавляя по 10 мл эфира. Все эфирные вытяжки собирались 
в одну колбу, а затем выливали в колбочку прибора, которую по
мещали в стакан с нагретой до 45® С водой и отгоняли эфир до 
определенной метки. Содержимое колбочки обрабатывали 10 мл 
96%-ного спирта, сливали жидкость в мерный цилиндр емкостью 
50 лл, в который предварительно наливали 30 мл 0,1%-ного рас
твора желатина. Ж идкость в цилиндре доливали до метки тем же 
раствором желатина, взбалтывали и оставляли на 15 мия, 
после чего интенсивность мутности исследуемого раствора 
определяли на фотоэлектрическом микроколориметре-нефело- 
метре (ФЭК-Н-54). Определения содержания окисленного^ ри- 
санкла проводились по градуировочной кривой, построенной по 
стандартному раствору, содержащему в I мл 0,5 мг окисленного 
рисайкла.

По разности концентрации реагента находили процент сорбции 
Собирателя на минералах. В табл. 1 приведены данные по фло- 

и определению количественного закрепления собирателя на 
^^нералах, из которых видно, что по мере увеличения расхода со- 
|фателя сорбция последнего на минералах возрастает; абсолют- 

Количества закрепленного окисленного рпсай1сла ильменитом
агнетитом примерно одинаковы. Таблица  I

Минерал

ИльMfiliUT

МаnietHT

” o a n p c i I J I е н и е  е г и V i
Закрепление собирателя

Расход собирателя
Извлечение

Оетпто'шая 
кон центр (1ИИЯ % от вве-

мг(л г/от

при флотации, собирлтслй 
в растворе, 

мг(л
мг}г дсвпого

6,7 100 12,5 5,0 0,025
0,31
0,685
0,003
0,275
0,63

25,0
69,2

30,0 450 50,6 9,25 76,3
60.0 900 77,8 14,25

6,5
3,0

6,7 100 8,0 61,7
30,0 450 51,7 11.5 70,3
60,0 900 64,5 17,8
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Таким образом, флотируемость мкнералов пропорциональна 
сорбцнн собирателя.

Прочность закрепления собирателя на поверхности минералов 
определялась путем десорбции при разбавлении водой. Навеска 
минералов флотировалась собирателем при расходе 450 г /т . Пен
ный продукт после фильтрации промывали 10-кратным по отно
шению к весу минерала количеством воды от одного до трех раз, 
затем переводили во флотационную машину и вновь флотировали 
без добавления собирателя. Опыты показали, что даже после трех
кратной отмывки пенных продуктов наблюдается незначительное 
снижение извлечения при повторной флотации на 8— 10%. Коли* 
чсственные результаты по десорбции собирателя приводятся 
в табл. 2. Из этих данных следует, что десорбция окисленного 
рисайкла после одной отмывки незначительная; лишь при трех
кратной промывке десорбируется 40—50% собирателя. Таким об
разом, основная часть собирателя фиксируется на поверхности ми
нерала достаточно прочно.

Т а б л и ц а  2

Влияние количества отмывок на десорбцию  окисленного рисайкла 
с поверхности минералов (расход собирателя 450 г/от)

Минсрпл Количество
отмывок

Ильменит

Магнетит

Десорбировалось собирателя

мг}г

0,31
0,052
0,045
0,045
0.275
0,058
0,041
0.041

О
16,8
14,5
14,9
О

21,3
14.8
14.9

О
16,8
31,3
46.2 
О

21.3 
36,1 
51,0

» J I

исследователи [9, 10] предполагают, что на поверхности
ипГип  ^^Р^^Ф У ется МОНОМОЛекулярнЫЙ с л о й  ж и р н о й  КИСЛОТУ

^Ь1ла, который прочно связан с поверхностью п обеспь 
ишает ее гидрофобность. Одни из них считают что при больши*̂  

Г о т с Г в ^ Г : "  на первом закрТплеином ^слое обра;
POHV котоп^ыр^^^ молекул, ориентированные в обратную с 
во птпп.Ум  ̂ отмываются водой. Другие — что собиратель
при послойнплг^°^^^ расположен беспорядочно, благодаря 
ности. покрытии сохраняется гидрофобизация поверх

окислеьшого^^пи^ закрепление основного количеств^
Г л  на пов объяснить образованием желез^я
С /И . Полькина [4Г 0 согласуется с рабо
236 О- С. Богданова [3] и В. И. Классена [HJ- ^



юрые изучали сорбцию олеата натрия и трыдецнлата на железных 
минералах.

Таким образом, полученные экспериментальные данные свиде
тельствуют о возможности применения нефелометрического ме
тода для определения величины сорбции окисленного рисанкла 
ври флотации железных и титановых минералов.

Дальнейшее изучение^ и совершенствование этого метода при 
определении сорбционной способности нефтепродуктов, применяе
мых при флотации окислов и силикатов, представляет определен
ный интерес.

ЛИТЕРАТУРА

1. К л а с с е н  В. И., М о к р о у  с о  в В. А. Введение в теорию флотации. 
Госгортехнздат, 1959.

2. Г л е м б о ц к и й В. А., К л а с с с н В. И., П л а к с и н И. Н. Флотацня. 
Госгортехнздат, 1961.

3. Исследование физико-химических основ процесса флотации с примене
нием радиоактивных изотопов. Труды института Механобр, вып. 128. Л., 196L

4. П о л ь к и н С. И. Флотация руд редких металлов и олова. Госгортех
нздат, I960.

5. Д е м ь я н о в а  Е. А. Определение малых концентрацпй олеиновои кис
лоты при изучении ее адсорбции на минералах «Цветные металлы», J956, № 4.

6. С у х о в о л ь е к а я  С. Д. К вопросу об определении содержания олеино- 
кислоты в продуктах флотации. Научно-информацпониый бюллетень инсти-

Пта Механобр, 1948, № 3.
7. Флотация ильменитовой руды на фабрике «Отанмаки», «Экспресс-ннфор-

промышленность», I960, № 42.
■ о - Л у р ь е  Ю.  Ю., Р ы б н и к о в а  А. И. Химический анализ пронзвод- 
венных сточных вод. Госхимнздат, 1958.

1933 ° Л  ® Р П. А. Физико-химия флотационных процессов. ОНТИ.

Ю. Э н г е л е с М. А. Основы флотации несульфидных минералов. Метал- 
1̂рП13дат, 1950.

„ К л а с с е н В. И., М а о - Ц з и - Ф а н ь. Изучение взаимодейстаия реа- 
3J ^ *”бматитом с помощью радиоактивных изотопов. «Изв. высш. учебн. 

Горный журнал», I960, Кй 9,

Л. Я, Соколова, Ю. М . Чикии

ПРИМЕНЕНИЕ ОРГАНИЧЕСКИХ 
КОМПЛЕКСООБРАЗОВАТЕЛЕЙ ПРИ ФЛОТАЦИИ 

Ж ЕЛЕЗНЫХ И ТИТАНОВЫХ МИНЕРАЛОВ

oiiiinf ^°^’̂ ®Дние годы все большее применение находит флотацй- 
талки! ° железных, титановых, марганцевых и редкоме-
йсиг,, РУД» полезные минералы которых представлены окислами

‘■икатами.
РеагРи'^'^^-^^^Еной флотации э т и х  руд  особое значение имеют 

с помощью которых осуществляется флота- 
 ̂разделение минералов.
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Для гидрофнлпзации поверхности минералов и, следовательно, 
избирательного подавления их флотации до сих пор используется 
преимущественно неорганические реагенты. Однако в последние 
годы стали применять также различные природные и синтетиче
ские органические вещества.

Для селекции минералов используются специфические реак
тивы в качестве реагентов, широко применяемые в аналитической 
химии. Достоинство последних— удачное сочетание в молекуле 
функционально реагирующих группировок [1] с прочими частями 
органической молекулы. Например, считают, что функциональной 
группировкой для является

—С —С— , а для
II 1 I
О NOH ОН

для T i^ + -C -O H  = С - О Н  или=С О Н ,
II ^  I

-С О Н  = с-он =с
1=сон

для никеля —С—С ~ .

HON NOH

Примером является классический реактив — диметилглиокснм

С Н з -С -С ~ С Н з .
II II

HON NOH

Известно, что нерастворимая красная никелевая соль диметил- 
глиоксима

С Н з -С -С -С Н з ,

0 = N  NOH 
\ /
Ni/2

объясняется как комплексное соединение, но такие же компле^ 
H bie соединения дают и другие органические соединения, имею^»
окгии^м указанную специфическую группировку,
оксимы с общей формулой R — C(NOH) — C(NO H) — R* ®
диокси^Г” ’'^^ и  предложил беяз'

C c H j-C -C -C s H s ,
II II

HON NOH
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Соул [3] рекомендовал более растворимый фурилдиоксим
нс-сн  нс-сн
НС с- 

\ /
-с-с сн. 
II \ /  кон оо HON

Таким образом, на первый взгляд, кажется, что специфичность- 
отношении никеля определяется атомной группировкой —

- С - С -
II II ,

HON NOH

но что это справедливо лишь в ограниченной мере, показывает по- 
ведение ароматических диоксимов, например,

СН G=NOH

СН

H C "^ ^ C = N O H

H c i^ /C = N O H
СН

0-ЛННОНД110КС1Ш

1, 2-иафтохиноядноксим

 ̂ ЭТИХ соединений специфичность в отношении никеля утрачена, 
OIIH ведут себя как двуосновные кислоты. Ароматическое кольцо, 
следовательно, устраняет специфические свойства двух оксимных 
Фупп. Никелевая специфичность, однако, восстанавливается при 
Удалении двойных связей в ароматическом кольце, как это показы- 
®зет поведение циклогександиоксима

НаС

Н ,С \

СНз

/С Н з .

NOH NOH

диоксимов видно, что путем изменения 
реактива можно повысить его ^  сохра-

няр1 ’̂ специфически действующая группа „е^улы
UJ варьировании остальной

отношении органические реагенты большинстве
от неорганических, в которых ^„„ю щ ие про- 

}i3jj «голые» реагирующие группировки, не
какого-либо улучшения их^ 239



Специфичность органических соединении пытались использо
вать в обогащении руд еще в 20—30 годах, но применение при 
флоташш сульфидных руд - оказалось нерентабельным, так как 
стоимость их была высокой и только в последнее десятилетие, 
когда стала развиваться селективная флотация силикатов и окис
лов, вновь обратили внимание на специфические органичесщ 
реагенты. Стало очевидным, что систематические исследования, на
правленные по этому пути, могут привести к хорошим результа
там. Так, например, Гольман [4] применял для флотации никеля 
диметилглиоксим, а де-Внтт [4] в ряде систематических опытов 
показал, что многие диоксимы являются селективными собирате
лями для сульфидов никеля. Производные гуанидина (реактива 
на цинк) рекомендуют применять в качестве собирателен при 
флотации сфалерита [5]. Г. Гутцейт [6] в своих лабораторных опы
тах испытывал 8-оксихинолин, фенилтиокарбамид, фенилтиопшан- 
тиоиовую кислоту и аналогичные им соединения при флотации 
ряда минералов.

В настоящее время в практике обогащения наиболее известен 
8-оксихинолин, коммерческое название которого оксин было вве
дено в аналитическую практику Ганом (1926 г.) и Бергом {1927г.). 
Оксин образует с большинством катионов комплексные соли, у ко
торых побочная валентность центрального атома насыщена коор
динационно ненасыщенным азотом (1) либо карбонильной груп
пой (2). В обоих случаях образуется стабильное шестичленнос 
кольцо [7]:

/ \ / Ч  / Ч / Ч  / \ / Ч  / ч / ч

'  "  I I I  I

Ч / \ /  \ / Ч /
I N  II N

он о \
В-окс11х»1но.1 >П1 (oKciiii)

Ч / \ /
N

Н

N

0 _ М е^+ /2  6-.-Ме~+/2 
ti)

Как известно, в аналитической практике оксин не 
■селективным реактивом, им можно определить 31 
соответствующим выбором условий кислотности ра Р 
большое число методов определения различных

В последнее время оксин в сочетании с жирными к 
1.8, 9] находит применение при флотации ниобийсодержа 
тановыхруд. jjpn ПО'

Вивиан [10] производил концентрацию касситериат 
мощи нитрозофенилгидроксиламинаммония, который эт»'*'
в аналитической химии при весовом определении Sn . 
соединением сохранилось название купферона потому, чт 
была обнаружена хорошая применимость его для отделе 
и железа от других металлов. мп®

В настоящее время известно, что кл^пфероя ппас'Г®®’
(А1, iFe. Си, Ti, Nb, Sn. Та, U, Zr) труДН^Р"гимн элементами 
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римые комплексные соли и используется для их весового опреде
ления и отделения в аналитической химии. В этих случаях обра
зуется комплексная соль по формуле

НС_________ с н

HC<f ^ C - N - N .
СН СН I и

О О
\ /
Ме/2,3

Ввиду того,; что купферон, специфически реагируя с титаном, 
образует труднорастворимые комплексные соли, в институте Me- 
ханобр была проведена работа, в которой применение купферона 
при флотации коллективного концентрата позволило удовлетвори
тельно отделить сфен, титаномагнетит и ильменит от эгирина. 
Флотация проводилась в слабокислой среде при рН==5,5-^б [11].

Однако купферон применяли совместно с сульфатным мылом 
t крезолом, что свидетельствует о низких собирательных свой
ствах первого. И действительно, как указывают авторы работы, 
применение купферона даж е с сосновым маслом или крезолом, но 
без добавления л^ирных кислот не позволяет полностью извлечь 
титановые минералы.

другой работе [12] были проведены опыты по выявлению се- 
•’ективного действия Na^SiFs при флотаций несульфидных минера- 
•Юв смесью купферона и олеата натрия. Опыты показали, что с по- 
чощью этих реагентов возможно отделение полевого шпата и эгн- 
риаа от пирохлора и циркона.

1̂ри флотации титановых и железных минералов был испытан
СОН

’'ирокатехнн или ортодиоксибензол ^ '^ |С О Н , который в анали-

химии рекомендуют для определения Ti '̂  ̂ и Fe®+ [13, 14]. 
врр необходимо отметить, что в литературе часто называют

- Эти и подобные им органические реагенты собирателям!!, ко это 
Ппи правильно. Органические реагенты, применяемые
ри флотации силикатов и окислов, используют либо в пере- 

операциях, где поверхность минералов уже обработа! 
либо совместно с жирными кис^аотамн

статьи было изучено влияние 
тслякш””Р°^^’г^хина в сочетании с анионным п зан„я

J0 кисленный рисайкл и АНП. 241
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Как показали исследования, 8-окс11Хинол^ин, пирокатехин и 
купферон в отдельности собирательными свойствами по отноше
нию к изучаемым минералам не обладают. Только, в сочетании 
с жирными кислотами или аминами они оказывают при различ
ных соотношениях активирующее или депрессирующее дей
ствие.

На рис. 1—5 приведены данные по флотации минералов окис
ленным рисайклом и АНП в зависимости от pH среды с примене
нием 8-оксихннолина, купферона и пирокатехина.

Результаты опытов показывают, что при применении органи* 
ческих соединений гидрофобизация поверхности минералов сохра-
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Рис. 1, Влияние pH на флотацию 
минералов окисленным рисайклом 

лри концентрации его 75 лг/л: 
i  — мльисинт; 2 — магнетит I; 3 — маг

нетит II

Рнс. 2. Влияние pH на флотаиню 
минералов АНП при концентрация 

его 75 лг/л:
/  — ильменит; '2  магнетит I;

петит I

кп ™ ? пределах pH среды, чем без них. В то
"  характер испытанных соединен ■

ФлотиоуеГг!^т!1“.®'’’ ® "РИ'УТствии 8-оксихинолина максимальн^ 
f  минералов аннонным собирателем каблю дз^.
теля пмволярт а примененне к а т и о н н о г о  соб Р

Пирокатехин флотацию их в слабокислых средах (Р' ’ „я 
на Флотапии практически не оказывает заметного
собирателя окпг-по*^"**^  ̂ ” ’’•®™®™та при применении в к. 
т^н Г ф л о таш  я пп Ри<:зй‘<ла. С п р ^ е н ^ и е м  АНП более а«

°  среде (рис. 4).
с анионным со6ирателем"явл«”  ® ^Алотаи'"'
микепалов в ctodohv ЯпЛ  расширение пределов фл°

™Р°"У более низких значений.pH,



Если без применения купферона минералы практически не фло
тируются при p H —3,5ч-4, то введение незначительных количеств
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Рис. 3. Влияние 8-оксихннолпна 
(50 лг/л) на флотируемость мпке- 
ралов окисленным рнсайклом —
75лг/д (-------- ) и А Н П -^75  лг/л
(------------) в завяспмости от pH:
( — ильменит; 2 — магнетит I: 3 — маг
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Рис. 4, Влияние пирокатехина 
(50 мг/л) на флотируемость мине
ралов окисленным рисанклом —
75 мг/л (-------- ) и АНП — 75 мг/л

( ----- —) в зависимости от pH:
I кльменнт: 2 — магнетит I; 3 — маг* 

нетиг II

НОМ, которые ПОЯВЛЯЮТСЯ в 
кислой пульпе за счет повы
шенного растворения магне
тита и возможно ильменита.

Применение купферона в ' 
сочетании с катионным соби- 
Рзтелем (см. рис. 5) позволяет 

б̂сколько расширить границы 
Ф'^ютируемости минералов в 
^звисимости от pH среды. 
‘Приведенные эксперименталь- 

данные показывают, что 
есмотря на различие флоти- 

РУемости минералов с приме- 
|̂ нием того или другого орга- 

веского реагента, достаточна

^60
I I

------ т

< >7 --------

rN
>

\ Ч \
9

7/ f J

i 0 \
чN

1и
V

о [------- с i9 -Ю pH
"ВДШМ того НЛИ другого орга- 5
«ического реагента, достаточно
“ыраженной избирательности риса j --------
флотации по  отн о ш ен и ю  К и л ь - АНП— ^ осТИ от р • з -к а г -
’«еииту и м а гн е т и т у  н е  н а ^ ю -
Дается. Но возможность фло- 243
^̂ Ции минералов в очень 
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широких диапазонах pH может сыграть положительную роль при 
селекции нльменита или магнетита, например, от нерудных мине
ралов.

Купферон применялся при коллективной флотации ильменита 
и магнетита из бедной по содержанию титана и железа ильме- 
ннто-магнетитовой руды. Лучшие результаты при основной флота
ции получены с применением купферона (0,2 л г /т )  и окисленного 
рисайкла (0,6 /сг/т). В этом случае при содержании в исходной 
руде 8,5% двуокиси титана и 22% железа был получен коллектив* 
ный концентрат с содержанием 17,5% TiOz и 40% Fe при извлече
нии соответственно 90 и 81 и выходе 43,8% (см, таблицу).

Таблица
Результаты  сравнительных опытов по основной флотации 

ильменито-магнетитовой руды

Продукт
Выход, Содсржавне, К Извлечение, X

Услооия onuTOi
н ТЮ, Fc TiOj Fe

Коллективный концент
рат ................................

Х в о с т ы ............................
Р у д а ................................

43,8
56,2

100,0

17.5
1.6
8.55

44,2
4,75

22,0

89,6
10,4

100,0

87,8
12,2

100,0

pH =  5,7;. NajSiPe- 
0,5 кг/mi окислен
ный рисайкл- 
0.6 кг/т; купфе
р он —  0.2 ^2/^' 
время флотации — 
10 мин

Коллективный концент
рат ................................

Хвосты
34,6
65,4

100,0

58Д
41,9

100,0

15.8 
4,6 
8.5

12.8 
2,4 
8.45

42,8
10,5
22,1

32,0
8.6

22,2

64,4
35,6

100,0

88,2
11,8

100,0

69.0
31.0 

100,0

83,8
16,2

100,0

То же, но без куп
ферона

То же. «еэ к у " ^ .

’ окисяен»»™ 
рисайкла 1.1

Руда . . . . . . . . .
Коллективный концент

рат . . .  * ................
Х в о с т ы .................... ...  .

Результаты исследования показали, что применение «е
в сочетании с жирнокислотным собирателем в слабокислои ^  
позволяет увеличить содержание титана и железа в коллектив 
концентрате при высоком извлечении и снизить расход основ 
собирателя на 4 0 -4 5 % . Без подачи купферона потери титана 
железа значительно увеличиваются.

Выводы

^ качестве реагентов-регуляторов таких oF 
^  как 8 оксихинолйн, пйрок^.

лямн ® сочетании с анионным и катионным LhtS
в itrnnnKuv ° осуществить флотацию ильменита и в широких диапазонах pH.
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Установлено, что эти органические соединения в отдельности 
практически не обладают собирательными свойствами по отноше
нию к окислам железа и титана.

2. Использование комплексообразующих соединений представ
ляет интерес. При их применении возможно достижение более вы
соких показателей селективности разделения. Примером может 
служить применение купферояа при флотации ильменита и магне
тита иа руды.

Механизм действия этих соединений можно представить как 
процесс начальной стадии гидрофобизации поверхности минера
лов, способствующий закреплению собирателей за счет образова- 
2ИЯ нерастворимых комплексных соединений при взаимодействии 
ионов железа и титана с комплексообразующей группой регу
ляторов.
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^ ^^г д щ е н и е  з о л о т о с о д е р ж а щ е й  АРСЕНОПИРИТНОИ 
р у д ы  с  в ы с о к и м  С0ДЕРЖАНИЕЛ1

УГЛИСТО-ГЛИНИСТЫХ СЛАНЦЕВ

состав руды одного из новых 
Дамч Казахстана представлен углисто-глинис

арсенопиритом и пири ' J  колото
в среднем 3% арсенопирита и 1,» /о пир i



в руде очень мелкое (микроскопическое и субмикроскопическое) и 
находится в тесной связи с сульфидами. Наиболее обогащенный 
по золоту является арсенопирит (120 г / т ) ,  в пирите содержится 
золота 45, в углистых сланцах 0,4 и в кварце 0,3 г /т .

Химический состав руды следующий: SIO2 — 68,2%; AI2O3-  
12,2%; FezOg— 4,619^: S общ. — 1,68%; S сульф идная~  1,54%; 
As — 1,34%; S b -0 ,0 0 5 % ; С ~ 3 ,3 % .

Предварительные опыты показали, что путем непосредствен
ного цианирования - данной руды золото практически не извле> 
кается вследствие очень высокой поглотительной способности 
углистых сланцев по отношению к золоюцнанистому комплексуй 
цианиду.

При проведении исследования требовалось разработать техно
логическую схему и режим обогащения рассматриваемой руды 
с учетом ее вещественного состава и физико-химических свойств. 
Исследования были проведены в три этапа: лабораторные, полуза- 
оодские на укрупненной установке Иргиредмета н промышленные 
испытания на золотоизвлекательиой фабрике.

Ниже приводятся основные результаты этих исследова
ний.

Лабораторные исследования по обогащению руды

Часть золота в руде находится в свободном состоянии. По- 
это.лу были поставлены опыты по извлечению его в голове про
цесса путем отсадки. При степени измельчения руды до 0,30 и 

мм в отсадочный концентрат извлекается 17— 18% золота от 
исходного содержания в руде. После’ доводки первичного отсадоч
ного концентрата на сотрясательном столе степень концентраци'^ 
золота повышается с 7 ^ 8  до 1 5 -1 8  при выходе готового коние»' 
тра га около 17о от руды. .

Ф-^отационному обогащению руды показали, что
лучше флотирует сульфиды и свободное зо- 

качество^* и смесь аэрофлота с ксантогенатом.
употоеблении флотации ксантогенатом было получено пР
ШО вспенивателя смеси соснового масля

и аэрофлота (15 г/т).
иипннлй^'гпл  ̂ углистых сланцев, обладающих в ы с о к о й  сор 
ход б у т и л о в ^ ^  обусловливает повышенный (250 г/т) ^  
В ппощссе (активность ксантогената 80%);
лород из мствппя** вещество заметно п о г л о щ а е т  ^
сравнительно мог. ” поэтому флотация сульфидов прот 
ЗОлик медленно, для завершения ее ?ребуется не менее

сульфидов арсенопирита J
246 '̂“*^=твенно повышается при введении в пульпу в качест
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I jKTHsaTopa 400—500 ajm медного купороса при подщелачиванин 
оульпы до p H = 7,2 . Благоприятное влияние на флотируем ость 
указанных сульфидов оказывает и пирофосфат натрия, стабилизи- 
р)ющий шламы пустой породы. Наиболее высокие показатели по 
пзвлечению золота в богатый концентрат были получены при до
зировках пирофосфата 200 г /т .

При проведении лабораторных испытаний значительное внима- 
' оие было уделено установлению наиболее подходящей степени из- 
«ельчення руды. При этом установлено, что при одностадийной 
флотации в условиях оптимального реагентного режима извлече- 
йне золота повышается при увеличении степени измельчения лишь 
до 0,21 мм. При этой степени измельчения хвосты отходят с со
держанием золота 0,8 г /т . Дальнейшее увеличение тонины по
мола не снижает содержания золота в хвостах флотации, но повы- 
шает выход шлам истого концентрата.

Снижения содержания золота в хвостах не было достигнуто и 
при испытании стадийной флотации руды. Например, при измель
чении руды перед первой флотацией до 0,30 мм и леред второй 
до 0,15 мм были получены хвосты флотации с содержанием золота 
также 0,8 г /т .

На основании лабораторных исследований была рекомендована 
сравнительно простая схема обогаидения, предусматривающая из
мельчение руды в- один прием до 0,21 мм с отсадкой в цикле из
мельчения и последующей основной и контрольной флотацией и 
двухкратной перечисткой концентрата основной флотации.

Лрн указанном выше реагентном режиме в лабораторных 
был получен выход флотационного концентрата около 8 ^  и 

•'равитационного 1%. Состав общего концентрата: серы— 17,2/о, 
мышьяка---10,5%, кремнекислоты— 17,67о, золота— 100 
J Р б̂ра — 23 г /т .  В общий концентрат извлекается примерно 90 /о 
олота от содержания в руде.

Укрупненные испытания по обогащению рудь» 
в замкнутом цикле

Эя,5'"’' уточнения показателей обогащения руды ® 
амкнутого цикла измельчения и флотации были провадены 

опыты на полупромышленной установке Ир р

полупромышленной установки входит:
^зммьчнтельный агрегат 44УС со спиральными класс#икато_
чачего восьмикамерные флотационные .п ц
одн Г ” пульпы (объем _ одной ^{„ой
"амеры *3 флотациоикои машины (о

обогап'! Проведении укрупненных опытов '!? ,̂,змельчении
'  '>Д1Ш n'lf’’ флотация руды в Р „ р „  „змель-

прием до — 0.21 мм и флотация в две стадии f



чении руды в два приема при конечной степени измельчения до

Схема одностадийной флотации руды, включающая основную 
и контрольную флотацию и две перечистки концентрата, представ
лена на рис. 1. Производительность установки по исходной руде 
колебалась в пределах 40—45 кг1ч при крупности питания —5 лм

Исходная

сп од ач й  В четыре т о ч к и ~ 3 3 0  г/т;'сосновое масло “  100 г /т .

азрофяот— 15 zjrn.В табл. 1 приводится распределение золота по продуктам фло
тации, полученное при обогащении руды по схеме, показанной иа

рис. 1. Т а б я н ц А (

Распределение золота по продуктам флотации
• Ряспоед(

концентрат
Рис. 1. Схема обогащен){я руды при флотации 

в одну стадию

Г" представленной на рис. 1. были
>становлены следующие положения, 
мой аэрации пульпы в машинах
машинами h p ^ v  сравнению е  лабораторными ф л о т а ц и о н я ь  
50—55 мая Ш  продолжительность флотации возросла Д
к ^ и ^ е с т в !  n i l  РУДЫ в замкнутом цикле с больший
лота в хвостах шламистых промпродуктов с о д е р ж а н и е

хвостах флотации повышается с 0 8 до I 0—1,2 г1т. HPj*
ностью употреблении ксан тоген ата
«ЫН режим* подходящим оказался следую щ ий Р®  ̂ «х
^^н  режим, медный к у п о р о с -400 г /т ;  б у т и л о в к  ксантогеват

Продукт
Выход, к

распределение эояота

содержание,
zjm

извлечение.

31.2
27.8

10.2 
21,0

3,8
89.8 

100,0

30,7
5.3

77.5
8.0

13.3 
1,0 
9,0

17.8

87.8
17.8

5.5
12,2

100,0

Концентрат основной флотации . . . .
Концентрат контрольной флотации . .
Ютовый концентрат после второй пере-

ЧЯСТК11..................................... ....  ^
Цромпродукт первой перечистки

Сы%?от1ции'’°®
^̂ сходная руда

испытана схема двухстадииной флотации руды 
ДО'■'О JC перед первой стадией до —0,3 мм  и перед второй
®̂ Денной ПР** обогащении руды по схеме, при-
>̂̂—14 f  ̂  получены хвосты с содержанием золота
i’-’Ютапир" * заметно выше по сравнению с одностадийной

При Л схеме 1 при измельчении руды до —0,21 мм.
'^ее беднь РУДы по схеме 1 хотя и получаются хвосты бо-
^едсст^го содержанию золота, однако эта схема имеет тот
■'̂ '•'̂ ество ^  голову флотации возвращается значительное ко-
^’̂ а̂мы п промпродуктов (около 50% от руды),

и в голову процесса, ухудшают условия фло-
испь потери золота с хвостами. В связи с этим

^Родуктой руды по схеме 1, но с перечисткой пром-
Jiocca. ^ отдельном цикле без возвращения их в голову про-.

флотационных опытов с  отдельной перечист-
аплптя°о^^^°® были получены хвосты перечистки с содержа- о—9 д выходе хвостов около 70% от пром-

' в хвостах перечистки пром- 
указанные промпродукты, 

ышают содержание золота
»#

ч,



лчдредставленной на рис. 1, при степени измельчения —0,21 
(60—65% —0,074 м м).

При обогащении руды по указанной схеме в замкнутом цикле 
«а полупромышленной установке получены следующие показа*

Исходная
руда

Известь
"О.Зкг/т

OiSQt,
Вода

£ 2.

штогемат-/50г1/п 
Аэрофлот "fSzIm 
СосноОов т ш  ‘5Вг/т 
В̂ а

СосноВое м ат -ЗВг/т 
Ксантогенат -BQzfm

7

Т

Готодый 
Л концеи- /прат

Готовый 1 концем- 
трат

ксотогеиат 
-50г/т 

, Соснодоемаш 
-ZOa/m

КсашогВ’ 
наш -50г/т

' ХВосты
1<1гЬ1ч4

ГотоВыИ-..,
Ш концентрат

Рис. 2. Схема обогащения руды при флотации 
в две стадии

Г к о и е н т о Т т е -7 ? ^ ^ ^  к о н ц е н т р а т а -10%; содержание
“ Держание золота в хвостах фло

1 . г/пг; извлечение золота в концентрат — 87,8/о-

Промышленные испытания

на небол^оп испытания по обогащению руды 
стью 5 0 -6 0  т/с«гк«^ фабрике производите
боток была ппггапл^ ^Ро^едення испытаний из горных
ния проба сульЛилнпй д ля данного местор ^̂
^  ^ сульфиднои руды весом 2274 т . Химический состай рУ̂



(10 содержанию отдельных компонентов колебался в следующиг 
пределах:

5 1 0 2 - 6 4 ,2 - 6 4 ,7 % ;  A s - 0 ,6 4 - 0 ,7 8 % ;

S общ. — 1,11 — 1,38%;

А Ь О з -  11,23 — 12,87%; 'F e a O g - 5 ,4 4 -6 ,6 8 % ;
Ли — 7,2 — 8,4 г/от.

В соответствии с данными предыдущих исследований и с уче
том имеющегося оборудования для проведения промышленных 
испытаний аппаратура фабрики была скомпонована по схеме, 
представленной на рис. 3.

При проведении промышленных испытаний подтвердились ос
новные показатели обогащения сульфидной руды, полученные на 
полузаводской установке. Было установлено, что для флотацион
ного обогащения руды достаточной является степень измельче- 
шя до —0,21 мм с выходом класса —0,074 мм не более 65%.

Установка отсадочной машины в цикле измельчения с довод
кой гравитационного концентрата на концентрационном столе по
зволяет извлечь в голове процесса в богатый концентрат не ме
нее 20% золота при выходе концентрата 0,6—1,0% с содержанием 
в нем золота 160—200 zjm. Гравитационный концентрат имеет 
^̂ ледующий химический состав:

A s— 15fi: S — 7,8% ; S i0 2 -2 0 % : Р е 2 0 з -4 2 % :
AbOj — 2,2% ; С — 2,11%; Au — 163 и Ag — 31 г/m.

Гравитационный концентрат содержит 237о класса +0,21 мм н 
'.5% класса —0,074 мм.

о период испытаний на фабрику подавалась рудничная вода 
«есткостыо 78°. При флотации на воде с высокой жесткостью в ка- 
®стве регулятора среды применялась сода при расходе 0,5 кг/т. 
pH этом несколько повысился и расход флотационных peareinoB. 

Уточненный в промышленных условиях реагентный Режим фло- 
"Рбдставляется в следующем виде: расход соды 0,5 г/ .

медного купороса — 400 и бутилового к с а н т о г е н а т а  (активность
Ч ) - - 4 0 0  г/т  при загрузке его в 4 точки (см. рис. 3); ^сново™

г//п при дозировке в две точки; аэрофлота
°^ная флотация протекала при Ж :Т = 3 :1 .  гланиев

(со̂ оп ^ высоким содержанием мед-
Je ^Р»^ание углерода 3,5%) флотация сульфидов протекает мед

и для завершения ее требуется 50—55 мин. жпптяинон- 
НЫЙ промышленных испытаний был eg zjtn.

ср еятм  содержанием золота ок^оД^^^^^^ •
Золотя ^ромпродукт контрольной „а контрольную.
®Txonu основной флотации, поступающи флотации

с содержанием 1,6 г / т  и отвальные хвосты флот
^^одержание золота 1 г /т . ' 2 5 1



Исхо^чоя 
pyffo Звмм
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Испытания проводились при разном выходе флотационных 
концентратов. Химический состав флотационных концентратов 
в зависимости от их выхода приведен в табл. 2 и их гранулометри
ческая характеристика — в  табл. 3.

Химический состав флотационных концентратов 
в  зависим ости от их выхода

Т а б л и ц а  2

выход, Составляющие, %

Ч Аз S SIO, А!,0, FcjO, СаО С Ли, г}т

6.3 41,5 14.2 13,2 0,7 10,6 46,58,2 9.2 27,9 12,3 17,1 0,7 12,4 66,3
М м 12.1 29.7 10,3 20,9 0.6 14,0 87,0
5,6 8,5 13,0 28,6 10,3 24,2 0,6 97.3

Т а б л и ц а  3
Гранулометрический состав флотационного 

концентрата

Класс, мм
ВЫ.ХОД, а

класса суиыариый

0.21 3,0
0,15 2.5 ъ
О.Ш 6,0 11,5
0,074 8.0 19,5

—0,074 80,5 100,0

И т о г о .  . . . 100,0 —

промышленных испытаний по переработке золото- 
сто-гл арсенопиритной руды с высоким содержанием угли-

сланцев были получены следующие показатели обо- 
и Во извлечение золота в гравитационный концентрат— 2 0 /о 
11Схо„У^°'^ационный~-б7%; общее извлечение золота — 87% от 

'^одержания в руде. Получены продукты обогащения: 
при ^[^^онный концентрат с содержанием золота 160—2UU г /т  
Н[1Р., его 0,6~ГОо/п- флотационный концентрат с содержа-
^Рата zjm  при выходе его 8—9%; общий выход
^йостк, ® среднем около 10% с содерж анием золота 70 г /т .

», флотации отошли с содержанием золота 1,0 1,^
Руды ^ представлена схема обогащения

’ Р^Дложенная на основании проведенных исследовании.
9КЯ



АСХВШВ
рдда Регулятор среды , 

медный купорос ~0,s кг/

Qepemiontî иа стопе

I
Копией-

Отвгдотш
концентрат

Измельчение

Отсадка »
хвосты 
отсадка

fppam
Прон-

лродукт

L _
Слив -0,208мм

(класса-0,07‘i мм
SZ-65V.)

Классификация
Пески

L -

Перемешибание

Основная флотация (2D пин)

Ксантогенат ~ iSOz/m 
Аэрофлсп) -  ZO-Zb г/т 
Соснодов масло - 50г!ш

Ксантогенат - foo- ШОг/ш 
Сосновое тела
(через iOnuH dchoShou ф л т т }

/  концентрат 
(Z-3MUH)

____ \
Концентрат
основной.
флотации

Хдосты
оснодной
флотсиии

/  перечистка 
_____ (5 мин)

Концен- (}роп‘
трат продукт

Г перечистки

Ксантогенат̂  ̂' 8 начале ф/omjm
и 50г/р 8 сереШ 
флотации

Контрольная флотация 
(30'35 мин)

П перечистка 
(2-3 мин)

Пром- 
продукт 

и оеречистки

J

Промпрадукт,
контрольной

флотации Тдостыфлотации

Отдел

ГотаВый
концентрат

Рнс, 4. Рекомендуемая схема обогащения сульфидной рудь*
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Ю. и. Развозж ат

ОСОБЕННОСТИ ОБОГАЩЕНИЯ СРЕДНЕЗЕРНИСТЫХ 
ФРАКЦИЙ РУД НА ВИНТОВОМ СЕПАРАТОРЕ

При обогащении среднезернистого материала зоны выветрива
ния карбонатитов, содержащего как свободные зерна пирохлора, 
нзгнетита, гематита и апатита, так и их сростки, стремятся к пз- 
влеченпю свободных ниобий- и железосодержащих минералов 
крупностью менее 2 мм гравитационными методами при мини
мальном извлечении сростков тяжелых минералов с апатитом и 
карбонатами, а такж е свободного от сростков апатита.

Эти условия вызваны, во-первых, технологической необходимо
стью, связанной с выведением большей части сростков в хвосты,, 
которые обогащаются затем в отдельной ветви после доизмельче- 
Й1Ш, во-вторых, целесообразностью уменьшения количества мате
риала, поступающего на доводочные операции методами магнит- 
нон и электрической сепарации.

Опыты по обогащению этой фракции руды (пески класснфика- 
трра}, проведенные на сотрясательном столе и винтовом сепара- 
оре, показали, что оба аппарата дают практически одинаковые ре- 
ультаты (табл., I), не обеспечивающие эффективного разделения 

пнрохлора и апатита.
ПОР ®Ь1явления причин, обусловливающих низкую селектив- 
ТОР продукты секторного делителя винтового сепара-
Каз ^подвергнуты минералогическому анализу, который по-
CDop̂ * "̂ 1°  ̂ секторах 6, 7 и 8 пирохлор находится только в виде 
ш  содержание апатита и крупность свободного пиро- 
Улал̂  ^ ^блезосодержащих минералов увеличиваются по мере 

ячейки секторного делителя от внутреннего борта впнто- 
о Желоба,

данные свидетельствуют о том, что при извлечении 
зерен пирохлора, магнетита и других тяжелых 

трат п которые переходят в промежуточные секторы, концен- 
Р^^Убо^ивается свободным апатитом и его сростками с пиро- 

Р?0 ^^^-^счение последнего только в сектор 5 в пересчете на
Др° '̂^^®*^яет примерно 28%.

Дала продукта сектора 5 на винтовом сепараторе не
эффекта, так как основная масса пнрохлора 

— 2-1-0,42 Ш 1 вместе с апатитом сосредоточивалась 
сгй 4 и 5, причем некоторая часть ппрохлора такой крупно-

«^влекалась в секторы б, 7 и 8 винтового сепаратора.
1дне п!! °^°^зЩении руд можно привести примеры, подтверждаю- 
'‘̂ зстся наблюдения. Так, в американской ’значение неудовлетворительному “^влешн 

««нералов к р у п н о с т ь ю ^ 2,4-f-0,6 иш при обогащеник на 
^Ленных моделях винтовых сепараторов [IJ. 255>
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Для окончательного выяснения характера распределения зерен 
различной крупности в потоке винтового сепаратора были прове
дены опыты на синтетической смеси ильменита и кварца крупно
стью —2 мм. Опыты проводились на лабораторной модели винто
вого сепаратора диаметром 380 мм с постоянным шагом, равным 
200 мм, и с поперечным сечением желоба в виде горизонтального 
эллипса с соотношением осей 1 :2 (рис. 1).

Из рис. 1 видно, что для получения высококачественного кон
центрата необходимо из материала, поступающего на винтовые 

%

' 110014 на винтовом сепараторе:
1.  -0,1+0,074 мм;  2,  -0.15+0,1 мм\  3- ~
-0,42+0,21 м м ;  6.  -0,074 мм;  6,  -1,0+0,42 мм,  7.  -2 ,0+1,0 м м

^^параторы, предварительно вывести тяжелые 
>42 MAij В противном случае стремление^пмучить 

тр̂ . ^^^-^^чение крупнозернистой тяжелой фракции 
осо; разубоживанию концентрата. Так, для выход

/о ильменита крупностью менее 0,42 мм ._пат мо-
*онцектрата 7,5—10%. И только при выходе 50% в %i.« и
ЛПП1 "залечено 95% ильменита крупностью 1 +  ■
'""“ь 70% ильменита крепостью - 2  +1 ли. ( i : " - *); „„еду- 
смат1° " ““ 'Ужило основанием для изыскания „„„c^ro пн-
poj. предварительное извлечение ^щ55и*доизвле-
Чени ^ магнетита (крупнее 0,42 мм) с винтовом
S  более тонкой части тяжелых ”р„анта схем

Раторе. В этой связи представляют интер А 
 ̂ ИРГИРедмет



Т а б л и ц а  2

Р езультаты  оСогашения среднезернистого материала отсадкой 
и на винтовом сепараторе

Продукт

Выход, к Литиокпсь шюОня. N

ус.юимос
содержание

нзплечснис

Концентрат отсадки *

Х в о с т ы ..................... ,

Исходный (пески клас
сификатора) . , , . ,

39.5

60.5

100.0

Продукт секторов 1 , 2 , 2,5 ^

То же, 3 ................. .... . 3.7

То же, 4 . . . . . .  . 6 .4 .

То же, 5 ..................... . 18,4

То же, 6 . ..................... 1 39,0 '

То же, 7, 8 ..................... \ 30,0
Исходный, (ХВОС.ТЫ от- \

С.ад.ки') ..................... Л  100.0

12,6 7,62

154,4

64,5

100,0

163.0

155.0

138.0 

84,7 

53,6 

31,2

64.5

148,0

43,8

61,0

39,0

100,0

и
и .

6,3

8.9

13,7

24,2

32.4

14.5

100,0

28.9

46,9

11.3

9,4

18.3

39,0

содержание

ИЗОЛСЧСИНЦ

8,16

13,8

11,55

27,7

72,3

100,0

а-вU X ej tj _
n О ОХИ

12,5 ■ 2.2

14,38 16,6 3,8 15,0 ■ 10,8

19,75- 9,0 >

17,7 23,4 16,9

14,0 

10,5 .
13,5

39,1 

22,5 ,
61,6 .44.6

13,96 100,0 72,а

в а р и а н т  I 
Исходная руда  

~2мм
Грохочение

*0jfZ(O,S)MM

Отсадка

- 0 ^ 2 (0 .5 )м м

Концентрация на вин
тового сепараторе

Хбосты
Концентрат

Вариант II 
исходная руда

Отсадка

Концентрат
/босты

Концентрация на бин- 
тобом сепараторе

I
~W М

дыход
Ю0%

юСл(О

Концентрат Хвосты

Рис. 2. Варианты схем (/, / / )  обогаще
ния с предварительным извлечением 
крупных тяжелых минералов отсалкоП

Рнс. 3. Обогатимость пнрохлора и апатита при 
концентрации на различных аппаратах:

/ II 2 — ш ф охлор; 3 \\4 ‘ — апатит; 1 н 4 — концентра
ция отсадкой и на акитолом сепараторе; 2 и Л — кон
ц ентрация >Ш сотряслтсльном СТОЛС ИЛЦ DUUTODOU СС' 

параторе



(рис. 2 ). Вариант с грохочением наименее приемлем, так как при 
больших объемах материала, поступающего на грохочен не, будет 
происходить интенсивный износ сетки грохота. Вариант И, преду* 
сматривающий последовательное обогащение на отсадочной ма
шине и винтовом сепараторе, является наиболее приемлемым.

Опыты по варианту I I  проводились с  использованием плекси
гласовой лабораторной отсадочной машины. Режим подрешетной 
отсадки при этом был следующий: ход днафрагмы 10 jwa{; число 
ходов диафрагмы 250 в минуту; произврдительность 4,6 т/ч на
1 м^; расход подрешетной воды 44 м^/т -ч  на 1 м^; плотность пита
ния 50% твердого. В качестве постели применяли стальную дробь 
диаметром 3—4 мм.

Концентрация на винтовом сепараторе проводилась при произ
водительности 0,3 т!ч и плотности питания 25% твердого.

Из табл. 2 видно, что в результате обогащения по II варианту 
извлечение ниобия в концентрат, условно содержащий 151% пятн- 
окиси ниобия, составило 72%. Как показал минералогический ана
лиз, в хвостах концентрации (секторы 6, 7 и 8) свободного пнро- 
хлора не обнаружено. Следует отметить, что при столь высокоу 
извлечении пирохлора в концентрат извлечение апатита не превы
сило 38%. Сопоставление полученных результатов с  даннымн кон* 
центрации на сотрясательном столе или винтовом сепараторе 
(рис. 3) показывает, что в случае последовательного обогашення 
на отсадочной машине и винтовом сепараторе возрастают селек
тивность процесса концентрации и извлечение пирохлора. KpoJ*̂  
того, отпадает необходимость в перечистке промпродукта на со* 
трясательных столах, так как в нем не содержится тяжелых мине
ралов крупнее 0,42 мм и он может направляться для перечистки

на винтовые сепараторы.

Выводы
1. Лабораторный винтовой сепаратор при о б о г а щ е н и и  среди̂  

зерннстои руды не обеспечивает извлечения в качественный коП' 
IJpfn do "иро’^лора, магнетита, гематита и  и л ь м е н и т а  крЯ' 

Тяжелые зерна этой крупности с о ср ед о т о ч и в а ю т  
Р^^У®®*®нном минералами легкой ф р а к ц и и ,  

пеоечном Распределения тяжелой ф р а к ц и и  в п
n o S Z o M v  лабораторном винтовом cenapawPJj
сепараторов место и на промышленных м о д е л я х  винт

разно .минералы тяжелой фракции целе^,'
винтовом cenaDaiJne*4°“ "‘’'^•"едующим обогащением хвост 
деаения тяжр/пЯ f  Это позволяет повысить эффективное! _Р
мыл ^ ч ш т Г к а ,"е с х в о °п п ^ ^ ''‘' ”‘'  обогащаемой рудь. и «м J у шить качество получаемых концентратов.

т  h ЛИТЕРАТУРА

Mining °о1п°и%0?1бГ'м 7 " '“ °"
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М , л ,  Певзнер, О. Г, Перфильев

Ф Л О Т А Ц И О Н Н О Е  Р А З Д Е Л Е Н И Е  КО Л Л ЕК ТИ В Н О ГО  
К О Н Ц Е Н Т Р А Т А  Д А РА С У Н С К О Й  Ф А БРИ К И

На Дарасунской фабрике при флотации возникают трудности 
в разделении коллективного концентрата. Одна из них связана 
с необходимостью максимального удаления арсенопирита и блек
лых руд из медного продукта, так как к медным концентратам 
предъявляются жесткие требования по содержанию в них мышьяка. 
При этом необходимо обеспечить минимально возможное содер
жание меди Б мышьяково-пиритном концентрате во избежание 
чрезмерного расхода цианида при выщелачивании огарков после 
обжига этого концентрата. Трудности в разделении коллективного 
концентрата в значительной мере обусловлены сложностью его 
минералогического состава, определяемой наличием двух генера
ций арсенопирита, присутствием наряду с халькопиритом флото- 
ак1ивных блеклых руд, а также тончайшим взаимным прораста- 
йием ряда минералов.

В связи с указанными особенностями возникла^необходимость 
провести исследование по разработке оптимальной схемы и ре
жима селекции коллективного концентрата, которое осуществля
лось авторами в Иргиредмете в 1962 г. В настоящей статье приво
дятся основные результаты этого исследования.

Исследовалась проба воздушно-сухого коллективного кон
центрата, отобранная непосредственно на фабрике. Резуль- 
Таты ее химического и минералогического анализов приведены
S табл. I и 2 .

Т а б л и ц а  1

Химический анализ коллективного концентрата

OtifQu н
*'«МСНТЫ SlOj A!jOj СаО MgO МпО PjO. тю, Fe о̂бш Си Аз РЬ Zn

Содержание, % 4Д 1.3 0,64 0,36 0,04 0,07 0,47 37,9 42,96 1,76 5,51 0,95 0,89

 ̂ Медь представлена первичными и 
незначительной мере окисленными Ф Р ^ |^оллективном ^ 

Распределение меди по минерал _ ^ табл. 3. «тпя-
(данные фазового анализа) привод^^^^  ̂ свободном со 

^^Удные минералы в основном / |5 —20%) находится в 
срос  ̂ некоторое количество (



Халькопирит чаще всего срастается с блеклыми рудами и сфа- 
лернтом, иногда с арсенопиритом и пиритом. Блеклые руды на
блюдаются в сростках с пиритом и халькопиритом, иногда со сфа- 
леритом. Арсенопирит наблюдается в виде частых ассоциаций 
с кварцем, реже с халькопиритом и пиритом. Величина сросткоп 
колеблется от 0,1 мм до субмикроскопических размеров (0,001—
0,005 мм). Преобладающие сростки 0,03—0,05 мм. Мышьяк в кол
лективном концентрате присутствует как за счет арсенопирита, 
так и за счет блеклых медных руд.

Т а б л и ц а  2
М инералогический состав коллективного 

концентрата

Минерал Содержание,
К

Пирнт , ....................................................... 72
Арсеноппрпт. . .................................... .... 13
Халькопирит............................................ ... 3
Блеклые р у д ы ............................................ 2
Галенит 1
Сфалерит . . . . . . . . . . . . . .
Кварц, полевые шпаты, слюда, карбо

1

наты ............................... .......................... 8

И т о г о ,  , . . . . >. 100

Т а  б л и ц а  3
Распределение меди в коллективном концентрате 

по минералам

Минералы иедн Содержание 
«еди, к

Распределение 
мсдн, К

Халькопирит 0,94 52.80
Блеклые руды . . . . . . 0,78 43,80
ОклсленЕ«ые соединения ! 0,06 3,40

Итого меди, % , . 1,78 100.0

ОТНО-UO данным рентгеноструктурного anaj 
сятся к группе сульфосолей мышьяка и сурьмы весьма 
ного состава.

В настоящее время Дарасунская фабрика работает по схеМ 
представленной на рис. 1, В результате селекции коллекти

[центпатя н.-, ......... . медно-пири-*’ "̂  "
приводятся

на рис. 1 . ь  результате селекции коллсм—- 
концентрата^ на фабрике выделяются медно-пиритный и зол 
мышьяковыи концентраты. В табл. 4 приводятся результаты  
ъ1£КЦИИ«
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Из данных табл* 4 видно, что действующая на Дарасунской 
фабрике схема флотационного разделения не обеспечивает долж
ной селекции и является далеко не рациональной ввиду необходи
мости транспортировки на большие расстояния значительного 
тоннажа убогого по меди медно-пиритного концентрата и высо-

Исходная руда 

Лро̂ ление
1 к

Измельчение до-О.Змм 

Отсадка

Классигрикация

J ---------------1
Концентрация на столе

Коллективная (рлотация Гравитационный
Г

Концентрат

Классид}икация д 
гидроцикло т х

] концентрат 
Хдосты

Классификация в  
гидроциклонах

Слив Пески Слив Пески

Ггщение

Пески CauBB
оборот

Классификация

Пески

I
Пере(рлотация

г
Контакт с актаВиро • 

банным углем

концентрат 
\______

ШЬ В
оборот

Хвосты 8 
отвалКонтакт с известью

1----------
Селективная флотация

f-------------------------}
^^едио-пиритный Золото-мышьякоВьш  

Ш центрат концентрат
Рис, I. Технологическая схема обогащения руды на Дара- 

суисксй фабрике

*<ого расхода цианида при выщелачивании огарков мышьякового
*^Родукта.

Исходя из этого, основное внимание при исследован]т было 
Haijpagjig^Q на изыскание схемы селективной флотации, позволяю
щей не только получить высокие качественные показатели, но и 

олее рационально использовать продукты селекции,^ 
Исследование проводилось по двум направлениям: 
и  по схеме последовательного подавления арсенопирита Р 

з^Цевокислым калием и пирита известью;



Т а б л и ц а  4
Качественные показатели селекции коллективного концентрата 

на Дарасунской ф абрике

Продукт
Вьиод, Содсржакпе, N Извлечепне, х

а Сц As РЬ Zn Си Ав РЬ Zn

Л\едно-пиритный 
концентрат . . 45,5 1,91 2,85 1,49 0,62 50,8 22,3 61,4 50;

Мышьяковый кон
центрат . . . . 54,5 1.54 8,36 0,78 0,50 49,2 77,7 38,6 49,3

Коллективный
концентрат . . 100,0 1,71 5,85 1Д 0,56 100,0 100,0 100,0 100.0

2) по схеме совместной депрессии пирита и арсенопирнта 
известковой среде в присутствии маргандевокислого калия.

КомектиВный концентрат
Известь U кг/т

У
Измельчение до 55 % -0.0 7U мм

. МарганцеВокислый
у / '  "  калий гкг/т  

Перемешивание 20мин
БутилоВый ксантогенат tDz/m

.Спг14пЯпр мпплп 9Пр/тСоснодое масло 20 г!т
!  медная флотация (Змии) .

Бутиловый ксантогенат 50г/т 
< Сосновое масло ^Ог/т

/медньш
концентрат У /

и  медная флотация (11 мин)
Имедный

концентрат

Лоиэмельчение до 100%~D,D7Qm m

Мышьякодо-лиритныи
концентрат

П перечистка

I  перечистка

<---------------- 1
1 медный.I I  медный 
лромпродукт

и  медный В медный 
концентрат промпродукт

Рис. 2. Рекомендуемая схема флотационного разделе
ния коллективного концентрата Дарасунской фабрики

Было установлено, что коллективный концентрат может 
успешно разделен по второму варианту схемы селективной . 
ции с получением высококачественного медного к о н ц е н т р а т а  

обезмеженного мышьяково-пиритного продукта. .«у
в флотации по указанной схеме (рис. 2) приведем
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Т а б л и ц а  5-
Р е з у л ь т а т ы  флотации по схеме совместной депрессии пирита 

и арсенопирита

Выход, Содержание, К Иамеченнс, «
продукт И Си As РЬ Zn Си Аз РЬ •Zn

|недиый концент
рат . . . . . . 3,7 23,0 1.75 9.9 8,6 51,2 1.2 39,4 37,4

II медный кон- 
цетрат . . . . 5,9 П,9 3.2 6,6 6,9 41,4 3.6 43,2 42,1

Обгедияепный 
иедный кон
центрат . . . i 9,6 17,2 2.8 8.0 7.0 92,6 4.8 82.6 79.5'

•Чышьяково- пи- 
ритный концен
трат ................... 90,4 0,14 5,88 0,18 0,14 7,4 95,2 17,4 20,5

Коллективный 
концентрат . . 100,0 1,78 5.6 0,93 0,85 100,0 100,0 100.0 100,0

Опытами по флотации исходного концентрата при различнои 
степени измельчения его (рис. 3) установлено, что поведение мед- 
ччх п мышьяковых минера- 
'10В при этом далеко не одина»
fiOBO.

Из характеристики кривых на 
'• 3 видно, что если извлечение 

в медный концентрат по 
у  повышения тонины помола
S ^5,6% класса 0,074 мм до 

/о возрастает на 5,5%, то сте- 
перехода мышьяка в мьь 

ьяковый продукт резко умень-
тогп̂  ̂ 21,4%). Кроме
вле ^^РЯДУ с повышением из- 
' чения меди в медный концен- 

и?J  увеличивается и содержа- 
® мышьяка. Это обстоя-

^ 60 
§;
%̂ J»

®'^тественно, затрудняет 
... ор оптимальной крупности

30

20

/ п .

/ 2У N . \
L

п 7л л'П яа тSU иа tu V-
Содертиие класса ■'О.ОУЧмп

Рис. 3. Зависимость «зэлече1П1Я медо 
и мышьяка в одноименные

^ '̂^^имальной крупности
Чтп Однако, учитывая, и мышьила о ......... — :„„uua кол
8oqn„ ^°^ь1шением тонины помола траты от “f.pHJoaTa-

стают потери ценностей при и.
’̂ Ponv̂  мышьяково-пиритного 

измельчать
ктивный концентрат до 55—56 /о —0,074 флотации

СраЛ результаты были получены в характе-
расходом перманганата окислителя

кривой видно, что с повышением д Р

rflCfVl MUJ1V* --------  •
I ^  извлечение меди; 2 -  измечеиие мы- 

.шьяка

ММ,



с 0,25 до 2 кг/т происходит непрерывное возрастанпе депрессии 
арсенопирита в ходе медно-пиритной флотации. Дальнейшее уве- 

0/ личение загрузки окисли-
теля вызывает резк̂ ^ю актц. 
вацию флотации арсенопп- 
рита.

Аналогичные результата 
были получены и в серии 
ОПЫТОВ' с различной продол
жительностью перемешива
ния пульпы с пермангана
том калия (рис. 5). Опыты 
показали, что в интервале 
времени перемешнвашш 
10—20 мин в ходе медной 
флотации наблюдается наи
более высокая степень де
прессии арсенопнрита. По 
мере увеличения продолжи
тельности воздействия окис
лителя на поверхность мы
шьяковых минералов д^

Рис. 4. Зависимость извлечения мышья
ка а мышьяковый концентрат от рас

хода марганцевокислого калия

прессированный ранее арсенопирит начинает вновь активироват 
Полученные результаты позволяют сделать заключение о том, 
повышенная продолжительность 
перемешивания пульпы с перман
ганатом калия, равно как и из
быток его, повышают флотируе- 
мость арсенопирита. Причину 
этого явления трудно определить.
Можно лишь предполагать, что 
степень гидрофобизации поверх** ^ 
ности арсенопирита в процессе ^  
окисления перманганатом калия 
обусловливается изменением 
прочности закрепления продук
тов окисления на минерале, за
висящем в равной мере как от 
концентрации окислителя, так и 
от продолжительности переме
шивания пульпы с ним.

Для осуществления достаточ
но полного удаления мышьяка из 
медного концентрата необходимо 
было: во-первых, обспечить в ходе медной флотация 
депрессию арсенопирита, во-вторых, с о з д а т ь  условия, пре 
щие переходу во флотационную пену блеклых 
РУД.
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Наличие промежуточных разностей между теннантитом и тет
раэдритом и сравнительно высокая их флотоактивность затруд
няли решение этой задачи. С блеклыми рудами связано до 40% 
иедн от содержания в руде.

Тем не менее за счет короткой продолжительности медной фло
тации (2—3 мин) при «голодном» реагентном режиме удается по- 
дз-чить «медную головку» с весьма незначительным содержанием 
в ней блеклых руд. Так, например, содержание меди в I медном 
концентрате, полученном после 2—3-минутной флотации при рас
ходе собирателя 10 г /т  и вспеннвателя 20 г/т , составило 23—25% 
я мышьяка 1,4—1,8%, в то время как II медный концентрат, от- 
флотированный в течение 10—12 мин при более высоких дозиров
ках реагентов, содержал меди 7—9% и мышьяка 3,5—5%.

Эти результаты указывают на то, что флотация блеклых руд 
значительно отстает по времени от флотации халькопирита. Поль-
з)ясь этой особенностью п применяя незначительные дозировки 
реагентов, можно регулировать степень селективности минерали
зации пены в медной флотации.

Выводы

I }• Известь при селекции коллективного концентрата Дарасун- 
ской фабрики является сильным подавителем не только пирита, но 
я арсенопирита. При расходе извести 4 Kajm (0,020% СаО 
® лульпе) наблюдается глубокое подавление флотационной спо> 
собности пирита. При указанном расходе извести в камерный про
дукт переходит^ кроме того, и 70—75% арсенопирита. С добавле- 
яем перманганата калия в количестве 2 кг1т достигается еще 
олее глубокая его депрессия. В хвостах флотации при этом кон- 

центрируется до 95—98% арсенопирнта.
Большое влияние на флотируемость арсенопирита оказывает 

только количество дозируемого окислителя, но н продолжитель- 
сть воздействия его на минерал. Высокие дозировки перманга- 

и длительное перемешивание пульпы с ним вызывают 
тивацию арсенопирита.

JJ * “̂ ^рактерной особенностью испытанной пробы коллектпв- 
3JJ ’концентрата Дарасунскон фабрики является наличие в ней 
ии *̂ ^̂ *̂ ьного количества флотоактивных блеклых руд. Варьируя 
бпоят'^^^'^^^ьность флотации и применяя невысокие загрузки со- 

^ и вспеннвателя, можно добиться соответствующего раз- 
блеклых руд и арсенопирита.



М, л , Певзнер, С. Я. Шубит 
Н О В Ы Й  З А М Е Н И Т Е Л Ь  К Р Е З О Л А  П Р И  ФЛОТАЦИИ 

С В И Н Ц О В О -Ц И Н К О В Ы Х  Р У Д

в  практике флотации свинцово-цинковых руд» содержащих 
значительное количество пирита, чаще всего в качестве вспеннва- 
теля применяется технический крезол— продукт перегонки камен
ных углей. Являясь наиболее сильным реагентом для свинцового 
блеска, он менее интенсивно флотирует пирит. Несмотря на ука
занное свойство, способствующее разделению галенита и пирита, 
применение крезола при селективной флотации свинцово-цинковых 
руд в последние годы стало ограничиваться из-за его ядовитости. 
Сточные воды даже при минимальных концентрациях крезола не
отвечают требованиям санитарных норм и практически не поддаются очистке.

Исходя нз этого, проблема замены крезола нетоксичными а
в то ж е время достаточно эффективными вспенивателями стала
актуальной и приобрела в последнее время важное практическое значение.

В этом направлении в ряде научно-исследовательских ннстй’ 
тутов уже достигнуты некоторые успехи. Так, работами 
И. Н. Плаксина, А. М. Околович и др, [I] установлена возмож* 
ность замены крезола новым реагентом Д С  (детергент «Совет* 
скин»). В Гинцветмете А. Н. Лившицем и др, (2] проведены большие 
работы по разработке и внедрению в промышленность ряда hobî ' 
высокоэффективных нетоксичных пенообразователей (ОПС*Ь» 
высшие спирты нзобутанола п др.), которые могут служить заме
нителями крезола при флотации полиметалличес1ШХ руд-

В  Иргиредмете установлена возможность э ф ф е к т и в н о й  замени 
крезола при флотации окисленных свинцовых руд п р а к ти ч еск и  не
токсичным окисленным рисайклом, относящимся к  классу высши- жирных кислот изостроения.

Определенный интерес представляют исследования по 
крезола низшими жирными кислотами фракции С?—Сд при Ф . 
тацип свинцово-цинковых руд, проведенные в И р г и р е д м е т е  и- 
примере одного нз месторождений Забайкалья.

Ниже приводятся основные результаты этих работ. ИсслеД 
лась проба свинцово-цинковой руды, отобранная на одной в действующих фабрик Забайкалья;

Химический состав пробы приведен в табл. 1. , 1

^(имический состав пробы св и н ц о в о -ц и н к о в о й  рудьь ^
7 П Г Т Т ~ |   ̂ '— —  '

Минералогический состав руды довольно разнообразен. Из 
рудных минералов присутствуют пирит, сфалерит, галенит, церус- 
сит, пироморфит, плюмбоярозит, англезит и арсенопирит. Неруд
ные минералы в основном представлены карбонатами. Кварц 
имеет подчиненное значение. От общего содержания в руде свинец 

'на 56,6% представлен галенитом, остальной — окисленными мине- 
- ламй (табл. 2).

Т а б л и ц а  2

Минералы Содержание 
свлнца. %

Раслределспие 
свинца, к

0,17 з д
1,70 31,1

Пироморфит . . . . 0,20 3 7
Плюмбоярозит . <» . 0,30 5,5

3,10 56,6

И т о г о  . . 5.47 100
* \

в сульфидной форме (на 93,4%).
взаплтпппгчг. сложным характером рудных ассоциаций, тесным 

минералов между собой, наличием тонкой
срастаний ^  включений со сложными извилистыми границами

нитрли *̂ 55 были испытаны как уже известные заме-
®Ь1сшир ОПС-Б, ОПС-М, ДС, окисленное флотомасло н

изобутанола (фракции 138—175°), так и впервые 
р ^ у мьге для этой цели низшие жирные кислоты фракции

шокарбоновых кислот жир- 
одуктом при получении вы
[Л,
/ютное число 370—410 /с. 
i; карбонильное число 5,2 
ляемых 0,2—17о.
:лот фракции С?—Сд перех 
:ся: недефицитность лсход 
ешевизна (40 руб1т) и вы-

глись по технологическоГ! 
|)абрики (рис. 1), реагент- 
. 3.

‘̂ ^^0 а'1^”РУ®'^ость оценивалась по выходу концентратов, извлече- 
свинттл концентраты свинца и цинка и потерям цинка

зодом ^ концентрат. Лучшие результаты по сравнению с кре- 
Ц  С f f r ” ®спениватели ОПС-Б и низшие жирные кислоты фрак-

7 'Х^Э, « 1  , ^



Т а б л и ц а З
Реагентный режим действую щ ей фабрики в  период отбора проб

Место подачи реагентов Наииеиопаиие реагентов Рааод,г/я

Измельчение

Основная сульфидная свинцовая 
флотация

Контрольная сульфидная свинцо
вая флотация

Основная окисленная свинцовая 
флотация

Контрольная окисленная свин
цовая флотация

Основная цинковая флотация

Контрольная цинковая флотация 
Перечистные операции свинцо

вого концентрата

Цианистый натрий 
Цинковый купорос 
Сернистый натрий 
Бутиловый ксантогенат 
Крезол
Бутиловый ксантогенат

Сернистый натрий 
Бутиловый ксантогенат 
Крезол 
Крезол

Известь "
Медный купорос 
Бутиловый ксантогенат 
Бутиловый ксантогенат 
Цианистый натрий 
Цинковый купорос

100
400
100
30
60
10

800
50
45
45

1500
500
30
21
50

200

В табл. 4 приведены результаты флотации в за м к н у т о м  цикл 
с крезолом и указанными заменителями.

Т а б л и ц а  4

Сводные результаты опытов по флотации в замкнутом цикле____
Извлечение.

Н
Расход DcncHH- 

ват&1Я, г!т Продукты обогащеиия
Выход,

%

Крезол, 150 

С ,— Се, 70 

ОПС-Б, 150

Свинцовый концентрат 
Цинковый концентрат 
Хвосты . . . . . . .
Свинцовый концентрат 
Цинковый концентрат
Х в о с т ы .................... . .
Свинцовый концентрат 
Цинковый концентрат 
Хвосты . i .

10,40
13,95
75,65

8,30
15.00 
76,70 
11.6 
15.4
73.0

Содержание,
«

свиицз

43,00
1.12
1,05

54,30
0,60
1,16

37,5
0,78
1,23

Ш(|1ка

6,53
54.У0

1,95
3,43

54,80
1,80
5,о5

54,1
1.7

csKUua

81,70
2,86

15,44
8Л50

1,64
15,86
79,7
2,2

18,1

6.90

15,00

%
%

Сравнение результатов флотации показывает, что йЗ"
ные кислоты фракции Ст—Сд обеспечивают не только лу 
влечение свинца по сравнению с крезолом, но и Qvje
селективными по отношению к свинцовым минералам. 
их применение обеспечивает снижение потерь цинка в 
концентрат.
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Для лучшей оценки роли ннзкомолекулярных жирных кислот 
фракции С?—Со при флотации свинцово-цныковой руды были про- 
оедены параллельные опыты по изучению кинетики свинцовой 
флотации с крезолом и низшими жирными кислотами.

При рассмотрении результатов этих исследований (рис. 2 и 3) 
иожпо отметить следующие кинетические особенности флотации 
сприменением жирных кислот.

Исходная руда 

Измель чение 1Z-13 % “О,

Осиобная РЬ флотация (15мин)
судьдзидиая

I перечистка

II перечитка V
Контрольная РЬ флотаиия (15мин,

Ш тц^трат
ОсиоВная окисленная 
флоюация (15 мин)

1перечистка

и перечистка

Т ̂/// перечистка ^

' И РЬ тцеитрат

Контрольная окислен' 
т я ц}лотаиия(15мин)

Основная Zn флотация (ЗОмин)

F

I  перечистка

I !  перечистка

/// лвречистка

гп концентрат

I контрольная Zn 
д}А0татя(15тн)

й  контрольная Zn 
(рлотация

Хдосты

Рис. 1. Схема селективной флотация руды на фабрике

550/ - ”̂ *^), пенные продукты содержат

свинца в этих продуктах соответ
Пока Л  "  28*2% ('=“ • Р"=- „ цинковых минералов заЯаж?,.,. разделения свинцовых и цин случае

контр^ьный период значительно выше у



применения жирных кислот. Так, потерн цинка при флотации 
с кислотами фракции С?—Сэ равняются 1,4; 3,95; 6,21; 15,48*)(), 
.а в опытах с крезолом соответственно 6,88; 13,73; 18,73; 30%.

9 8 / 2  
Врепя флотации

мим

Рис, 2. Кинетика свинцовой фло
тации с крезолом:

I — извлечение csinma в свинцовый 
конце1Гфат; 2 — извлечение ци»ка 
в свннцовыЯ концентрат; S —содср* 
жанне свинца в свинцовом концен

трате

80

$60
м

^0

20

О

------

♦

1

• /Ч ,

1

(

2 ^

/*9 МШ
Врвмя ф т т ацт

Рис. 3. Кинетика свинцовой фло* 
тацин с жирными кислотами 

фракции Сг-Сэ:
/  — извлечение свинца в свинцовый 
концентрат; 2 — извлечение и«»м 
в сниицовый концентрат; J  —содер- 
экаяне свинца в свинцовом коадеа- 

трате

Это указывает на то, что жирные кислоты обеспечивают^ 
•селективную минерализацию пенного продукта, повышая  ̂
трацию свинца в нем в 1,5 раза и уменьшая потери 
в 2—3 раза.

де-

Выводы

1 . Показана возможность пополнения и з в е с т н о г о  де
заменителей крезола при флотации с в и н ц о в о - ц и н к о ^  
шевым, нетоксичным и эффективным в с п е н и в ателем 
кулярными жирными кислотами фракции С?—Сд. нйзко̂ ®̂’
, 2. Применение сочетания бутилового ксантогената и 
лекулярных жирных кислот фракции C —̂Сд о б е с п е ч и в а  
ность снижения потерь свинца в хвостах.

3. Применение низших жирных кислот в 
флотации в качестве Бспенивателя 
получения свинцового концентрата 
цинка, чем в случае применения 
телей.

“J272 ‘

обеспечивает 
^ меньшим coAep̂ ^̂ jgjjji-с
крезола пли его
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О Р А Ц И О Н А Л Ь Н О Й  Т Е Х Н О Л О ГИ Ч Е С К О Й  СХЕМЕ 
О Б О Г А Щ Е Н И Я  С Л Ю Д Я Н Ы Х  РУ Д

Обогащение в слюдяной промышленности слабо механизирО' 
вапо II значительно отстает от роста механизации остальных нро- 
цсссов добычи. До сих пор выборка кристаллов слюды из жиль- 
йо» массы в большинстве случаев ведется немеханизированно, 
даниып процесс трудоемкий, извлечение слюды невысокое (по
рядка 60 /о) и наиболее полно извлекается крупная слюда, а мел
кая остается в хвостах.

За последнее врел1я на предприятиях слюдяной промышлен- 
ти процесс выборки слюды из руд начинает механизироваться, 

тип ^механизации пока незначительный. Так, на предприя-
с Алданслюда из всей добытой жильной массы
лета путем обогащалось только 25”/о. а из

‘’̂ ^зссы кристаллы слюды выбирались немехаиизиро-
о. в  тресте Мамслюда процент механизации не превышает 10.

решения проблемы механизации обогащения слю- 
noDo?? состоит в том, что кристаллы слюды и сопутствующая 
278^9 0 *̂''̂ ^̂ ^̂  одинаковую плотность. Так, плотность флогопита 
д1:оп мусковита 2,76 г/см .̂ Плотность пегматита, гнейса,

других сопутствующих минералов колеблется от 2,7 до 
практически такая же, как и у слюды. Это затрудняет 

Чолез» применения распространенных методов обогащения
д  ископаемых, основанных на различии в плотности.

*̂ Юлп причиной слабого развития механического обогащения 
руд является особое требование, предъявляемое к кри- 

таетсп*̂  слюды. По техническим условиям промышленной счи- 
IIJJW слюда, кристаллы которой освобождены от пустой породы 
W  пя свыше 4 смК Извлеченные кристаллы слюды за-

Р зделяются в зависимости от размеров на три группы.
^Р®°й группе относятся кристаллы слюды, имеющие пло  ̂

4 rrJ выше; ко второй — от 50 до 100 см :̂ к третьей
Метода». ^  Извлечение слюды такой крупности известными

Олтго!! °°°^ащения очень затруднено.Рода.^ кристаллы слюды имеют пластинчатое строение, а по 
поэтому возможно применение обогащения, о(> 

“«“'•о на различии в форме, которое в настоящее времЬ
* '■“’'■ИГел,,,, .273



лолучает большое распространение на слюдяных предпрлятлях 
Слюда отделяется от пустой породы по форме на вибрационных li 
барабанных грохотах. Но вместе с кристаллами слюды в концен
трат попадает также часть пластинчатых кусков пустон породы, 
которую трудно отделить обогащением по форме.

Несколько облегчает решение вопроса еще то, что при отра
ботке промышленных жил основная часть кристаллов слгоды (до 
957о) освобождается от вмещающей породы. В виде сростков п 
«комовой» остается небольшая часть слюды.

Для обогащения слюдяных руд Алданского месторождения 
применяются технологические схемы, включающие в качестве 
основного обогатительного оборудования вибрационные грохоты 
ГУП-III и ГУП-1, на которых слюда отделяется от пустой породы 
по форме на колосниковых решетах, изготовленных из уголкового 
железа.

Первая технологическая схема обогащения, включающая гро
хоты ГУП-П1 и ГУП-1, работающих последовательно, была раз* 
работана институтом ВНИИасбестцемент в 1953 г. и внедрен на 
участке Леглиер Тимптонского рудоуправления. Полученный при 
этом забойный сырец (концентрат) должен был отвечать соответ' 
ствующим техническим условиям. Однако предлагаемая проектом 
технологическая схема обогащения на практике оказалась несо* 
вершенной и позднее была существенно изменена. Было предло* 

,жено использовать грохот ГУП-П1 для первичного обогашбния, 
в процессе которого в обогащенный продукт извлекались все крн* 
сталлы слюды; грохот ГУП*1 для вторичного обогащения доводки 
обогащенного продукта с целью получения конечного слюдяяога  
концентрата. По данным опробования, проведенного Иргиредм̂  
том, механическое извлечение слюды в концентрат составляло^пр' 
этом 507о при засоренности конечного концентрата до Ю7о*
H S B O flH T P JIb n n rT f . A i i f i n w T , . . -------- ---------------------  о л  . . я / . ,  гг яг. Л/ПРЛ11ЧЕ*

.................. пргиредмета в lyo'z г. ре*
конструкция фабрики и опытно-исследовательские раоо
зультате этого повысилась производительность до 
ческое извлр-црнм» пл ало/ -------------

Испол^^^^^^ 90% (рис 1)̂  ‘̂ одержании спюды в конечном
ви 'Л  фабрики участка Лег-

комбината в 1961 г. сосм-

с в т я и  ™  аппарата взят г ® качестве осн о в н о го  о® ’
снтамн. предложеннвди1^^к '^°'‘°’' ГУП-1Ц с к о м б и н и р о в а я я ы м

Dvm /  ‘̂ “Здания та^пгп комбината Алдаяслюда- ®
U обогащения в пл — соединить первую и ®
На основании эт т  ^Д^ом аппарате.

У*^астке Безьшяи^^ построены
J 9 6 2 r \  У*^астке Г о о е л п ^ ^ ^  РУД ника «Э л ьконка»  (в fгорелом рудника «Эмельджак» (в
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Ишдная руда а̂ }7бм̂ 1см

v̂ 50KZlM\3,tZ%)
€дЧОО%

гшочение ____

-200мм  
/ г  S3

+2D0MM

ЧгОМ

Вотдая

ПерВичное обогащение

I
~200 *50мм

(Грохот Г̂УП-JH)
-50 *20мм

Ву28,9

Вторичное обогащение
__

~20мм

-И2)*гом1-1
Рч-90,9

концетрат

(Грохот ГЯП-Ц 
~5ок̂ 2}мм
f i s - m
€s 2̂8,Q6

Промпродукт

'■20мм
Ir ^ f
ХВошЫ

ш

Слюдоотбарка на конВвйере 
Г " . -I
rO.Oif

7̂-VB
Слюда

^ю-гб,56
Пустая
wpoda

глшЯпптг^ппка на конвейере
гг :.—  7 !

Р3,!5
Mitt,

£g»26,12
Слюда

9,59 
i,3k

Y,4

Пушаяророда

ia-Sm

ХВосшы

Рис. Качественно-количественная схема обогащения фабрики 
участка Леглнер
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при пуске обогатительной фабрики на участке Безымянном был 
обнаружен ряд недостатков в технологической схеме и в конструк
ции снт грохота ГУП-1П (рис. 2), По предложению работиикоо 
комбината, для первичного обогащения на грохоте ГУП-1Ц пред. 
назначалась решетка длиной 3,5 м из уголков 75X75 мм с шири- 
нон щели 70 мм, для вторичного обогащения — комбнипроватюо 
сито, состоящее из сетки длиной 1,4 м с ячейками 20x20 мм (для 
просева мелочп) и колосниковой решетки из уголков 75x75 лл 
с шириной щели между уголками 15 мм. Нижнее сито — плетеная 
сетка с размерами отверстий 20X20 мм.

В результате обогащения на грохоте получили материал круп
ностью:

—200+70 мм — крупная П)ттая порода, содержащая незначи
тельное количество крупных кристаллов слюды;

—70*}-(15) лш ’ — промпродукт, содержащий до 60% кристал
лов слгоды;

— (15) *-Ь20 — слюдяной концеитрат или забойный сырец
с содержанием слюды 60—70%;

20+0 мм— мелкая иустая порода и непромышленная
слюда.

Производительность фабрики и технологические показатели 
оказались низкими по сравнению с полученными иа фабрике 
участка Леглиер. Кроме того, получаемый слюдяной концентрат 
был низкого качества.

Анализ работы фабрики и испытания грохота ГУП-Ш показал», 
мто производительность грохота и качественное о тдел ен и е кри
сталлов слюды от пустой породы зависят от площади обогащс! ’̂'' 
(гро.хочення) среднего комбинированного сита. Поэтому 
вышения производительности грохота, а следовательно, и фабрШ'Ч 
м получения наилучших технологических показателей необхрди^̂  

ыло увеличить площадь обогащения (грохочения) ср едн его  но» 
бинироваиного сита.

Для улучшения процесса обогащения на фабрике участка Бе 
сотрудниками Иргиредмета совместно с работникам  ̂

W комбината были проведены наладочные Р
боты и реконструкция сит гро.хота ГУП-П1 которая заключалас
у м е п ь Т Г "  верхней ^лосниковой решет '̂
уменьшили до 2,1 м. Расчет и практика показали, что при 
ствующеи нагрузке \Б м^ч на I решетки 2j
nopoIoTVvn^^^^ имеющиеся кристаллы слюды с мелкой n g  
S o f t  " ^^^нусовый продукт. Поэтому для уменьш Hi'l
а оставшую?Гпп колосники изготовили длинои 2>
стовым желряп(^ R ^ перекрыли трехмиллиметрооьш^
щиие свьТе 50̂ ^̂ ^̂ ^̂  кристалльг слюды в РУ^ ̂  ^
щели оешеткчг незначительное количество,щели решетки уменьшили до 50 Л1Л̂  Вследствие этого колн^ест

* Ширина щелн между колосниками.
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материала, поступающего на среднее комбинированное снтп 
уменьшилось на 30%, что улучшило процесс разделения слюды от 
пустой породы II повысило производительность грохота ГУП III 

Для увеличения площади обогащения (грохочения) длину'ко* 
лосшжовой решетки среднего комбинированного сита увеличили 
до 2,6 м. В целях повышения количества щелей решетки ее изго- 
товили из уголков 45X45 мм. А для компенсации увеличенного 
профиля уголков приварили на их вершинах через один пластин
чатые отражатели конструкции Иргиредмета. Д ля получения кол- 
центрата, отвечающего техническим условиям, ширину щеля се-
шетки приняли равной 10—12 лш.

Так как площадь грохочения сетки с ячейками 20x20 мм на 
среднем комбинированном сите из-за увеличения решетки стала 
меньше, то чтобы не уменьшить эффективность грохочения по 
классу 20 мм, ее заменили сеткой с ячейками 25X25 мм. Длипу 
нижнего сита увеличили до 2,7 м.

Данные, полученные после изменения технологических пара- 
г тров грохота, приведены на рис. 3. Производительность фабрики 

повысилась на 30% и достигла 20—24 жз/ч. Механическое извле-
О лХсостаТилЛтз!^^ засоренности концентрата пустой породой

вариантов технологической схемы 
ясно, что наибольшая производительность и нанлуч- 

ппр п  показатели получены по первой схеме (см.
®®'^ ,̂^»яется тем, что в первом варианте схемы пло- 

Horrt. (обогащения) больше и имеется лучшая возмож-
кляггя и-т/ттЛ ^ '̂^^^^ ‘̂̂ ьного ■ режима грохочения для каждого 

Ип при наличии двух грохотов,
мендаиии фабрики на участке Горелом учтены реко-
фабрики участия технологии обогащения, сделанные для
те»1и по дJwHnfr ?  Поэтому технологические показа-

Р ез^л^Т м  приемлемы,
казывают чтп опытно-исследовательских работ по-
ния на технологические схемы обогаше'
извлекать'rriTTt.iJ ^^ фабриках предусматривают механическ!
бирать слюду, а крупнономерную
н Г о б о гащ е^  п п ^  Объяснить это можно тем.
териал. Это крупности ^
с увеличением ^^^^зническое извлечение слюды, так к
чается более загппо Щели колосниковой решетки грохота п У
щели решета толстьте^г^п а с уменьшением ^

Исследования “̂̂Р^сталлы не извлекаются в L q.
веденные в Иргипелм^тй^^^^ различных м е с т о р о ж д е н и и , Р 
и треста М амслюд??^^^ предприятиях комбината Алдан^^Д, 
щади характеризуются кристаллы слюды большой
таблицу). Следов^елЛ^л диапазонами по толШйне (
ния слюды за счет к-nvrr Увеличения механического п̂ сды за счет крупных кристаллов при обогащении по фоР̂

{еобходимо увеличение ширины щели колосникового решета, на 
штором происходит отделение слюды от пустой породы. Повысить 
взвлечеипе слюды в концентрат можно при введении предвари- 
тельноП классификации слюдяных руд по крупности перед их обо-

n?pwp wcca d'SOOMm
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t

-200мм
t ’ St,9
P̂ 193
г-Ш

nОбогащение

*200мм
r-38.}
/i-ОМ̂S~f5,5
Выборки
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fi-S5.5 
е-37̂
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*̂онцентпрат 
^(^соренность 9,1%^^^Р^Иносгпь 9,1%

Фабп ^®^®^твенно-колнчественяая схема обогащения 
участка Б е з ы м я н н о г о  рудника €Эльнонка»

так как классы с крупной и толстой слюдон
Устанок пустой породы, которая могла бы пройти че-

^^аденную щель. В  них остаются только крупные куски279



породы, в основном округлой формы, и таким образом возникает 
возможность при,обогащении увеличить щель колосниковой, рс- 
шетки для повышения механического извлечения в концентрат 
крупнономерных и толстых крг1сталлов слюды. В результате этого 
извлекается как мелко-, так и крупномерная слюда (рис. 4).

Ис/одная руда 800мм

Крупное грохочение
I (колосниковый грохот) I 

-200мм . *200мм

Выборка

Предварительная массификация по классам
(Грохот ГУП-Ш )

’ 100 *70мм '7 0 * 20мм -20мм

I---------
Обогащение по цзарме 
(Грохот ГУП-Ш с ша‘  
ринай щели ЗО-^Омм)

I
В отдал

Концентрат 
[ группь/

Хвосты

I ,05огащ,ение по (рарме Обогащение по (рорме
(Грохот гип-Ш  CM-t3 I (Грохот СМ-13 с ши-
с шириной щели 20-25мм) \ раной щели 8-15мм)̂

Концентрат 
И группы

Хвосты I Концентрат хвосты 
[Ш  группы

Лроблвние 

____ \

Г -------
_____

-70*50мм \ -50*20г^м 
 ̂ !

Обогащение по ф орме  
_______ (fpoxo^mjyn4IJ)_______ _

Щель12-15мм <босты Концентрат щель 12~6мм 
Концентрат | | хвосты

L J I
.!___ -

Концентрат ХвоС1ПЬ*

Рис. 4. Рекомендуемая телнологическая схема обогашемня слюдяны?^
руд

того, с введением предварительной классифи^'’̂ ’' 
"Радесса обогащения выводится^ 

крупностью 20 мм, что также благоприя" 
обогащения и увеличивает производительно^^. 

лел[нп г nfinr“ ^ аппаратов (грохотов) [1]. Кроме того,
^^®*^пен происходит классификация слюды по
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Ю О С М  c o i o tTO 00 to T}̂ oq̂ Ĉ •—̂ c  ̂ aĉ
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новому составу, так как предварительная классификация по круп
ности производится по размерам, соответствующим групповому 
составу слюды, ввиду того что по техническим условиям кристаллы 
слюды должны обязательно разделяться по размерам площади. 
Испытания по рекомендуемой схеме (см. рис. 4) проводились на 
■одном из рудников комбината Алданслюда и дали положительные 
результаты. Механическое извлечение при этом составило 85%, 
полученный концентрат соответствует техническим условиям.

Как показали исследования, при обогащении слюдяных руд по 
•форме с предварительной класспфикацпей по крупности, дости
гается максимальное механическое извлечение слюды в концен
трат при засоренности концентрата, отвечающей техническим тре
бованиям. Одновременно производительность фабрики увеличи
вается в 2,5 раза по сравнению с существующей.

Выводы

1. Параметры обогащения слюдяных руд для каждого рудника 
участка Алданского месторождения индивидуальны и зависят от 
способа добычи, гранулометрического состава жильной массы, ха
рактера оруденения, характеристики слюды и от среднего содер
жания слюды в руде.

2. Наилучшие технологические показатели получены при обо
гащении по схеме с предварительной 1слассификацией по круп
ности с последующим обогащением по форме. Экономически целе
сообразно применение данной схемы будет при переработке руД 
с производительностью фабрики свыше 150 м^1смену, с наличие̂ ! 
крупномерной слюды в них порядка 15—30%. При этом немеха
низированная выборка сводится до минимума.

3. Для обогащения слюдяных руд с открытых и подземных рз 
бот с объемом добычи до 150 смену лучше применять техноло 
гическую схему с двумя грохотами ГУП-П1, работающими после
довательно.
/ доказал а практика работ, при малых объемах
(до 100 м 1тену), особенно для руд с подземной добычеГг, оыгод 
нее будет применять для обогащения руд технологическую схс' У’ 
включающую один грохот ГУП-П! с комбинированными ситамь
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Р А З Д Е Л  IV

МЕТАЛЛУРГИЯ

А. С. Черняк, Р. Д. Масленникова, А. Л. Бацуев

И ЗУ Ч Е Н И Е  У С Л О В И Й  С У Л ЬФ А Т Н О -П Е РО К С И Д Н О Й  
П Е Р Е Р А Б О Т К И  П И Р О Х Л О Р О В Ы Х  П РО ДУКТО В

При обогащении пирохлоровых руд часть ниобия извлекается 
в некондиционные концентраты и промпродукты, которые содер
жат 3—15% NbaOs и не поддаются доводке обычными методами. 
Это определяется сложностью состава руд, близостью свойств раз
деляемых минералов, нахождением пирохлора в тонких сростках 
и шламах и повышенным содержанием ниобия в других минера
лах. Известны разновидности руд» обогащение которых связано 
с серьезными затруднениями и характеризуется невысоким извле
чением пирохлора в качественные концентраты.

В связи с этим приобретает особое значение поиск экономич- 
*Jbix и технически приемлемых способов переработки }тгорных пи- 
рохлоровых продуктов, получаемых на действующих фабриках и 
Из Новых, осваиваемых промышленностью руд- В последний пе
риод для переработки таких продуктов предложен и опробован 
ряд способов, имеющих, однако, существенные недостатки, кото
рые заключаются в сложности аппаратурного оформления процес
сов Ввиду громоздкости технологических схем, в высоком расходе 
реагентов и необходимости тонкого помола исходных продуктов.

Авторами статьи в течение ряда лет при изыскании спосооов 
Извлечения ниобия из пирохлоровых концентратов и продуктов 
Испытано большое количество неорганических и органических 
растворителей и осадителей ниобия. Положительные результаты 
получены при применении комплексообразователей, в "^^стности. 
^рекиси водорода. Логическим завершением этих 

илась разработка сульфатно-пероксидного способа 
прохлоровых концентратов [1], имеющего

cenf ” представляющего собой v способуРнокислотной технологии извлечения ниобия. По это У .
концентрат крупностью до 1 м л  „„..„fexcn

I T /  "Р"* 300° и полученный сульфатный ^родукт f  
Щбым (1^3% -ным) раствором перекиси водорода 
Поп гг выделяется химическии концентр * ^
""осле сушки и прокаливания 40-75%  пятиокнси ниобия.



Способ осиоваи на образовании растворимых пероксокомплек- 
сов ниобия, разложение которых нагревом отфильтрованного 
раствора обеспечивает осаждение ниобия без затрат специальных 
реагентов и отделение его от большинства элементов-спутннкоо, 

К настоящему времени имеются сведения [2] о существовании 
трех пероксокомплексов ниобия в серной кислоте с соотношением, 
равным 3 : 2 , 2 : 1  и 1 : 1 .

Первый пз этих комплексов
[О.г-^(ЫЬЛ) О2 -  (КЬЛ)=:Оо].

где А обозначает координированные ниобием адденды, кроме Н2О2 
существует при концентрации H2SO4 50—100%, но разрушается 
в присутствии даже 2 % свободного SO3. Этот комплекс обладает 
максимумом поглощения при 365 мк. Среднее значение константы 
равновесия комплекса (константа устойчивости)

L ' . __ fN b j (HgOn)^]_______. . t А 1 1 Л12
(Nbĵ   ̂{НуО.р “ (4,96 ±  0,16) • 10 .

Второй комплекс
|0 ,  =  ( К Ы ) ^ 0 2 - Н |

преобладает при концентрации H2SO4 менее 60%, максимум 
поглощения его точно не установлен п лежит несколько ниже 
250 мк. При концентрации серной кислоты менее 40% положение 
равновесия сдвигается в сторону образования третьего комплекса 
(с максимумом поглощения при 256 м к), который представляет 

наибольшии интерес с точки зрения рассматриваемого техиологн* 
осуществляемого в растворах, содержащих 

J0—30% серной кислоты.
Проведенные исследования позволяют считать, что способ при* 

юден для извлечения ниобия из различных по составу пирохлоро- 
вьтх Щ)Одуктов. Технико'экономические расчеты показывают, 
спо^б экономичен даже при относительно низком содержании 
i>iD2Us в исходном.

Подробное изучение условий сульфатно-пероксидной перерз
пирохлоровых продуктов с ЪЫСО_ 

nnfinno железа н титана. Ниже приводятсд результат!
р торных исследований, вып^олненных с этой целью.

Железо-ниобиевые продукты

редкометальных карбонатитовых руД 
дук?ы ® железистые шламовые и другие проМпр
ние этих пппп NbaOg. Дальнейшее
лезнення н практически невозможно ввиду
Для извлечртг”°̂  ̂ ассоциации пирохлора с другими

п о р о к е ,З Г о е о б  "''
2Н



Исследования проведены на железистых шламовых концен
тратах следующего состава, %:

N b n 0 5 - 2 - 5 ;  Р 2 0 5 - 4 . 6 - 5 , 4 ;  З Ю , . - до 13J 6 ;
А1пОз — 2,3 — 17,9; РеаОз — до 45,6; F eO —4,32;

СаО — 6,7; MgO -  3 ,2 3 ,8 7 ;  ТЮ. -  до 5.9;
Na,. 0 — 0,73; К 2О -0 ,35 ; М п О -4 ,4 ;

Рл — 0,2; п. п. п. — 4,7 — 9,0.
Изучено влияние основных факторов на процессы сульфатиза- 

цни концентратов, выщелачивания и осаждения шюбия из раство
ров. При этом установлено, что

\
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извлечение ниобия в раствор 
зависит от расхода серной 
кислоты на сульфатизацию, от 
температуры и продол житель- §< 
ности этого процесса, а также g 
от концентрации серной кис- « 
лоты и перекиси водорода в а 
растворе, от отношения Ж -Т  ^
W лродолжительности выщела- |  
чпвания. 5

Результаты опытов по изу- |  
чению влияния загрузки кис- 
лоты при сульфатизации на 
извлечение ниобия в сульфатно- 
пороксидныи раствор пред- 
ставлены на рис. 1, который 
показывает, что оптимальный 
расход кислоты равен 1,4— 

кг на 1 кг исходного про
дукта. При этом значительная 
часть кислоты затрачивается _„,ти^пятях минералов
на разлол^ение содержащихся в полностью
железа, титана, фосфора и др. водорода
завершается за 45—90 мин. Слабые „а 85-94%
^егко выщелачивают ниобни из сульфатных 
В течение 45— 60 кпииентрацни

Загрузка перекиси водорода "РД за в и с и т  от Ж-Т.
^1Щелачивагощего раствора (30 г/л Н2О2) ci „з«лечение ниобия 
Поэтому изучалось^лияние этой
"раствор (табл. 1). Установлено что
"роводить при Ж : т .  равном 3 - 5  к Содсржан^^
Рода в исходных растворах может быт сократить
(табл. 2), что в свою очередь Ж :Т -5 :1  или до
Расход этого реагента — в среднем до 6 ^ дуч ^а 1 т исход- 
35-40 кг при Ж-: Т = 3 : 1 (по 1 0 0 %-ному веществу;
”ого продукта. 285

S кг на кг исходного
Рис, 1. Зависимость нзвлечення ни
обия в раствор от загрузки серной 

кислоты на сульфатизацию:
/  — нэвлеченне нпобия в раствор; 2 — 

вы\од осадка



Т а б л и ц а  !
Влияние отношения Ж :Т  при выщ елачивании на извлечение ннобня

в раствор

Отношение Ж :Т
Покаэатын

1:1 2:1 3:1 4:1 Б:1 11 7*1 юа

Загрузка перекиси водорода (по
100%-ному веществу), к г на
1 т исходного.......................... 30 60 90 120 150 210 300

Выход осадка в % от исходного 77,2 72,0 72,3 72,2 68,9 65,6 67,0
Содержание NbaOb в осадке, % 1,97 0,81 0,58 0,36 0,28 0,36 0,27
Извлечение ниобия в раствор,

% ........................................ .... 46,8 80,0 85,4 91,0 93,8 91,7 92.5

Та  бл ица  2
Влияние концентрации перекиси водорода в растворе 

на выщ елачивание ниобия (при Ж г Т  =  5 : 1 )

Концентрация Н^Оз 30 21 1S 4,5в растворе, zjA 9

Загрузка HjOj (по 100%-ному
веществу), /сг на 1 m исход

22ного - . . . ...................* 150 105 75 45
Выход осадка в % от исход

72,5ного •
Содержание N baO ^ в осадке.

73,2 73,5 74,о' 72,8
0,55% ................................. .... 0,17 0,25 0,22 0,30

Извлечение ниобия в раствор.
84,2.................. .... 95,0 93,7 93,7 87,2

В связи с изучением влияния Ж :Т  и загрузки ззле-
рода необходимо отметить интересную зависимость степе 
чения ниобия в раствор от величины, которая мошенке
звана сульфатно-пероксидным модулем раствора: от 
содержаний серной кислоты (извлекаемой из сульфатно 
дукта и подгружаемой в раствор) и перекиси водорода.

Серии растворов с различной величиной сульфатно-п р 
ного модуля могут быть получены двумя способами:

1) при одинаковой концентрации Н2О2 в вьпделачи 
растворах, iio различном Ж  *• Т; „ подгрЯ^^

2) при определенной величине Ж :Т , но при разной под р 
кислоты на выщелачивание.

Зависимость извлечения ниобия от величины модуля ® 
по первому варианту представлена на рис. 2. Правая 
ветвь кривой характеризует условия, при которых в дованиЯ
щем растворе не хватает перекиси водорода для оора 
растворимого комплекса ниобия. То, что спад и з в л е ч е н и я  
именно с недостатком перекиси водорода, а не с избытк 
286



лоты, подтверждается опытами по второму варианту методики.-
i уБЁЛНчением концентрации и соответственно количества H2SO4 
(растворе при заведомо достаточном количестве Н2О2 извлечение 
ннобня не снижается (табл. 3).

Таблица 3
Влияние увеличения концентрации серной кислоты 
на извлечение ниобия в раствор (при достаточной 

загрузке перекиси водорода)

Условия выщелачнваиня
Извлечение киобик 

в раствор, %Ко>1центраШ<я 
ссркой кислоты 
в растворе, г/л

HjSO,
н,о.

280 9,3 88,6
328 10,9 88,8
365 12,2 88,2
440 14,7 90,4
540 18,0 90,2

Левая часть кривой на ^
твор при недостатке серной кислоты. Б ц 
сграннчивает по соотноше
нию двух растворителей-— 
серной кислоты и перекиси 
водорода — область раство
ров, благоприятную ДЛй 
извлечения ниобия.

Осаждение ниобия из 
растворов проводится, как
уже указывалось, без затрат
реагентов, путем разложе
ния пероксокомплексов нио- 
бия при нагреве растворов 
до 75—80° С. Раствор не- 
^̂ ходнмо выдержать при 

температуре 0,5—2 п.
'-толь простой способ осаж- 

обеспечивает получе- 
ие в одну стадию концеи- 

содержащих 40 
/о NbzOs. Степень оса:Денио - -

дВ

I
^so

h oÎ20

е1у<- ттв ft
в

t pgN,
fbN , 1__

/
*1 \

\

V
\

1

? П

Г
г

Е раствор „ого модуля
- \^тепень осаж- „«пяк опр̂ Д®'

достигает 90% и бо- р«_.т^еталленных !̂>торая, как
^^Держание « пастворах H2SO4, ^ растворе,

J*̂ TCH растворимостью и содержании ра®'
заестно, крайне мала (при 2 0  ^  МЬг^з при

равном 3,99 и 22,44%, концентради осаждаете  ̂ ,с. 3).

^^радий серной кислоты в вьид



Обезметалленные растворы после упарки можно нспопьзот 
в цшсле сульфатнзацпп а выщелачивания. Это позволит до мнн? 
мума сократить потери ниобия и снизить безвозвратный расхп- 
ссриои кислоты. В целом извлечение ниобия предлагаемылг способ

бом по полному гндрометал- 
лургическому циклу равняется 
80% (см. табл. 4).

Исследования показали,что 
способ пригоден для извлече
ния ниобия из различных do 
составу пирохлоровых продук* 
тов с высоким содержаицез! 
железа. Кроме шламовых кон
центратов, выделенных нз 
коренных и россыпных карбо- 
натитовых руд, способ испы
тывался на упорных промпро- 
дуктах доводочного ппклл. Во 
всех слз^шях получены уеток- 
чивые и практическгг одинако
вые показатели по извлечению 
ниобия и качеству хидшческих 
концентратов.

Основной примесью в по
лучаемых химических кописиг- 

ратах является железо; в некоторой степени концентраты загряз
нены титанолг и фосфором. Обычно они содержат десятки процен
тов железа, проценты или доли процента титана п фосфорЗ| сотыс 
доли процента и менее кальция, марганца, ц и р к о н и я , лантана, серы, 
Магния и алюминия. Осадить более богатые и чистые химич̂ скп̂  
концентраты из сульфатно-пероксидных растворов при перер '̂ 
ботке железистых продуктов не удалось. Однако концентраты  
представляют собой ценный ниобиевый продукт, который можно 
перерабатывать на техническую пятипкись ниобия или использо'

Рис. 3. Зависимость степени осаж
дения ниобия от концеитрацин сер
ной кислоты при переработке желе
зистых продуктов. Продолжитель

ность опытов 4S мин

1ерерабатывать на техническую пятиокись ниобия 
вать для получения феррониобия. Та б л низ ^

Контрольные лабораторные опыты по извлечению ниобия 
сульфатно>пероксидньш способом

Сульфатно- 
псроксндныП 

модуль 
раствора лрн 

выщелачнваихн

Кониентраиня 
серной КИС.10ТЫ 

в растворс 
при осзжяснип,

НО
123

СплсржацпсNbjO,
& химиче

ском 
концент
рате» fi

Иэнлсчснпс НИОбШ!.. ?4

50,5
43.0

оышсла-чношжс

83,0
76,8

осажде
ние

96,7
98,3
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Были поставлены специальные исследования по выяснению 
возможностей облагораживания состава химических концентратов 
П переработки их на техническую пятиокись ниобия, пригодную 
для использования в промышленности.

Вначале делались попытки удержать в растворе примеси при 
разложении сульфатно-пероксидных комплексов ниобия. Затем 
изучалась возможность очистки сульфатных спеков от железа и 
фосфора путем обработки водой и соляной кислотой. Лучшие ре- 
5)льтаты получены при применении соляной кислоты — химиче
ски» концентрат содержал 60% NbaOg. Однако расход кислоты 
был большим и можно было ожидать, что такой метод удаления 
примесей вряд ли будет экономически приемлемым.

Поэтому для снижения расхода реагентов изучалось примене- 
Ш1е доводочных операций после получения химических концентра- 
ш. Для выведения железа и фосфора химические концентраты 
5ыли подвергнуты обработке 10%-ными растворами минеральных 
кнслот (соляной и серной). Доводке подвергались сырые, непро
шенные химические концентраты. При выщелачивании химиче- 
Ш1Х концентратов, содержащих около 40%  NbsOs, 10% ‘Ной серной 
кислотой содержание Nb2 0 s в концентрате после прокаливания 
возросло до 50%. Растворы соляной кислоты энергичнее раство
ряют примеси, и химические концентраты содержат до 60% NbaOs. 

полнее удаление примесей из концентратов достигается 
жесткой переработки их, в частности, после разложения 

' виковой .кислотой и осаждения ниобия из растворов соляно- 
слым раствором таннина. Проведенные опыты показали воз- 
жность получения 80—85%-ной пятиокиси ниобия при высоких 
«азателях по извлечению. Но учитывая нежелательность прпме- 

стаа̂  "“'^^^иковой кислоты и высокий расход осадителя, были по- 
опыты по замене плавиковой кислоты серной и по исклю- 

j J  1° 'Ганнина. Для этого проведены опыты по схеме; вторичная 
}5 химического концентрата при 300° С в течение
Нагпо̂ ’ ^^^рэботка сульфатной массы соляной кислотои (1 :4) при 
5Ие п 90—95° С в течение 1 ч и при Ж :Т = 2 0 :1; прокалива- 
<)()(!; "PpWbiToro осадка. Этот способ обеспечил получение 80— 
ifjj ^ЬгОб при достаточно высоком извлечении ниобия, при- 

кислоты на вторичную сульфатизацию составил 0,2 ks 
J ;̂^aMOBoro концентрата, т. е. оказался небольшим,

Чошк1л Легко осаждается без использования таннина, а с по- 
Ч пп ^^-^Ролиза в растворе соляной кислоты. Степень осажде- 

95%, качество осадка остается таким же. Расхм 
IJ . И кислоты (по 100%-ному веществу) равняется 0,1 0,2 

^̂ ’̂ змового концентрата. По-виднмому, такой расход эко 
приемлем. Необходимо отметить,

* осмгч  ̂ ^^сле гидролитического осаждения ниобня содержат 
С а “ г?« железо и фосфор, а также некоторое 
•»С||т “ ^®'*ества конечного п родукта —  пятиокиси

“■f правильного выбора аемпературы прокаливаппя осадк .
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Обезметалленные растворы после упарки можно использовать 
в цш<ле сульфатизацпн и выщелачивания. Это позволит до мтщ. 
мума сократить потерн ниобия и снизить безвозвратный расход 
серной кислоты. В целом извлечение ниобия предлагаемым спосо

бом по полному гидрометал
лургическому циклу равняется 
80% (см. табл. 4).

Исследования показали, что 
способ пригоден для извлече
ния ниобия из различных по 
составу пирохлоровых продук* 
тов с высоким содержанием 
железа. Кроме шламовых кон
центратов, выделенных из 
коренных и россыпных карбо̂  
натитовых руд, споссб испы
тывался на упорных промпро- 
дуктах доводочного никла. Во 
всех случаях получены устой* 
чывые и практически одинако
вые показатели по извлечение 
ниобия п качеству химических 
концентратов.

Основной примесью в по
лучаемых химических копиенг- 

ратах является железо; в некоторой степени концентраты загряз
нены титаном fi фосфором. Обычно они содержат десятки 
тов железа, проценты или доли процента титана и фосфора, сот
доли процента и менее кальция, марганца, циркония, лантана, сер •
магния и алюминия. Осадить более богатые и чистые химически 
концентраты из сульфатно-пероксидны.х растворов при пер̂ р ' 
ботке железистых продуктов не удалось. Однако к о н ц е н т р а т  
представляют собой ценный ниобиевый продукт, которы й мож 
перерабатывать на техническую пятиокись ниобия или испол 
вать для получения феррониобия лТаблииа*

Контрольные лабораторные опыты по извлечению ниобия

Рнс, 3. Зависимость степени осаж
дения икобия от коицситрации сер
ной кислоты при переработке желе
зистых продуктов. Продолжитель

ность опытов 45 .иы«

Извлечение ННОбНЯ, ?i

Сульфатно- Концентрация Солсржоипс 
КЬ.О, 

и хныичс* 
схом 

концент
рате, К

по полному
псрокспдный 

иодуль 
раствора при 

вышслачиоанкк

ccpHort кислоты 
в растворе 

при осзжаетш, 
г!л

выщсла-
чноанке

осажде
ние

балиис по 
сумме 

продуктои 
опыта

ба.1и»с
,Х11 и кон
центрат-^
исходно®

8
5

140
123

50,5
43,0

83,0
76.8

96,7
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75,5
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Были поставлены специальные исследования по выяснению 
goз̂ foжнocт0 й облагораживания состава химических концентратов
II переработки их на техническую пятиокись ниобия, пригодную 
ДЛЯ использования в промышленности.

Вначале делались попытки удержать в растворе примеси при 
разложении сульфатно-пероксидных комплексов ниобия. Затем 
изучалась возможность очистки сульфатных спеков от железа и 
|{юсфора путем обработки водой и соляной кислотой. Лучшие ре
зультаты получены при применении соляной кислоты — химиче- 
скиГ( концентрат содержал 60% NbzOg. Однако расход кислоты 
был бол̂ зшим и можно было ожидать, что такой метод удаления 
примесей вряд ли будет экономически приемлемым.

Поэтому для снижения расхода реагентов изучалось примене
ние доводочных операций после получения химических концентра- 
ш. Для выведения железа и фосфора химические концентраты 
«или подвергнуты обработке 10%-ными растворами минеральных 
«1СЛ0Т (соляной и серной). Доводке подвергались сырые, непро- 
йленные химические концентраты. При выщелачивании химиче
ских концентратов, содержащих около 40% NbaOs, 10%-ной серной 
Н1слотой содержание NbsOs в концентрате после прокаливания 
“шросло до 50%. Растворы соляной кислоты энергичнее раство
ряют примеси, и химические концентраты содержат до 60% Nb-jOs. 
 ̂ Ьолее полное удаление примесей из концентратов достигается 
«ле Жесткой переработки их, в частности, после разложения 
■ виковой . кислотой и осаждения ниобия из растворов соляно- 
WbiM раствором таннина. Проведенные опыты показали воз- 

1I0K получения 80—85%-ной пятиокиси ниобия при высоких 
по извлечению. Но учитывая нежелательность приме- 

стаГ "■^^^иковой кислоты и высокий расход осадителя, были по- 
ЧЕн» опыты по замене плавиковой кислоты серной и по исклю-, 
cvikfl? Для этого проведены опыты по схеме: вторичная
15^^^^^зация химического концентрата при 300“ С в течение 

обработка сульфатной массы соляной кислотой (1:4) при 
Резедо 90-95° С в течение I ч и при Ж :Т = 20 :1 ; прокалива- 
 ̂ ромытого осадка. Этот способ обеспечил получение 80 

при достаточно высоком извлечении ниобия, при- 
кислоты на вторичную сульфатизацию составил 0,2 кг 

Н|.^й^5^^*ового концентрата, т. е. оказался небольшим.
Чощ,̂  Легко осаждается без использования таннина, а с по- 
% гтп в растворе соляной кислоты. Степень осажде-

95%, качество осадка остается таким же. Pacxw 
1а 1 Л  кислоты (по 100%-ному веществу) равняется ОД—0,2 

^пламового концентрата. По-видимому» такой расход эко 
■ C  f ;  приемлем Необ^димо отметить.
* "снп П осл е г и д р о л и т и ч еск о го  о с а ж д е н и я  ниобия с о д ер ж а т  

'" ““«ом ж ел езГ  и фосфор, а также за-
• К а ч ест в о  к о н е ч н о г о  п р о д у к т а —  ̂пятиокиси ниоб

правильного выбора 1 емпературы прокаливапия осадко ..



Экспериментально установлено, что прокаливание следует прово
дить при температуре не ниже 6 5 0 °  С .

Таким образом, исследованиями доказана возможность полу
чения пятиокиси ниобия из химических концентратов без обычно 
применяемой для этих целен плавиковой кислоты и с исключи 
нием из процесса дорогостоящего осадителя-таннина. Полученная 
пятиокись ниобия соответствует требованиям на техническую пш- 
окись марки ТПН*1 (ТУ МУ МОС 8222-58) и может быть исполь
зована для производства чистой пятиокиси ниобия.

Титано’ниобиевые продукты

Исследования по извлечению ниобия из титано-ниобиевых про
дуктов проводились на грубом гравитационном концентрате одной 
из действующих фабрик и на пирохлоро-сфено-цирконовом про
дукте доводочной фабрики; оба продукта являются труднодоводн- 
мыми II по данным минералогического анализа содержат наряду 
с пирохлором сфен, циркон, эгирин, полевой шпат, апатит и н̂  
большие количества других минералов. Химический состав про
дуктов представлен в табл. 5.

Таблиц* 5

Химический состав титано-ниобиевых продуктов

Содержание, К
продукт

Nb,0, тю. железо 
(по Ре,0^) SiO, ZrO j р,0. А!,0з СаО MgO

ПирохлорО‘Сфено- 
цирконовый , . 2,3-5,4 13,5 14,2 28,8 10,8 0,8 5,1 10,2 2.4

Грубый гравитаци
онный концентрат 2.0 8,0 26,7 31,8 2.2 2,1 2.8 8.7 2.1

3.7
4.3

Лабораторные исследования, начиная с 
указали на пригодность сульфатно-пероксидного оПтИ'
извлечения ниобия из продуктов этого типа. В 
мальных условиях сульфатизации, выщелачивания коИ'
продуктов и осаждения извлечение ниобия в хими 
центраты составило 80—83%. Если учесть, что в ддьиос 
продуктах 80—90% ниобия находится с пирохлоре,  ̂ noJ'' 
количество в других минералах, то достигается праки 
ное извлечение ниобия из пирохлора.

Н а  рис. 4 наглядно представлены данные опытов 
оптимальной концентрации серной кислоты при 
сульфатных продуктов. Концентрация кислоты оказыв 
тельное влияние на извлечение ниобия. Оптимальная ^ 
ция кислоты при переработке титанистых г р а в и т а и и о н н ь  

тратов находится в пределах 230—250 г/л. При и з в л е ч е н  
290



из пирохлоро-сфено-цирконовых продуктов концентрация серной 
кислоты при выщелачивании может быть снижена до 150 г/л.

Кривая 3 на рис. 4 характеризует извлечение ниобия при за
грузке кислоты на сульфатизацию пирохлоро-сфено-дирконового 
продукта 1 m/m. Даже при таком расходе кислоты извлечение 
ниобия равняется 75—76%. Кривые У, 2 на том же рисунке пока- 
зываю1т, что увеличение загрузки кислоты на сульфатизацию до
2 Ш/т повышает извлечение ниобия до 85—86%. Извлечение из 
грубого концентрата после сульфатизации при загрузке H2SO4
2 nijm составляет 85—87%.

^0 80 по  160 200 т  280 г/у?
Концентрация серной нислоты S растВора

Рис. 4. Зависимость извлечения ниобия от концен
трации серной кислоты в растворе 

~~ " ‘’Р‘”'Лоро-сфено-цирконоаыЯ продукт, загрузка 
серноЯ кислоты ка сульфатнэацню I; 1,5 и 2 т / т ;  —гру. 
оыч гравитационный концентрат, загрузка кислоты 2 т;т

Дователк̂  ̂ уточнению концентрации перекиси водорода и, сле-
’̂ ôjkhoct расхода (рис. 5) позволили сделать вывод о воз-
хлоро-сл ^иижения загрузки перекиси при переработке пиро-
°̂ *еоилн продукта в 2—3 раза, что обусловлено,

изв ’ содержанием в растворах титана, который,
Рймыу активно участвует в процессах образования раство- 

Qj/^°^^*'ieKCHbix соединений.
^^ого концентрация Н2О2 для извлечения ниобия из
% ке находится в пределах 10—15 г/л, а при перера-
2 5 -^ 3 0  ' концентрата с-меньшим содержанием титана —
®0-~87у Степень извлечения ниобия в раствор в этих условиях

ниобия из,растворов, полученных при переработке 
нирохлоровых продуктов, протекает, как и в случае 

lon концентрации H2S0 4  в растворе не бо-
дения (рис. 6 ). При большей кислотности степень осаж-
1Днх но не столь резко, как на растворах, содержа-

10* титана. Помимо этого, наблюдается повышенное
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содержание ниобия в обезметалленных растворах. Это также 
можно объяснить образованием сложных по составу сернокислых 
комплексов титана и ниобия, обладающих повышенной раствори-

у.

5 ш 15 го гь 30 ф
Концентрация ВрастВоре при Ёьщетчибании

Рис. 5. Влияние концентрации перекиси водо
рода 8 растворе на извлечение ниобия:

/  — пирохлоро-сфено-циркоиопый продукт; 2 — грубыВ 
граантацнанкый концентрат

мостыо В разбавленноГ! серной кислоте и более высокой стойко
стью по отношению к нагреву растворов.

“/с 

§ 55
I
I

I
I  л

■л_[

4
• -  Т " ' .

г

* Концентрация серной кислоты в растЗоре
перед осаждением

Рис. 6. Влияние копцентрации серной кислоты на пол
ноту осаждения ниобия из растворов при переработке 

титанистых продуктов:
/  — пнрохлоро-сфено-ципконппыЯ ппплгкт: 2 — грубый гравя- 

тациоиныВ концентрат

условиях извлечение ниобия из раствора в o'J. 
лок равняется 94-95% . Таким образом, полное извлечение I"
г п т г о  п сульфзтизадия—выщелачивание—о с а ж д е н и е
дптся D пределах 80%.
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Реальность этих показателей подтверждена данными лабора
торных балансовых опытов (табл. 6). Содержание NbgOs в хими
ческих концентратах оказалось равным 61—64^0 и было типичным 
для исследований этого периода.

Таблица  6
Балансовые лабораторны е опыты по переработке титано-ниобиевых

продуктов

Исходный продукт

Зпгрузка 
серной 

кислоты 
на суль- 
фатн^а-

Ш1Ю,
кг1кг

Осадок 
□ышелйчивэикя

выход,
%

содср-
Ж.1НЧСNb,0„

»

Химический
концентрат

выход в к  
от исход

ного 
продукта

содср-

NhjOi,%

Извлечение 
ниобкя, X

выще-
лачн-
ванис

осаж
дение

по
полно

му
циклу

Балан>
совав
веуняз-

ка,
±«

Пирохлоро-сфе- 
но-цирконовый 

Грубый гравита
ционный кон
центрат . . . ,

1.5

2.0

89.6

87.7

1.2

ОД

4.7

3.8

64.0

61.0

81,7

88,1

98,1

99,7

80,1

87.9

-ЬО.5

+6.4

Во время лабораторных исследований специально изучалось 
поседение титана и циркония при выщелачивании сульфатных про
дуктов (табл. 7). Переход этих элементов в растворы по отношению 
к их содержанию в исходных продуктах оказался небольшим и не 
превышал 5—6%, так как сфен и особенно циркон в оптимальных 
условиях сульфатизации и выщелачивания почти не разлагались. 
Циркон» остающийся в осадках в виде достаточно крупных сво
бодных зерен, может быть извлечен с помощью методов механиче
ского обогащения.

Т а б л и ц а  7
Поведение титана и циркония в процессе выщелачивания*

Концентрация а растиорс, 
поступающем 

____ОЫщелачнвапне, г]л
Осадок Извлечение 

в раствор, S

HjSO, н ,о . выход,
%

содержанке, X

ТЮз ZrOa п  .11

262 30 86,2 9,0 2.7 3.0 2.7
245 28 86,4 8,7 2.4 6.0 н228 26 94,0 8 7 2.3 5.0 5,3
173 15 83,4 9,3 2.6 4.7 S’?168 10 88,0 11,1 2.5 0.8
275 4 87,4 9.4 2.7 2,4 0

^ Целом лабораторные исследования обеспечили получение 
Обходимых сведений для постановки последующих работ и П( 
”аиия особенностей изучаемого способа. Можно ожидать 
^Ульфатно-пероксидный способ будет пригоден для извле*

* В т а б л и ц е  приведены данные, полученные при переработке грашпацнон-
концентрата. 293
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извлечения



ниобия не только из пирохлоровых продуктов, но и из некоторых 
других видов сырья. Недавно этот способ применен институтом 
неорганической химии Чехословацкой Социалистической Респуб
лики [3] для извлечения ниобия и тантала из шламов от перера
ботки вольфрамового концентрата и получен осадок с содержа
нием 51,3% {Nb, TabOs. Очевидно, следует рекомендовать испыта
ние способа на различном по составу тантало-ниобиевом сырье.

Выводы

1. Изучены условия сульфатно-пер оксидной переработки пиро
хлоровых концентратов и продуктов двух типов — с высоким со
держанием минералов железа и титана. Показано, что в обоих 
случаях способ обеспечивает получение стабильных показателей 
по извлечению ниобия и качеству химических концентратов.

2. Предложено провести испытания сульфатно-пероксидного 
способа на других видах ниобиевого и тантало-ниобиевого сырья.
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A., a  Черняк, A. A. Бацуев

УКРУПНЕННЫЕ И ПОЛУЗАВОДСКИЕ ИСПЫТАНИЯ 
СУЛЬФАТНО-ПЕРОКСИДНОГО СПОСОБА ПЕРЕРАБОТКИ 

ПИРОХЛОРОВЫХ ПРОДУКТОВ

Укрупненные и полузаводские испытания с у л ь ф а т и о - п е р о к с и д *  

ного способа [I] проведены применительно к пирохлоро-сфе^^ 
цирконовому продукту, получаемому на доводочной 
одного из предприятий*. Выбор этого продукта был обуслов>̂  
сложностью его состава и высоким содержанием титана, 
ние которого от ниобия, как известно, представляет 
задачу. По существу этот продукт является наиболее го
для вскрытия, так и для выделения качественного химичес 
концентрата. Поэтому можно было полагать, что при полученД 
положительных результатов будет гарантирована в о з м о ж н о е  

переработки и других пирохлоровых продуктов

дюк в  испытаний помощь авторам оказали инженеры
И А ® Ч у п р ы «  работе участвовали
нова и « С- С. Становое, лаборанты О. П. Иванов, Л.



Испытаниям предшествовал обширный цикл лабораторных ис
следований, проведенных на пирохлоровых продуктах различного 
состава [2] и позволивших выявить основные условия и особеп- 
вости процессов сульфатизации, выщелачивания и осаждения 
ниобия.

Для проведения работы была отобрана проба исходного про
дукта весом б т ,  в которой установлено содержание КЬгОб 5 ,2 %. 
Крупность материала пробы —0,5 мм. Из отквартовки этой пробы 
на доводочной фабрике путем сепарирования была подготовлена 
небольшая проба (50 кг) более богатого по пирохлору сфено-цир-' 
конового продукта. Эта проба послужила исходным материалом 
для проведения первых укрупненных опытов.

В табл. 1 представлены результаты химического анализа проб 
продуктов обогащения, подвергнутых переработке сульфатно-пе- 
роксидным способом в период укрупненных и полузаводских ис
следований.

Т а б л и ц а  I

Химический состав исходных проб пирохлоро-сфено-цирконового
продукта

Продукт
ХнинчсскиА состав проб, К

к ь ,о . п о , Р е,0 . FcO 5Ю, Р ,0 . AljOj СаО MgO Na,0 +  K,0

5 ,2 12,6 6.85 7.8 25,92 0,14 3.9 10,3 1,16 2,81

8.8 6.1 6,64 5,1 22,43 0,25 4.9 10,5 0,72 2,73

Основная проба для 
У1«рупненных и по- 
^*Узаеодских опытов ................

Обогащенная п р о б а  
Лля первых укруп- 
•^бпных о п ы т о в  .  .

Количественный минералогический анализ и данные по распре
делению ниобия между отдельными минералами {табл. 2 ) пока- 
зали, что в основной пробе 7 б7о ниобия находится в пирохлоре и 

% в сфене, а в обогащенной пробе с пирохлором связано ~Уи/о 
ниобия, со сфеном 10%. Пирохлор в пробах наблюдается в виде 
прозрачных октаэдров или неправильных обломков красновато-бу- 

темно-красного и коричневатого цвета. ”
хл̂ п ровная. Некоторые зерна (~Ю %  шфо
> а )  имеют темные непрозрачные включения 
3- Р®’*®®тся сростки пирохлора с биотитом. раз-

Рна пирохлора непрозрачные, кремово-коричнево Ц
пирохлора 0,05—0,5 мм. vr.HnPDToo6 Da3-

№v встречается в виде неправильных 'желтого до
" '’““ я Г ^ ю д а ю ’тся черные примазки, а н е к о т о р ы х  зернах наблюдаются и q

кже включения биотита. В сфене содержи /



Таблица 2Минералогический состав исходных продуктов и распределение ниобия
I ~  ̂ '

Минерал

Оснойнпя проба пирохлоро* 
сфено-шфконооого продукта
Содержанке, н

мннсрала 
в пробе

Nb,0. 
в икнсралс

Распреде
ление 

NbjOs, S

Пирохлор 
Сфен , . 
Ильменнт 
Циркон . 
рутил . .
Апатит . . . . . .
Щелочные пироксе- 

ны и амфиболы 
Биотит . . . . . .

5.7 
32.5
7,5

11.4

2.0
27,0
8.7

Обогащенная проба пипо)г̂ ,1Гефено-шфков̂ во Д а э .
Содержание, «  "

------------------Рзспреде-
минсрала N b,0, т̂ леине 
в пробе о ми Непале >t

62.4
3.0
1,5
0.05

0,13

ИтогоNb,0..
S

76
21
2

10,2
23,5

Знаки
26,0
05

11,0

3.8
6,0

По данным
, колнчестаенного 

^(ниералогпческого 
анализа

По химическому 
анализу

62.4
3,0
1.5
0.05

0,13

4.7

S.2

89,5
10,0

7,1

8,8

Циркон присутствует в пробах в виде хорошо образованны х  
призматических кристаллов. Встречаются б и п и р а м и д а л ь н ы е  раз
ности со значительно укороченной призмой. Минерал светлоокра* 
шенныи, прозрачный. Цвет розоватый, дымчатый до бесцветного. 
Размер зерен 0,05—0,5 лш. Содержание пятиокиси ниобия 0,05%- 

В целом на основании данных химического и м и н е р а л о г н ч е *  

ского анализов выявляются сложность состава и сх о д н ы х  проАУ*̂ * 
тов, низкое содержание в них ниобия и высокое содержание ти
тана, что является неблагоприятным из-за трудности разделения этих элементов.

Укрупненные опыты

^Укрупненные опыты проводились на установке, в с о с т а в  кото 
электропечь Г-30 с автоматическим регулирован»^ 

нля точности ±10®; гуммированный чанок объемом 30
SvTn  ̂ *̂”с*^отоупорной мешалкой; г у м м и р о в а н н ы
1ШИ о S «а деревянным ложным днищем и площадью

.......го.лоиь-оельтинг); вакуум-насос
ровые чаны для осаждения ниобия из растворов и па
растворов. Раствор при осаждении ниобия нагревался о 
ром, осадок отделялся на фарфоровом нутч-фильтре. ĵ ,ipO' 

Методика проведения опытов сводилась к следую^^^^^^' 
хлоро-сфено-цирконовый продукт в количестве 4 кг ^ сМ®' 
в противень из нержавеющей стали объемом 8 л и '̂ '“^^’’̂ аатеМ
шивался с заданным количеством купоросного масла.296



тнвень помещался в предварительнонагретуго до230—250°С элек
тропечь. По достижении заданной температуры газовой фазы 
(275—300° С обычно в течение 20—30 мин) отмечалось время на
чала сульфатизации; противень выдерживался при этой темпера
туре в течение заданного времени при периодическом (через 
15 мин) перемешивании сульфатной массы.

Затем сульфатный продукт охлаждался и загружался в чанок- 
выщелачиватель, смешивался с расчетным количеством воды для 
получения Ж :Т = 4 :1 .  Приготовленная пульпа охлаждалась до 
25—30° С. В охлажденную пульпу небольшими порциями при не
прерывном перемешивании загружался пергидроль из расчета 
15—30 г Н2О2 на 1 л. Затем пульпу перемешивали 30—45 мин и 
фильтровали. Кек на фильтре промывали водой. Фильтрат объеди
няли с промывными водами и после разбавления до кислотности 
100 г/л нагревали острым паром до 95—98° С с выдержкой при 
этой температуре в течение 1 ч. При этом осаждался химический 
концентрат. Пульпа после осаждения фильтровалась, осадок про
мывался водой на нутч-фильтре, сушился и прокаливался.

Укрупненные опыты проводились при загрузке кислоты на 
сульфатизацию 1,5 кг(кг и менее. При проведении опытов было 
выявлено влияние температуры и продолжительности сульфатиза- 
дин, а также других факторов на извлечение ниобия. Результаты 
опытов представлены в табл. 3.

Укрупненные опыты по переработке обогащенного продукта по
зволили установить, что оптимальная температура газовой фазы 
в печи при сульфатизации равняется 300° С. При этом обеспечи
вается извлечение ниобия в раствор на 87—90%, Увеличение про- 
должительности сульфатизации с 45 мин. до 1,5 ч при переработке 
этого продукта не повышает извлечения ниобия. В опытах по пе
реработке бедного продукта заметно проявляется влияние продол
жительности сульфатизации на извлечение металла. Сульфатиза- 

при 275—300° С в течение 1,5 ч обеспечивает извлечение 
® раствор 90—96% ниобия, при этом увеличение времени су л ь ф а -  
тизации до 1,5 ч вместо 45 мин повышает извлечение 
ч»вании с 70 до 96% при температуре газовой фазы 300 С и с 84
^0 90% при 275^^0.

Извлечение ниобия в химический концентрат в оптимальных 
условиях достигает 80—90%. Изменение условий сульфатизации и 
ьгщелачивания в изучавшихся пределах не влияет на 
характер протекания процесса осаждения ниобия из Р '
Ри нагреве растворов (смеси основного раствора и пр

после разбавления водой до концентрации по №50^100 W
д. выделяется легко и достаточно хорошо паствора
"ожение перекиси водорода начинается уже при нагреве раствора
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условиях весьма высокая. При переработке обогащенного про
дукта она достигает 94—96%, при переработке основной пробы — 
^-95% .

Видна существенная разница между содержанием ниобия- 
в обезметалленных растворах, полученных при переработке обога
щенной и основной проб. В первом случае остаточное содержание 
йиобия равнялось 4—9 жг/л, во втором — 50—310 лг/л. Как пока
зали дальнейщие исследования, повышенное содержание ниобия 
в обезметалленных растворах при переработке бедного продукта 
иожно объяснить отрицательным влиянием титана.

Во всех укрупненных опытах, начиная с первого, полу*1ены хи
мические концентраты с содержанием 60—70% КЬгОн. Следует от
метить, что все опыты характеризовались удовлетворительной точ
ностью балансов по ниобию, причем неувязки обычно не превы
шали ±7% . По результатам укрупненных опытов подсчитано не 
только технологическое, но и товарное извлечение ниобия в хими
ческий концентрат, которое в оптимальных условиях равняется 
в среднем 80%.

На отквартовках сульфатных продуктов укрупненных опытов 
проведены специальные серии опытов по уточнению условий вы
щелачивания ниобия: выявление оптимальных концентраций пере
киси водорода, серной кислоты и отношения Ж :Т .

Выщелачивание ниобия из сульфатных продуктов в укрупнен- 
Rbix опытах проводилось при загрузке перекиси водорода 
(100%.ной) 120 ка на 1 т исходного. Изучалась возможность 
снижения концентрации этого реагента в растворе и, следова
тельно, его расхода. С этой целью была поставлена серия опытов 
Ло выщелачиванию ниобия при разных концентрациях Н2О2 (1 0  
«Ой/л), Установлено, что концентрацию в исходном растворе н 
расход Н2О2 можно снизить в два-три раза без ухудшения показа
телей технологического процесса. Снижение загрузки nepewiCH во- 
^орода не влияет на качество химических концентратов.
^огичной методике выявлялось влияние плотности пульпы 
„ извлечение ниобия в раствор. Снижение Ж  ♦ Т от 4 :1 до о : i 
очти не влияет на извлечение ниобия, а концентраты опытов 
меют одинаковый состав.

Оптимальная концентрация серной кислоты в выщелачнваго- 
растворе выявлялась путем постановки опытов иа спеке от 

Фатизации при низкой загрузке кислоты, ™  
uiPif Р^^^и*^ную концентрацию H2SO4 в жидкои фазе "У"
^^^лачивания при о д и н а^ о м  Ж : Т .  М и н и м а л ь н а я  концентрашш
;° ^ е н а  без добавления H2SO4 в цикл ^ыщелачивани^ ^  

концентрации (250 и 340 г /л )— добавлением р ‘
нпл кислоты. В результате этих опытов уста нов

^Рачительного снижения концентрации кислоть
•‘̂ ‘̂ ачивания (до 150-180 г/л). rvль(baтизaцин накислоты в процессе у Ф̂

^ческое взаимодействие и потери в газовую фазу ф



составляет, в зависимости от условии укрупненных опытов, 225- 
680. кг (по моногидрату) на 1 т исходного. Расход кислоты воз
растает при увеличении продолжительности и температуры суль- 
фатизации. Например, при сульфатизацни обогащенного продукта 
при 300“ С увеличение времени с 45 до 90 мин увеличивает безвоз
вратный расход с 250 до 630 Kejm, на бедном продукте — с 225 до 
592 кг/т. В оптимальных условиях безвозвратный расход кислоты 
на обогащенном продукте находится в пределах 250—300 кг1т, 
па бедном — он значительно выше в связи с необходимостыо бо
лее продолжительной сульфатизации и равняется 470—590 кг/т.

Следует учитывать, что большие количества серной кислоты 
теряются из-за выделения серного ангидрида в газовую фазу. По
этому при промышленном оформлении процесса может быть пре
дусмотрено возвращение этой кислоты в цикл сульфатизации.

В сульфатном продукте остается достаточное количество кис
лоты для обеспечения кислотности при последующем извлечении 
ниобия в раствор в форме пероксокомплексов.

Кекн фильтрования пульпы выщелачивания на нутч-фильтрах 
состоят из кристаллического материала, так как многие минералы 
после сульфатизации и растворения ниобия остаются без измене
ний. Кроме того, в осадках содержатся вторичные кристаллические 
образования — сульфаты. Составом кеков определяется их низкая 
влажность, которая, по данным укрупненных опытов, не превы
шает 20% (в среднем 17%).

Осадки, выпадающие при разложении нагревом cyльфaтнo-п^ 
роксидных растворов, представляют собой тонкокристаллическое 
вещество белого цвета. Фильтрация пульпы осаждения^ и про
мывка осадка на нутч-фильтре протекают без затруднений. Влаж
ность осадков в среднем 60%. При прокаливании сухих химнче* 
ских концентратов достигается дальнейшее обогащение их 
ниобию. Выход прокаленного концентрата по отношению к су" 
хому составляет в среднем 46%. При прокаливании происхо 
дит частичная агрегация зерен концентрата. Прокаленный koi 
цептрат представляет собой смесь окислов ниобия и титана, су̂  
марное содержание которых достигает 90—98%*

Полузаводские опыты

Аппаратура для полузаводских испытаний о п и с ы в а е м о г о  
соба отличалась от использованной ранее не только р а з м е р а м  « 
и условиями осуществления операций (пламенная печь  ̂
электрической, рамные фильтр-прессы вместо нутч-фил Р 
сильное разбавление растворов конденсатом при н а г р е в е  их  ̂
рым паром низкого давления и т. д.). Поэтому в ходе испыта ^ 
продолжалось изучение особенностей и условий о^ущесто

аппаратов полузаводской установки 
Помимо опытов с использованием пламени g 

п^оиеден контрольный опыт, в котором сульфатизацня провед



в электропечи— в тех же условиях, что и в укрупненных опытах. 
Па опыт брали 125 кг исходного продукта, который навесками по 
30—40 кг загрун^ался в противни и замешивался с мерным коли
чеством купоросного масла плотностью 1,82. При загрузке H2SO4 
в пределах 1,5 mjm  сульфатный продукт был достаточно жидким,

Пергидроль „ ..
— —I/ f  у8 amnactpsiy ^ - " •Л/г-Аг-А

1 д дыноИт
Солйроке
тело

НИМ i 1 \\
m i l l 1 1 и

ростбор

t5 }В п р о н а л и о а п и е  fвттзшщщ
Хи̂ и̂ческиа тценшрат

Рис. 1. Схема цепи аппаратов полузаводской установки:
/ — пламеппая печь для сульфотнзации, выложена из д»шасо> 
пого кирпича, плошпдь пода 6 ж*, на передней стенке 4 окна 
(S) размером 400x400 мм; 2 — форсунка; 3 — протнпни из не
ржавеющей стали с исходным продуктом н ссрноА кнслотоА; 4-~ 
напорнкН бак для горючрго (соляровое масло), емкость 1 л ’; 5 — 
хрокель-алюмслевые термопары марки ТХА-Х1П (установлены 
над окнами печн); 7 — веятнляцноииыП зонт; в — выщелачиватель, 
футерован диабазовой плиткой, емкость 4 i i ’; 9 — питатель пере
киси в'^лорода; /О — ррдуктор; / / — мптор: /2 — кислптоупорный 
насос КНЗ-3/25; Ш и — рамные фильтр-прессы с дсревяи1тыми 
рамами и плитами, поддоны футерованы метлахской плиткой;

— зажимное устройство с электроприводом; /5 товарные оссы;
I S— кислотоупорный насос КНЗ-З/Й для закачки фильтрат* 
а осидитель: 17 — чаиы-осадители и сборники объемом по 4—
5 Л'; / в — насос КНЗ-3/25 для закачки пульпы осаждения но 

фильтрацию

После отстаивания над твердой фазой появлялась концеитриро 
“^иная кислота. При загрузке кислоты 1 т/т получался сухой 
У-чьфатный спек.

При загрузке сульфатной массы в выщелачиватель, куда 
этим заливалось расчетное количество воды и. если ‘требова

лось, кислоты, происходил разогрев пульпы, и ^  
^^гружалась только после охлаждения пульпы до 30 С. ^ате.
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пульпа перемешивалась в течение i Ur и поступала на фильтрацию. 
Кек промывался на фильтре водой, которая мерными порциями 
заливалась в выщелачиватель и затем, как и пульпа, закачивалась 
в фильтр-пресс. Обычно на промыв1су расходовали 3—4 воды 
D расчете на 1 /л исходного.

Основной раствор и промывные воды закачивались в один из 
чанов п полученная смесь растворов разбавлялась водой до рас- 
четноА кислотности 100 г/л, затем осаждался химический концен
трат нагревом раствора. Конгроль за процессами осуществлялся

по общепринятым методи
кам, причем большое внима* 
ние уделялось определению 
кислотности ' с;̂ льфатной 
массы и растворов, концен' 
трации НдОг в растворах» 
влажности твердых продук
тов и определению выходов. 
Твердые и жидкие продук
ты опытов анализировались 
на ниобий, титан и содер
жание других составляю
щих химическим методом, 
кислота оттитровывалась 
щелочью, концентрация 
Н2О2 в растворах определя
лась титрованием раство
ром перманганата калия, 

Программой полузавоД' 
ских испытаний предусмз' 
тривалось проведение оп ‘ 
тов по уточнению расходу 
реагентов и условий сул 

фатизации, выявлению оптимальных режимов в ы щ ел ач и в ан и  
осаждения, определению основных технических 
процессов, в том числе показателей фильтрации, расхода 
и т. д. Поэтому каждый опыт обычно отличался от предыду^ 
заданным рел<имом. Наибольший интерес для оценки 
мой технологии имеют опыты, проведенные в о п т и м а л ь н ы х  У 
виях (суммарные данные по двум таким опытам предстз^ 
в табл. 4).

Во всех полузаводских опытах получено высокое 
ниобия в раствор, причем процесс выщелачивания про 
быстро и стабильно.

Степень осаждения и содержание пятиокиси ниобия в па. 
ком концентрате зависят от продолжительности нагрева рз 
Влияние этого фактора подробно изучалось на растворе 
первых полузаводских опытов (рис. 2). О с а ж д е н и е  «и j  

ри нагреве раствора паром низкого давления (1

Vo N
\ 1 -

1
1

. л

» s

?/7 *3

^ лл л :
/ \ >

1

î 20
а

л

г

у ко го ло io ч ии
г . -

Продолжительность опыта

Рис. 2. Зависимость степени осаждения 
лиобия и содержания NbjOs в химкон^ 
центрате от продолжительности про

цесса:
J — степень осаждения пнобяя; 2  — со дер* 
хаи и е  NbiOs в  химической концентрате
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продолжается 3—5 ч. По ходу процесса происходит снижение ка
чества выпадающих из раствора осадков ввиду загрязнения нх 
титаном. Применение пара более высокого давления ускорит оса
ждение и улучшит состав концентратов. Степень извлечения нио
бия в осадок в лучших опытах составила 86,9—89,5% при содер. 
жаиии ЫЬлОз в прокаленном химическом концентрате 48—67%. 
Оптимальная кислотность раствора в период осаждения равняется 
80—100 кг H2SO4 на 1 раствора. В табл. 5 дается сопоставле
ние состава типичных химических концентратов, полученных по 
сульфатно-пероксидному способу, с требованиями, предъявляе
мыми на стандартные ниобиевые продукты.

Химический концентрат одного из двух типичных полузавод- 
ских опытов и все концентраты укрупненных опытов удовлетво
ряют требованиям на техническую пятиокись ниобия марки 
ТПН-2. Концентрат другого полузаводского опыта по содержанию 
ниобия н других составляющих, кроме титана, также близок к пя* 
тиокиси этой марки и, очевидно, может быть доведен до кондиций 
без особых трудностей.

После фильтрования пульпы осаждения на фильтр-прессе хи
мические концентраты имеют влажность 40—60%; объемный вес 
(Асг/л): влажного— 1,2; сухого— 1,6; прокаленного—1,7.

Фильтрация пульпы выщелачивания и осаждения протекает 
без каких-либо затруднений. В связи с тем что исходный концен
трат поступает на выщелачивание без предварительного измель- 
чеиия и ввиду сохранения в кеках большей части минералов в пер
воначальном состоянии, пульпа фильтруется легко, а кеки имеют 
небольшую влажность — 20,4—27,8%. После продувки воздухом 
в течение 20 мин влажность кеков снижается до 14,1—17,7%.

Производительность фильтрации пульпы выщелачивания на 
рамном фильтр-прессе (без учета времени на сборку, разборку 
фильтра и выгрузку осадка) по твердому (кеку), с учетом филь
трации основного раствора и промывных вод — 0,3 m/л^  ̂ а по 
раствору 1 м^/м^ в сутки. Производительность фильтрации пульпы 
осаждения по влажному химическому концентрату 50 
в п^есчете на прокаленный-^ 15 kzJm  ̂ п сутки.

П о данным полузаводских опытов загрузка серной кислоты на 
сульфатизацию и выщелачивание равняется 1,2—1,5 tn на тонну 
плодного, но расход кислоты на сульфатообразование и потери 
bUg в газовую фазу не превышает 250—400 Kzjm, При реализа
ции способа следует предусмотреть снижение расхода кислоты пу 
тем улавливания S O 3 ,  а также упаривания о б е з м е т а л л е н н ь -  

растворов, содержащих 75—100 кг H2SO4 на ПолузаводскиМ» 
опытами подтвержден оптимальный расход перекиси водороД 

р делах 60 кг1т (по 100%-му веществу)* Расход воды 
тонну исходного равен 10 лз. ^

и полупромышленных испытаний
б Г „  химико-металлургической переР»
Сотки пирохлоровых продуктов, представленная на рис. 3.



Технико-экономическая оценка способа

Проектной частью института Гиредмет совместно с экономи
стами Иргиредмета сделана укрупненная технико-экономическая 
зценка сульфатно-пероксидного способа переработки пирохлоро- 
5ЫХ продуктов. Содержание NbaOg в исходном промпродукте при- 
иято 4%, извлечение ниобия в химический концентрат 80%. При 
составлении сметы эксплуатационных расходов по переработке

ПирохлороВыа продукт 
Купоросное масло----------^

Сулыратиэация

Сульфатный
продукт

1
Газ SQ,

Пергидроль

выплачивание 
------- 1-------

Пульпа

Регенерация HiSOtf
I

Серная кислота

У ’ПромыбнояВода
Фильтрация и промывка

Осадок

На изблечёние 
циркона

Раствор а промыВные боды 

Осаждение

Пульпа

Фильтрация и промыбка осадка

О^езметалленный
сернокислый

раствор

Упарка 
“П—

Раствор И2Щ

Осадок
I

Сушка

Прокаливание

Химический
KQHUjBHmpam

Пром

Нейтрализация 

8 канализацию

Рис. 3. Качественная технологическая схема

 ̂К о л п р о и з в о д с т в о  связано с использованием боль- 
®%ант д химикатов. Поэтому принят вполне реальный
'̂̂ И̂СИ установки вбЛ113И источников кислоты и ПС*

Р9схо^ 1  позволяет значительно снизить транспорт*

себестоимости химического концентрата, струк- 
представлена в табл. 6, указывает на экономлче- 

*̂ ^̂ Иокиг сульфатно-пероксидной схемы. Себестоимость
'̂ яется 4 ,“ ^^обия Р* 45%чюм химическом концентрате рав- 
2о V, Руб. за 1 т. Следовательно, себестоимость пятиокиси305



в химическом концентрате ниже отпускной цены на пятиокнсь 
в ниобиевом пнрохлоровом концентрате*

Та б л и ц а  б

Структура калькуляции себестоимости химического конц.ентрата

Статьи затрат Удельный вес, s

Основные расходы

Энергозатраты:

вода . . .  i i i . . . 

м азу т .................... .... . . . . . . . . . . . . .  V .

Амортизация:

зданий и сооружений .................... ............................ ....

22,6
64,3

0,3
0,1
2,9
2.4
3,0

0.6
0,4

И т о г о . . . . . . . . . . 96,6

Н акладны е расходы  .

Зарплата ИТР, служащих, МОП с начислениями . . 
Текущий ремонт оборудования, зданий, сооружений

и содержание основных средств....................
Охрана т р у д а ........................
Прочие цеховые р асх о д ы ........................ ............................

1

0,4

0,3
1.5

И т о г о ........................ .... 3,4

Всего по основным и накладный расходам . . . .  . 
Себестоимость пятиокнси ниобия в химическом кон

центрате ........................

100,0

4100

I »
лсе^^ысокпй*^пп^^ химического концентрата может ок а за ть ся  ^  
иметь в Bnnv небольшом - масштабе производства. Н о  слеДУ̂  
ние болрр ^ дальнейшем можно рассчитывать на
ниобия конечного продукта -  технической п я т и ^
продуктов f^vn^ мо^кно хзжидать, - что переработка пирохлор 
S e n  o n n J i 'f  рентабельной и в этом случае. Кроме 
уме.шшення'^раиода p L S r '  «бестоимостн за
306



Выводы

1, Проведены укрупненные и полузаводские испытания суль- 
фатно-пероксидного способа извлечения ниобия из пирохлоровых 
продуктов. При этом полностью подтверждены результаты лабо
раторных исследований и уточнены показатели технологического 
процесса.

2. Весь комплекс выполненных исследований определенно ука
зывает на технологичность способа, простоту и реальность его 
осуществления. Укрупненный технико-экономический расчет пока
зывает, что способ экономичен при содержании Nb^Og в исход
ном пирохлоровом продукте выше 4—5%.
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М. Л. Навтанович, А. С. Черняк

НЕКОТОРЫЕ ПРОБЛЕМЫ ТЕХНОЛОГИИ СКАНДИЯ

Среди возможных сырьевых источников скандия наибольшее 
значение пока имеют высокотемпературные касситериты и воль- 
Фрамиты, связанные с процессами грейзенизаций и часто нахо
дящиеся в парагенезисе [1]. При существующей технологии пзвле- 
’̂ бния олова и вольфрама нз концентратов, содержащих эти руД" 

Минералы, скандий скапливается в отходах производства 
Злаках оловянной плавки и остатках от переработки вольфра- 
митов.

Технология извлечения скандия из отходов оловянного 
водства, основанная на выщелачивании крепкой соляной кнслог 

осаждении оксалата скандия из солянокислого Раствора н 
осульфатной очистке первичной окиси Поз-ому

^Учать только 92%-ную SC2O3 (окись марки Поэто^
Ра^^°°'^^редной задачей по усовершенствованию техн 
Разработка надежного промышленного способа получения

«*ной SC2O3 (окиси марки ОС-99). п ц п п 6 5%) Zr
(от °®**Ь1ми примесями в ОС-92 были Th (от > содержа- 

6,5о/„)Г T i- д о  ЗДо/о и H f< % при ь »  содеР^^^
Поирп! ^ьшолненное исследование [2 ] ’ «-„иное осаж-
Денир. методом получения ОС-99 з  а зотн ок и сл ы х
С  циркония, гафния и титана из азотно



растворов с последующим осаждением из фильтратов оксалата 
скандия. В литературе существовали противоречивые мнення 
о возможностях податного способа, в частности, указывалось иа 
трудности разделения Th н Sc в продуктах с высоким содержа
нием Sc н плохую фильтруемость иодатных осадков. Было изу
чено влияние температуры растворов, кислотности среды, концен
трации осаждаемых металлов и расхода иодата калия на резуль
таты осаждения иодатов из скандийсодержащих растворов и 
были найдены оптимальные условия разделения. Было установ
лено, что осаждение из горячих растворов способствует образова
нию легкофильтруемого осадка. В податные осадки увлекается 
не более 1 % скандия; вместе с оксалатным осаждением общее из
влечение Sc на этом переделе составляет 93—997о* Полученная 
ОС-99 содержит >99% SC2O3, <0,10% Th и <0,05% Zr, Hf и Ti.

Осаждение иодатов можно вести в широком интервале кислот
ности и концентрации осаждаемых металлов, однако практиче
ски целесообразнее иметь в 1 л исходного раствора не более
6  г-экв H N O 3 и не менее 0,1 г Th и Zr, так как повышение кнслот- 
ности при низкой концентрации металлов-примесей может при
вести к их неполному осаждению..

Благодаря дешевизне, простоте и надежности и о д а т н ы й  спо
соб-является в настоящее время неотъемлемой составной^ частью 
применяемых и разрабатываемых схем получения чистой окиси 
скандия.

В ряде случаев отделение скандия от примесей целесообразно 
проводить на первых стадиях технологического процесса. Напри
мер, первичная окись скандия, в зависимости от способа пояУ' 
чения, может содержать значительные примеси щелочноземель
ных металлов, особенно кальция, содержание которого в окнси 
иногда доходит до 25%. Базируясь на ранее выполненных в ИргН' 
редмете исследованиях по химической селекции [3] и учитывая, 
что окись скандия является труднорастворимым соединеннеЛ( 
применили селективное выщелачивание окиси кальция или ма 
ния из первичной окиси скандия раствором хлористого аммони - 

Растворение окиси кальция (то же для MgO) можно записат 
уравнением реакции:

СаО +  2 т , Л .  +  2 NH3 Т +  Н2О.

кальция осуществляется при температура  ̂
пения 2 0 /о-ного раствора хлористого аммония.

Затраченный на выщелачивание хлористый аммоний мож 
регенерирован при пропускании в ы д е л я ю щ е г о с я  

. углекислоты через раствор хлористого кальция, отД
ныи от нерастворимого остатка. ^
скандиГи'^З^о? окисью скандия, содержащей
састпппя Л  кальция, на I г окиси расходовали 5 мл  2̂ J  уре 
раствора хлористого аммония. Выщелачивание при температуи



CaO почти полностью103° С длилось от 1 до 10 ч (см. рисунок) 
растворяется за 7 ч.

Нерастворимый остаток промывался водой и подвергался ко
личественному химическому анализу на кальций. Извлечение 
кальция в раствор составляло не менее 90% в одну стадию, при
чем скандий практически полностью остается в нерастворимом 
остатке: в большинстве опытов скандий в растворе не обнаружен.

Опыты по выщелачиванию окиси кальция из 92%-ной окиси 
скандия, содержащей десятые доли процента кальция, проводи
лись при той же температуре в течение нескольких часов. На 1 г 
исходной окиси расходовали по 1 0  мл 
20%-ного раствора хлористого аммо
ния. Очищенная окись скандия (не
растворимый остаток) содержала со
тые доли процента кальция, т. е. ко
личество, отвечающее кондициям для 
ОС-99. Потерь скандия с раствором 
не наблюдалось.

Таким образом, выщелачивание 
хлористым аммонием может служить 
надежным способом очистки скандия 
от Са до Mg, причем достигается не
обходимая степень очисткп и совер
шенно отсутствуют потери скандия с 
раствором. Способ прост в осущест- 
яленин и является недорогим. Об 
этом способе сообщалось на Межву
зовской конференции по методам раз- 
А<?ления близких по свойствам редких 
элементов в I960 г. [4 ].

Основными .недостатками существующей технологии 
^̂ з̂кое общее извлечение скандия и неприменимость ее к оедн • у 
^Ьфью, содержащему менее 0,17о Sc. Это 
Показателями оксалатного осаждения скандия из получае

солянокислых растворов (0,2—0,4 г/л Sc), потому ^
частично растворим в соляной кивоте, ^ j ; J  3  ̂

^ А 0 4  образует растворимые комплексы [5]. Потери 
полноты осаждения достигают 30%, а ввиду ®“ сок 
я в растворах примесей, которые тоже 10—12% Sc

»слотой, первичная окись содержит обычно не . расход
65,2% Sc). При этом наб^одается д ^ ^

" 2ЧО4; 450—500 кг на 1 кг получаемой 0С-9Э, кроме г
,|Д*'''®чием оксалата приходится частично ^ ^  затрудне-
2 «Рализовать до рН-3, что вызывает
йя поднять общее извлечение о с а ж д е н и е
болрй^  ̂производства, необходимо ° „„ия из солянокнс-»
flbfv ^ эффективным способом извлечения скандия из

выщелатов. 30D

 ̂ « 6 в  ю г
Продолтптность Зьщ&!т$аш

Кинетика процесса выще
лачивания кальция из пер
вичной окиси скандия 
20%-ным раствором хло

ристого аммония



По результатам исследований, наиболее перспективным спосо
бом селективного извлечения Sc из выщелатов является экстрак
ция алкилфосфорными кислотами (АФК), получаемыми по реак* 
цин взаимодействия спиртов с фосфорным ангидридом. Состав 
АФК и химизм экстракции ими металлов описан ранее [6]. Практи
чески при взаимодействии двух молей ROH с одним молем РгОз 
образуется смесь кислых эфиров пиро- и ортофосфорной кислот 
с преобладанием двузамещенных эфиров: R2H2P2O7, НгНРО<, 
RH2PO4. Для экстракции пригодны не только индивидуальные 
АФК, но и их промышленные смеси, получаемые на основе пром- 
продуктов переработки нефти (экстрагент ЭИР-2) [7, 8]. Эти смеси 
применительно к Sc, как и к другим металлам, обладают значи
тельными экстракционными свойствами, близкими к свойствам 
АФК, синтезируемых из индивидуальных спиртов.

Выбор АФК в качестве экстрагента скандия объясняется чрез
вычайно высоким сродством иона Sĉ "*" к фосфат-ионам, особенпо 
к РаО?^, что обеспечивает большую селективность экстракции, так 
как все основные примеси отделяются от Sc в самом цикле 
экстракции или при реэкстракции, когда примеси предварительно 
вымываются из органической фазы растворами НС1 и H2SO4, а Sc 
выделяется в форме осадка фторида скандия с помощью фтористо
водородной кислоты.

Экстракция практически осуществляется в одну стадию из 
растворов различной кислотности и разного содержания скандия 
(табл. 1,2).

Т а б л и ц а  I

Результаты опытов по экстракции скандия 10%-ным раствором смесй 
алкилфосфорных кислот (ЭИР-2) при Р :Э  =  5*1

Содержанке Sc, г/л

Среда исходный
раствор

оодная
ф:1за

органическая
фаза

8сС1з
Н ,0  

0,2 и: НС1
0.5 н. ИС1
5 н, НС1

10 п. ИС1

0,99 
3,86 
0,40 
0,04 
0,40 
0,33 

/0 ,5 0  
) 1.0 .

Не обнаружено 
0,01 

Следы 
Следы 
Следы 
<0.01 

О.Об 
0,09

4,95
19.2
Ч0,2
2.0
1,65
2.2 
455

Измсченк*
Sc К

1̂00
1̂00

^100
1̂00

.̂ 100
^100̂

87,6
91,5

П р и м е ч а н и е .  Р : Э  —  отношение объемов раствора к экстра^®*

Так же успешно протекает экстракция из азотно- и г ^
лых растворов. Кроме того, количественная экстракция
мощью АФК возможна из маточных оксалатно-'Хлоридньь 
ров (табл. 3),
310



Та б л и ца  2.

Результаты опытов по экстракции скандия из солянокислых выщелатов 
10%-ным раствором алкилфосфорных кислот (ЭИР-2)

РхЗ

5:1

I 0:1

Содержанке Sc, г}л

ПЫЩСУИТ

0,07
0,135
0,27
0.35
0,135
0,27

водная
фаза

<0,01
<0,01
< 0.01
< 0,01
< 0,01
< 0,01

оргакичсскак
фаза

КоэффиШ1СНТ
распределения

0,35
0,68
1.35 
1,75
1.35 
2,70

>35
> 6 8

>135
>175
>135
>270

Иэалечснне 
Sc S

-1 0 0
-1 0 0
.-100
-1 0 0
-100
-1 0 0

Т а б л и ц а  3

С равнительны е результаты  по извлечению скандия

Содержание Sc, г/л Коэффи

Экстрагент исходный
раствор

водная
фаза

органиче
ская
фаза

циент
распреде

ления

Извлечение 
Sc К

Промышленная смесь алкил
фосфорных кислот . . . . 0,05

0,05
Не обн. 

0,030
0,25
ОДО

>250
3,33

-100
40

ЦИОННЫИ м ети д  ииииоап па -------------  ^

S c W  +  S H j R j P j O j  -  SC 2 ( К г Р г О , ) ^  +  6 Н + ;  

Sca (RzPjO,), +  6 HF 2 ScF, +  3 H2R2P2O: 

ScFa -h 3NaOH -> 5с(ОН1з +  3 NaF.Ь С Ь  з - j - d l N a v n  —* 1 -----------

Следует заметить, что собственно экстракция протекает 
скн на 100% в одну стадию (сливные растворы содержат

г/л Sc), реэкстракция, по результатам анализа °Ljj-
«»ческой фаз, — на 97—99%, причем экстрагент 
еревод фторида скандия в гидроокись, а затем

осуществляется с извлечением Sc более, состав-
образом, извлечение Sc на экстракционном переделе с

бт более 96%, что повысит общее извлечение Sc
---------  ------------ nr, 70^80 o/n и выше.  ̂ _____

извлечеипс
и  более 96%, что повысит о б ш  зуше. раз.

“т характера ИСХ0 Д1ЮГ0  сырья до
Как видно из табл. 4, щ итовых кекоо сразу

'причем при переработке вольфр с к а н д и я . /п еп ем еш н -
Чаются довольно чистые п о о и зв о д и т е л ь н о с т  gQ ^ан)

Способ обеспечивает вь1соку1 Р ^^^.^аивание—
^^ние фаз достаточно вести 2 ’
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и применим к крайне разбавленным растворам. Например, в одном 
из опытов Sc был извлечен из раствора, содержащего его всего 
4 мг{л, т. е. экстракция с помощью АФК позволит перерабатывать 
и весьма бедные продукты независимо от того, какой кисло  ̂
тон (НС1, H2SO4 или HNO3) б^дет проводиться разложение 
сырья.

Этот способ характеризуется также невысоким расходом реа
гентов. Например, в полупромышленном опыте, проведенном 
в аппарате периодического действия, было израсходовано (в пере
счете на получение 1 кг ОС-99) 15 л октилового спирта, 50 л  ке
росина, 6  кг РгОз, 130 л  HF, 6  кг NaOH и всего 40 кг НгСгО ,̂ т. е. 
расход щавелевой кислоты снижается более чем в 10 раз по срав
нению с оксалатным осаждением. При этом надо учитывать, что 
проведение процесса в аппаратах непрерывного протпвоточного 
действия приведет к дополнительному снижению удельного рас
хода реагентов.

Укрупненные и полупромышленные испытания подтвердили 
преимущества экстракционной схемы. Таким образом, применив 
экстракцию скандия алкилфосфорными кислотами, можно корен
ным образом усовершенствовать технологию извлечения скандия 
из продуктов оловянного производства: резко увеличить общее из
влечение металла и вовлечь в сферу производства новые виды 
сырья.

Сложной задачей является разработка способа получения 
окиси скандия высокой чистоты, содержащей >99,99% SC2O3. Ис
ходная ОС'99 содержит примеси Si, Са,JFe, Си, AI, Ti, Zr, Th, Ва,
Sr.Y .Y b,Gd,Sm .

И. Массонне [9] в обзоре методов препаративного получения 
чистой окиси скандия указывает, что получить чистую SC2O3 
(>99,99%) удается только комбинацией различных методов раз
деления, используя в различной последовательности осажденпе^ 
ионный обмен и эфирнороданидную экстракцию.

Для изыскания радикального метода очистки ведутся иссл̂ едо- 
^ания в следующих направлениях: выщелачивание примесеи из 
твердой SC2O3, переведение скандия в раствор и его селективное 
осаждение, сорбция примесей из раствора на ионитах, жид- 
^̂ остная экстракция с целью выведения либо .
основы. Предварительные результаты 5оиме-
“спытываемых методов позволяет полностью отделить ряд при

и частично — остальные.  ̂ техно-
Следует заметить, что при разработке новых в р д. 

учитывается возможность попутного
“их металлов. Так, например, прн иодатнои эти

ториево-циркониевый концентрат. ” окислов. При
Могут быть разделены с „ а я  в о зм о ж н о ст ь

Коим экстракционной схемы имеется Р ух „з орга- 
ц, ^^*^'^рировать редкоземельные элементы,
"'’’веской фазы крепкой НС1. 313



Выводы

Трудности технологии извлечения скандия из продуктов оло
вянного производства вызваны сложностью исходного сырья, бли- 

' зостыо химических свойств Sc и примесей, отделение от которых 
достигается лишь во много стадий, низким исходным содержанием 
скандия, а также недостатками применяемого оксалатного осаж
дения, не обеспечивающего полноту выделения Sc и характеризую
щегося низкой степенью концентрирования и непригодностью 
к бедным продуктам.

Выполненные исследования привели к разработке эффективных 
методов отделения Sc от Th, Zr, Hf, Ti (иодатный способ) и от Са 
н jMgr (выщелачивание раствором NH4CI), а также к созданию се- 
лект1гвного метода выделения Sc из различных видов сырья, за
ключающегося Б экстракции Sc из кислых водных растворов 
алкилфосфорными кислотами. Экстракция с помощью АФК резко 
повысит общее извлечение Sc и вовлечет в сферу производства 
новые виды сырья, в частности, бедные шлаки (<0,17о Sc).

Поставлены исследования по получению 99,99%-нон окиси 
скандия, для чего испытываются различные методы разделения 
(селективное выщелачивание, осаждение, ионный обмен, жидкост
ная экстракция).

ЛИТЕРАТУРА

). Щ е р б и н а  В. В. Особенности геохимии скандия. Геология место
рождений редких элементов, вып. 8. Госгеолтехиздат, 1960.

2. Н а в т а и о в и ч М. Л.. Ч е р н я к  А, С. Особенности иодатного осаж
дения тория и элементов подгруппы титана из растворов, содержащих сканди • 
«Журн. прикл. химии», т. 35, 1962, вып. 4.

3. Ч е р и я к А. С, Химическая селекция шеелита и кальцита в рудах с р 
генерацией реагентов. «Журн. прикл. химии», т. 32, 1959, вып., 10.

4. Н а в т а н о в и ч  М. Л., Ч е р н я к  А. С., Ю х н и н  Б. А, Промышлен
ные способы очистки скандия от примесей. Доклад на М ежвузовской ® 
цни по методам разделения близких по свойствам редких элементов,

5. Скандий. Сборник переводов под ред. Л . Н. Комиссаровой. Изд. 
лнт-ры, 1958.

6. Ч е р н я к А. С., Н а в т а н о в и ч М.' Л . К вопросу экстракшюнно 
19С0^вьш кислыми алкилфосфатами. сЖурн. прикл. химии», т-

7. Н а в т а к о в и ч М Л . ,  Ч е р н я к  А. С. Жидкостная экстракция ^  
РосгортехнздГт Иргиредмет, Сборник научных труДОВр

а п.«1 ^ А. С., Н а в т а н о в и ч  М. Л . Экстрагирование
ТПП кислотами, синтезированными из промышленных смесей

т. 34, 1961, вып. 4. , „ ScandiU'
nioxlds J p?akl°cY. Н. Darstellung relnen



и . К- Скобеев, /С- Д. Игнатьева^ Л. И, Чечулина

П Е Р Е Р А Б О Т К А  У Г Л И С Т О -Г Л И Н И С Т О Й  
З О Л О Т О С О Д Е Р Ж А Щ Е Й  Р У Д Ы

Руда окисленной зоны золоторудного месторождения Восточ
ного Казахстана представлена белым жильным кварцем и гли
нистым и углистым веществом. В меньшем количестве присут
ствуют железистые и вторичные минералы смешанного состава. 
В руде содержится около 0,5% арсенопирита и пирита в виде ред- 
кой вкрапленности. Химический состав руды характеризуется еле* 
дующими данными:

5 1 0 2 -6 4 ,7 ?^ ; РегО з-4 ,45% ; A U 0 2 -\9 % ;
As —0,56 S общ .— 0,15%; Au — 10,4 и Ag —3,5 г//д.

Содержание углистого вещества достигает 9%.
Золото в руде находится в свободном дисперсном состоянии, 

очень тонкое (субмикроскопическое) и равномерно распределено 
в кварце. Равномерность распределения золота подтверждается 
фиксированием его по классам исходной руды, измельченной до 
“-2^и —0,15 мм. Незначительное извлечение золота амальгама
цией (2—б%) косвенно подтверждает дисперсное состояние золота 
в руде.

Л а б о р а т о р н ы е  и с с л е д о в а н и я  п о  т ех н о л о г и и  п ер ер а б о т к и  
о к и с л е н н о й  р у д ы

Лабораторными исследованиями, проведенными для изыскания 
рациональной схемы переработки окисленной руды, было установ
лено, что основная часть золота быстро растворяется в цианистом 
растворе. Уже при цианировании в течение 3—4 ч в раствор пере- 
^одит примерно 80% золота от содержания в исходной руде. ув 
^ичением продолжительности цианирования до 24 ч

лота в раствор возрастает до 88,3%. ®
цианирования в течение 72 ч Да*е при самом нз^л^_

-----  Чt  Однако в .„мель-золота в раствор возрастает;w ’ самом со-
Jiiero цианирования в течение 72 ^  на уровне 88 /о Р
чении извлечение золота в раствор «плота 
держании в хвостах 1,2— ^.„пвлено, 1̂то около ^ „ ле

Рациональным анализом уст ^  при б7о)руде связано с г и д р о о к и с л а м п  железа^ bhi
астворяется. Примерно такое ^  углистым '„а про-
зрбируется из цианистого Р®” ?  углистого На-

Установлено, что ^панить различными едуюшим
цианирования можно ^ обжига рУД“  ^  92,3%. О*'Рймер, применение окислительи золота Д быть

санированием огарка ^««ется дорогим и н Кро^^
ако обжиг всей массы руДЫ 315 
^комендован для переработки Р



.того, опыты по непосредственному цианированию сырой руды 
в присутствии керосина (1,0—1,5 /сг/т) показали, что керосин 
только действует на углистое вещество и сорбционная способность 
последнего по отношению к золотоцианистому комплексу заметно 
падает. Все же при цианировании в присутствии керосина не были

Исходная руда  

Дробление
Известь ZJSKS/m

Измельчение

Классиф икация

Пески
L

СлиВ(Ж̂7'Ь:1)

Сгуш,еиие 

Слив Пульпа^^К"•' Г- р  -1)

Цианирование (2 ^  ч)

Фильтрация на барабанном 
______ фильтре
I

ЗолотосодЕр}каш,ий
раствор

Осадок

Рет/льпаиия

— ПФильтрация на барабанном 
фильтре с Верхней лрамыв- 
кой растбором NaCH

Золотосадери^ащий раствор Осадок

I
ОтВал

Осаждение

05еззолочениый
рас/пВор

I
В оборот

J

Золотосодержащий
осадок

\
Но обработку

Рис. I. Схема, рекомендованная лабораторными 
исследованиями для переработки окисленной 

руды

рудьг^^”^  устойчивые показатели по извлечению золота

ч п л о т / и  устойчивые показатели по 
с пппмржм ““•"ученье при циаиировании руды в два _зд-
коп Фи^'ьтрованием пульпы и р а с п у л ь п о в к о и  ос
W B  в цианистом растворе. При цианирован.ш о к и с л е н н о к  РУ̂

' '316



fl два приема извлечение золота повышается до 95—95% по 
сравнению^ с 88% при цианировании в одну стадию. Однако и при 
одностадийном  цианировании, но при условии двойной или усилен
ной промывки осадков цианистым раствором извлекается 92—93% 
золота от исходного содержания в руде. В процессе фильтрации и 
промывки осадков обеззолоченным цианистым раствором отмы> 
вается значительная часть золота, сорбированного углистым веще
ством.

В лабораторных условиях двойная промывка достигалась пу
тем фильтрации цианистой пульпы в две стадии на барабанном 
фильтре с промежуточной распульповкой осадков в слабом циани
стом растворе (0,05% NaCN). Аналогичные результаты по извле- 
чешио золота были получены и при фильтрации пульпы на рамном 
фильтре при условии длительной промывки осадков цианистым 
раствором в течение 120— 150 мин.

На основании лабораторных исследований была рекомендо
вана цианистая схема переработки углистой окисленной руды 
с применением фильтрации цианистой пульпы в две стадии 
(рис. 1).

Наиболее подходящим является следующий режим переработки 
руды: степень измельчения руды —0,15 мм, (80% —0,074 мл); 
слнвы классификации (Ж :Т = 3 -И -:1 )  сгз’щаются д о Ж :Т = 1 ,3 :1  
н перемешиваются с цианистым раствором в течение 24 ч; для от
деления золотосодержащих растворов и отмывки сорбированного 
золота рекомендуется фильтрация пульпы в две стадии на бара
банных фильтрах с промежуточной распульповкой осадков в сла
бом цианистом растворе (0,05% NaCN).

При переработке окисленной руды по указанной схеме полу
чены следующие показатели: извлечение золота из руды 91,5 со
держание золота в хвостах цианирования — 0,8 г /т ; расход циа- 
••ида по NaCN— 0,47 Kzjm и извести — 2,8 кг/т по СаО.

Промышленные испытания по переработке окисленной руды

Промышленными испытаниями необходимо было 
и- основные показатели по переработке 

учетом оборудования на небольшой
Последняя в свое время предназначалась для переработки старых

отосодержащих эфельных отвалов и в последнее вр 
вовала из-за отсутствия сырья. , „„ттопятупа Фаб-

D»u- /  проведения промышленных ка
скомпонована для работы по схеме, пр д

3J. |;^**знирование проводилось во флотационных машин
Ргичном перемешивании и установлено, что

в проведении промышленных воре извлекается
измельчения руды в пианистом р а ^  з^з„еит 

^ '‘'«тельная часть золота, причем извлечение золо
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Рис. 2. Схема проведения промышленных испытаний
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от концентрации цианистого раствора (рис. 3). При концентра
ции 0,06—0,07% по NaCN в цикле измельчения растворяется 
65—68% золота от содержания в руде. При этом в процессе из
мельчения расходуется цианида 0,55—0,60 кг по NaCN и извести 
2,8 кг по СаО на 1 т  руды.

Степень растворения золота при цианировании пульпы во фло
тационной машине находится в сложной зависимости от концен
трации цианида и продолжительности цианирования. Влияние этих 
факторов на растворение золота характеризуется кривыми, припе-

i
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>
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i— —
J

/
/
/
/
/
/

«л

/4

и /J
1

/2
«1
1 //

f Л7
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Ь
г

f /

Г

г )
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Концентрация NaCN 
8 растдоре

Рис. 3. Зависимость про
цента растворения золота 
в процессе измельчения от 
»<онцентрации цианида в 

растворе

0,08 т  В.Щ DJ2 0.Й 
Концентрация NaCN 

в растборе

Рис. 4. Зависимость процента 
растворения золота при циани
ровании во флотационной машине 
от концентрации цианида в рас

творе

yaSyPHtf ̂  ^ ^ Процент растворения золота возрастает при 
грацию ПИЯ цианида до 0ДЗ% по NaCN. Эту концеп
ций иия« ^ следует считать наиболее подходящей для усло-

Сло?к флотационной машине.
*̂ н̂ие зол^^ влияние продолжительности цианирования на изале- 
^̂ з̂ стопп ® раствор (рис. 5) объясняется наложением двух 
 ̂Рзство^’ увеличением продолжительности цианирования растет 

Тие Пол золота. Однако наряду с этим значительное разои- 
1'̂ 'листы процесс адсорбции золотоцианистого комплекса
^°Ров „ ®®̂ ^ êcтвo f̂, содержащимся в руде. Наложение этих фак- 
«Ия. °°Условливает появление максимума на кривой растворе-

опытов, оптимальной следует считать продолжи- 
При ^  Цианирования во флотационной машине в течение 1.5 ч. 

и раствора 0,12—0,13% NaCN и при циаиирова-
в раствор извлекается примерно 15% золота от

в руде.
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в  промышленных условиях вследствие недостаточной филь
трующей площади цианистая пульпа фильтровалась на барабан
ном фильтре в одну стадию.

При указанных ус«1 0 внях цианирования были получены следую
щие показатели по извлечению золота и расходу реагентов: извлече

ние золота из руды 80,9%; содержа
ние золота в хоостлх 1,3 г/щ в том 
числе 1,1— 1,2 zjm  нерастворениое 
и адсорбированное и ОД—0,2 г/т 
золото, растворенное, но не отмы
тое, расход цианида 1,18 кг/т по 
NaCN и извести 2,8 кг/т  по СаО, 

Дальнейшие испытания показа
ли, что в промышленных условиях 
цианирования введение керосина в 
пульпу в количествах от 0,5 до
2 кг/т  практически не устраняет 
адсорбцию золотоцианистого комп
лекса углистым веществом руды. 
При этом было установлено, что 
потери золота с хвостами' цианиро
вания можно снизить путем от
мывки адсорбированного золота 
при репульпации осадков первой 
фильтрации в слабом цианистом 
растворе с последующей второй 

^  фильтрацией (см. таблицу),
с^ти данные подтверждают приведенные результаты лабора

торных испытании по отмывке цианистым раствором золота, 
адсорбированного углистым веществом. При этом хотя и не дости
гается полной отмывки адсорбированного золота, но часть его.не-

Т а  б л иЦ*
“  а д со р б и р о в ан н о го  зо л о т а  

_________ _______Р Репульпации  осад ков и вто р о й  ф и л ьтр ац и и  ___
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К N
>

0 ! ! .1' 1i ‘

цианирования

Рис. 5. Зависимость растворе- 
реиия и адсорбции золота от 
продолжительности цианиро
вания во флотационной ма

шине
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Ж : Т  при распульпооке осадков 
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Извлечено золота при второй фильтрации, zjm  
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растворенного, . 
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ЦНОНИСТЫМ pICTBOp̂
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1.0
0.4

0.2
0,2

3:1

1.4
1.0
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сомненно, извлекается в раствор, что снижает потери золота с хво
стами цпаниро^вания. Это обусловливает целесообразность при
менения второй стадии фильтрации при цианировании руды, со» 
держащей углистое вещество.

На основании лабораторных и промышленных испытаний для 
переработки окисленной руды, была рекомендована приведенная 
на рис. 2 схема, которая должна быть дополнена второй стадией 
фильтрации.. Схема составлена с учетом технологических особен
ностей руды и оборудования, не используемого на старой фабрике., 
Так как запасы окисленных руд недостаточны для строительства 
новой фабрики, их можно переработать по схеме на частично ре* 
конструированной старой фабрике.

А. С. Бессонова, В. П. Румянцева, А. В. Шаронова

О ФАЗОВЫ Х ПРЕВРАЩ ЕНИ ЯХ В АРГИЛЛИТАХ 
ПРИ НАГРЕВАНИИ

Для изучения термического поведения аргиллитов и степени 
перехода кремнезема в щелочной раствор в зависимости от усло
вий обжига и гидрохимической обработки огарков были проведены 
исследования четырех разновидностей пород месторождений Во- 
<̂ точной Сибири.

Химический состав проб приведен в табл. 1, их минералогиче
ская характеристика— в табл. 2.  ̂ ,Т а б л и ц а !

Химический состав исследованных проб аргиллитов

Л(Ю6ы
SIOj АЬО, FcjO, MgO 1 TIG, N3,0 CaO s K,0 П. a. n.

46,50
55,16
46,28
47,8

36,00
28,15
34,59
32,47

0,69
1.6
1.34
2,52

0,41
0,53
0,32
0,69

0,66
0,06
0,63
0,5

0,39
0,02

0,02

0,53
0.15
0,31
0,35 0^

0,67
0,13

0,08

13.5
11.06 
13,0 
13,3

Т а б л и ц а  2

С о д ер ж ан и е  о сн овн ы х  породообразую щ их 
и св о б о д н о го  к в ар ц а  в отдельны х пробах аргиллитов_

^  _____________  I- I 1Г ЧП1Г т

Основной породообразующий минерал

Содержание, %

породообразующего
ыинсрала

Галлуазит +  каолинит 
Каолинит

95-96
76^78
94—96
86-90

квлрца

1—3 
До 18,5 

3̂—5 
8 -10

»̂ргир
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Минералогическим анализом установлено, что содержание ос
новных породообразующих минералов, т. е, каолинита и галлуа'  ̂
зита, колеблется в исследованных пробах от 76—78 до 94—96*у.

Окись алюминия распределена главным образом между каолн* 
нитом и галлуазитом. Основная часть кремнезема входит в состав 
этих же минералов и от 1 до 18% в состав полевого шпата и 
кварца.

В качестве примесей отмечены магнетит, пирит, кварц, полевые 
шпаты, гидроокислы железа, изредка железосодержащая слюда н 
незначительное количество углистых веществ.

Н а термограммах аргиллитов (рис. 1—4) отмечено три темпе
ратурных эффекта, характерных для каолинита.

На кривой нагревания аргиллита пробы 1 (рис. 1) наблюдается 
еще один эффект — эндотермический— при температуре 130"С, 
отвечающий удалению двух молекул воды из решетки галлуз- 
зита.

Рентгеноструктурный анализ характеризует исходные аргил
литы как механическую смесь каолинита и кварца (рис. 5).

В целом данные термографического, рентгеноструктурного и 
минералогического исследований, а также химический состав проб 
позволяют судить об относительной однородности состава аргил
литов исследованных разновидностей.

Термическое поведение аргиллитов

Изучение термического поведения аргиллитов с целью выбора 
оптимальных условий обжига, обеспечивающих н а и б о л е е  полное их 
обескремнивание при последующей щелочной обработке огарков, 
было проведено в условиях последовательно возрастающих темпе
ратур в интервале 600—1200° С на пробах, состав которых указав 
в т а б л .1.

Продукты обжига обрабатывались 16%-ным раствором едкого 
натра в течение 30 мин при температуре 98® С.

^В результате проведенных опытов установлено, что о п ти м а л ь  
ной температурой обжига следует считать 1 0 0 0 — ЮЗО® С.

Термическая обработка аргиллитов при указанной тем п ератур  
обеспечивает в ходе последующего выщелачивания огарков наибо
лее полное обескремнивание при минимальных потерях глино 
зема.
И» огарков, полученных при температурз*^
ниже 650 С, отмечены лишь линии кварца. Линий каолинита ил 

превращений не обнаружено. При указанной * 
ттопы у изменения в молекуле каолинита, в резуль
кпиЛяллии ^,^^®^зет закономерное расположение атомов в 
c Z i I h S  кристаллы вновь образовавш ег^
1000° С КПП дисперсны. В образцах, полученных
(см. рис. 5̂  кварца, обнаружена фаза, близкая
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Рис, 3. Кривая нагревания пробы 3
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Рентгенограммы концентратов химического обогащения тех жр 
образцов сходны с рентгенограммами огарков, но линии кварвд
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Таким образом, все температурные превращения аргиллитов 
в интервале 650— 1200° С аналогичны превращениям, характерным 
для чистого каолинита. Свободный кварц при термогидрохимиче
ской обработке ведет себя как химически инертное соединенно.

Термическое поведение каолинита является предметом иссле
дований со времен Ле-Шателье, высказавшем впервые в 1887 г, 
основные положения об изменениях, которые претерпевает каолн- 
нит в процессе его нагрева [1]. Все исследователи сходятся во 
мнении, что каолинит при нагревании претерпевает три стадии 
структурных изменений. До 100° С происходит удаление адсорби
рованных и расположенных между слоями кристаллической ре
шетки молекул воды, что приводит к повышению степени кристал
личности, выражающейся в увеличении плотности каолинита. Ос
новная часть структурной воды теряется каолинитом до 590” С, 
а галлуазитом— до 525° С, что сопровождается уменьшением плот
ности минералов и образованием аморфной структуры. При на
гревании выше 600° С происходит резкое повышение плотности, к 
при 980° С на термодифференциальных кривых появляется пик 
экзотермической реакции образования нового соединения.

Единой точки зрения на характер превращений, происходящих 
при обжиге каолинита при температуре выше 600° С, до сих 
пор нет.

Анализ имеющихся данных по вопросу изменения каолинита 
в процессе нагрева [1— И] и результаты исследования термиче
ского поведения аргиллитов позволяют представить следующую 
наиболее вероятную схему фазовых превращений:
А Ь О ,. 2 S I 0 , . 2 Н , 0 ~  А 1,0, • 2 S l O , ? ^ ? ^ r A b O ,  +  2SlO= 

или

AI — SI ш пинель+  • ЗЮг
или

ЗАЬОз • 2 S1O 2.
Для термогидрохимического обогащения аргиллитов н^ибол^ 

представляет экзотермический эффект при "з 
1050 С, так как в этом температурном интервале кремнезем ста 
вится наиболее активным по отношению к щелочам и з н а ч и т е л ь я  

часть его сравнительно легко может быть переведена в il
Согласно теории Бриндли и Накахира [1], при 925° С появляе 

новая кубическая фаза, представляющая собой алюмокремние У 
шпинель с катионными вакансиями. При 980°С четкость лини 
к>бичестой фазы улучшается, а при 1050° С становится, «anpoj^ ' 
слабее. Образование кубической фазы, согласно этой теории, пр 
исходит по уравнению

SI4AI4O 14 » SI3AI4O 12 -{~ Sl0 2 i 
а структура ее подобна структуре T-AUOa

образовании кубической фазы кремн« 
фиксируется, как и кристобаллит, при 1050° С.
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в  интервале 1050— 1100° С происходит экзотермическое пре
вращение фазы со структурой типа шпинели в муллит с дальней
шим выделением свободного кремнезема. Растворимость кремне
зема, входящего Б состав обожженных при 1100“ С аргиллитов, 
имеет максимальное значение. Однако в этом случае резко возра
стает (до 15^17% ) и растворимость окиси алюминия.

Результаты расчета энергии, высвобождаемой при экзотерми
ческой реакции [9], подтверждают данные Бриндли и Накахнра об 
образовании при 950— 1050° С алюмокремниевой шпинели.

Хорошо согласуются с этой теорией и данные института —по 
растворимости кремнезема в едком натре. При гидрохимической 
обработке аргиллита, обожженного при 950—1050° С, в раствор 
переходит около 75% окиси кремния, т. е. примерно весь кремне
зем, входящий в состав шпинели. «Свободная» же окись кремния, 
выделяющаяся при ука- ^ 
запной температуре, со
ставляет примерно 25% 
общего ее количества и 
является, видимо, как и 
квард, инертной по отно
шению к щелочам. . f
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Г идрохимическая 
обработка огарков

Для изучения влия
ния условий выщелачива
ния на растворимость 
кремнезема продукты об
жига аргиллитов 'подвер
гали обработке раствора
ми едкого натра различ
ной концентрации при 
различной температуре и 
отношении в них Ж : Т.

Для выщелачивания 
Использовался стеклян
ный сосуд, иомещаемый

время опыта в водя- „ „ „ о и и е  п у л ь п ыиой термостат ТС-15. П е р е м е ш и в а в  Щ
с п ^ о я н н о й  скоростью около 120 остаток промывали н

Полученный после фильтрации Р ^^^дяцного веса и анали
воронке горячей водой, высушива „ МааО.
пировали на содеожание в нем АЬ 3i -------- „ upvnn

Рпс, 6. Растворимость SiOj н АЬО* 
в aaoifCHMOCTii от концентрации раство

ров едкого натра;
1 — 5Ю1 лробз 3; 2-^ ЗЮ* проба 4; Л — SIO, проба 2; 

4 -> AliOj проба 2; S — А1,0» проба 4

производилось

Опыт! **** ______Kav (р»с. 6 ), что содержание в исходном рас-
щелрчи оказывает существенное влияние на 

форд,у кремнезема н окиси алюминия в растворимую
при увеличении концентрации растворов от 37

до
327



150 г!А НагО^у количество перешедшего в раствор кремнезема пз 
огарков пробы 3 возрастает с 38,6 до 75%, т. е. почти в два разз;
из огарков пробы 4 с 45 до 69,4% и из огарков пробы 2 с 39 
до 53,4%.

Изменение концентрации каустической щелочи от 150 до 240 г/,г 
почти не сказывается на растворимости кремнезема. При исполь
зовании'растворов этих концентраций имеет место минимальный

%

I.

II
f

О
<̂5 10 

! .

ВЫХОД концентрата химического 
обогащения, наиболее низкое содер
жание в нем связанной щелочи н 
кремнезема, т. е. в этих условиях 
происходит наиболее полное обес- 
креынивание термически обрабо
танных аргиллитов.

Дальнейшее увеличение концен
трации исходных растворов приво
дит к постепенному увеличен»» 
выхода концентрата и повышению 
содержания в нем связанной ще* 
л очи, т. е. к снижению степени обес- 
кремнивания всех изученных разно
видностей аргиллитов. Снижение 
количества кремнезема, переведен
ного в раствор при концентрации 
300—430 г}л КагОку, происходит 
вследствие того, что создаются б.ча- 
гоприятные условия для реакции 
взаимодействия алюминатов и си
ликатов натрия с образованием ма
лорастворимых алюмосиликатов
натрия (12].

Опытами по изучению кинетики 
взаилмодействия кремнийсодержа- 

н и т я  м \ минералов аргиллитов (каоли*
ния в п ^  установлено, что в первые 15 м ш  выщелачива-
растворяется кремнезема, в последующие 15 ли
^ р о д о л ж и т м ^ ^  °  (Р"'- 7). При дальнейшем увеличении

и 

; -

7

3—  /'f ^ ---------- -

}

tC
4

Время

Рис. 7, Растворимость SiOj и 
А\%Оз в щелочных растворах в 
зависимости от продолжительно

сти выщелачивания:
I  — SlOj лроба 3; 2 — S!0, проба 3; 

4 AljO» проба 4

98
тов

эрастворимого алюмосиликата натрия. мнатной
Повышение температуры вы щ елачивания от коми 

I— 100® С благоприятствует процессу обескремниванйя н 
(рис. 8 ). Наиболее высокое содерж ание в  концен'Ф ^^^ученЫ 

_ миния при лучших показателях по обескремниванию  
при температуре выщелачивания около 100“ С. же

Увеличение отношения Ж :Т  при вы щ елачивании Р®'
дит к  повышению растворимости кремнезема, причем ДУ 328
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зультаты получены при отношении NajO раствора к S1O2 огарка 
равном 2,5:1.

При гидрохимической обработке огарков всех исследуемых раз
новидностей аргиллитов в оптимальных условиях, т. е. концентра
ции растворов 150 200 г/л КагО^у, продолжительности выщелачи- 
вания 30 мин, отношении ^
Naj0 :SiO2= 2 ,5 : 1, тем- 
пературе растворов около. 
100®С наиболее полное 
обескремнивание, состав
ляющее 76,2%, получено 
для пробы 3, содержащей 
до 96% каолинита. Худ
шие показатели полу
чены при обогащении 
пробы 2 , отличающейся 
пониженным  ̂ содержа
нием водных алюмосили
катов и повышенным со
держанием кварца и по
левых шпатов.

В результате прове
денного исследования 
установлено, что степень 
обескремнивания аргил
литов при их термогидро- 
хпмнческой обработке 
зависит в первую оче
редь от минералогическо
го состава пород,

-S
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у ./

/
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Температура

Рис. 8. Растворимость SiOa: и АЬОз в ще
лочных растворах в зависимости от тем

пературы выщелачивания:
I  — 5Юд проба 3; 2  — 510, проба 4; Л — SIO, проба 2;

4 — AljUa проба 3

пород.
Термогидрохимическое обогащение может быть рекомендова 

только в том случае, когда основное количество кремнезема по- 
Роды входит в состав водных алюмосиликатов — каолинита или
гзллуазита.
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р е а к ц и й  о б р а з о в а н и я  м о л и б д а т о в  
ПРИ в з а и м о д е й с т в и и  т р е х о к и с и  м о л и б д е н а  

с  о к и с л а м и ,  к а р б о н а т а м и  и  с у л ь ф а т а м и

новн^^еа^кинн молибденовых концентратов кроме ос-
лровождается молибденита в трехокись молибдена со-
сульфиды тяжрлыу” реакциями. Находящиеся в концентрате 
в окислы и rvjiiA ^ превращаются преимущественно
окисью молибпрк^ Окислы металлов, взаимодействуя с трех- 

дека, образуют соответствующие молибдаты [I],
МеО +  МоОз =  МеМоО^.

нога “бракующихся сульфатов, например двухваленг-
чительиоГ с ~ ’ Т  обжига (550- 650» Q  в^яа-
магния калыгист « Диссоциируют, а сульфаты свинца, цинка, 
разлагаются и железа в этих условиях не
взаимодействуя г ^  присутствовать в огарках [2]. Сульфаты.

о б р а з о в ы в а Л о л и б ^ 'п о '° р е “ ''®"^ “
MeS04 +  М0О3 =М еМ о04 +  SO^.

кальц1щ "Гм агни концентраты содержат карбонаты
новых концентратов nSf магния в условиях обжига молпбде
циирует, карбонат ^ 500°С, в значительной м е р е  днс№ 
более высоких темпеоят^п^ энергично разлагаться при
в огарках [3].  ̂ —850° С) и в основном остаетс

Ств>ют с т р ^ о а д ь ю ^ \ ^ л я ^ к а р б о н а т о в  окислы взаимоде^' 
молибдатов. Возможно с получением соответствую^
карбонатов с трехокигьтп \  непосредственное в з а и м о д е и с т в  

рехокисью молибдена по реакции
М еСО, МоОз =  МеМоО^ +  СО ,.

НЫХ некондиционшГ значение при обжиге
330  молибденитовых концентратов, которое



8 значительных количествах могут содержать примеси карбонатов 
кальция, магния и сульфидов тяжелых металлов. Образующиеся 
в процессе обжига труднорастворимые молибдаты значительно 
снижают извлечение молибдена и обусловливают повышенный рас
ход соды при выщелачивании. Поэтому изучение условий образо
вания молибдатов представляет значительный интерес. .

Этому вопросу^ посвящен ряд работ. Изучению подвергались 
реакции взаимодействия окислов металлов с трехокисью молиб
дена п реакция взаимодействия карбоната кальция с трехокисью 
молибдена в твердом состоянии [4, 5, 6]. Наиболее детальное изу
чение реакднй образования молибдатов кальция, железа, меди и 
шижа при взаимодействии соответствующих окислов с трехокисью 
молибдена проведено А. Н. Зеликманом и Л. В. Бел невской [4], 
которые применили методы термического анализа, рентгенографи
ческого изучения и сравнения химических свойств исходных сме
сей окислов и продуктов нагревания. Они установили, что молиб- 
дат кальция образуется при взаимодействии СаО с МоОз при 
температурах выше 400° С, молибдат меди образуется при 
взаимодействии СиО с МоОз в интервале 300—820° С, молибдат 
двухвалентного железа РеМо0 4  при взаимодействии FeO с МоОз 
в интервале температур 300—850° С. По данным этих же авторов, 
в пределах 20— 1000° С химических взаимодействий в смеси РегОз 
с МоОз не происходит.

А. Н. Зеликман [16] также изучил взаимодействие МоОз с кар
бонатом кальция, окисью свинца и сульфатом меди. Образование 
Молибдата кальция из смеси СаСОз+МоОз происходит при 500— 
о85°С, образование молибдата свинца из смеси РЬО-ЬМоОз проте- 
•jjeT при 500—600° С, а образование молибдата меди из смеси 
•^оОз+Си504 протекает при 600° С.

Рентгенографическое исследование реакции взаимод^стоия 
Твердых окислов железа и трехокиси молибдена провел Ю. Д. Коз- 

И , который установил, что при нагреваншг смеси ге  и 
образуется 1РеМо0 4  (фаза Бреннера) и МоОз 

двойной железо-молибденовый окисел со структурой 
^^РЖание М 0 О2 уменьшается с возрастанием температуры. Р
прокаливании смеси РеаОз с,трехокисью молибдена образуете 

с новой кристаллической структурой. ! „ось,
но Y-фазой. Хилгический состав У-фазьт ycTaHOBFir J  ^ q. 
предполагается, что она является двойным железо-молибд 
''{окислом, аналогичным Pe2W0 e. мно-
Приведенные данные показывают что еще исслед^ 

г-Р Р^зкции взаимодействия сульфатов и ^ Р также реак- 
Дия CuS0 4 ) с трехокисью молибдена. ^  имеются рас- 
хожлр молибдата магния. настоящего .
Исслв во взаимодействии iFejOa с „ых данных об

являлось получение окислов, карбонатов
и cv^ молибдатов при взаимодеисдаи Поэтому

'У^ьфатов ряда металлов с трехокисью молиодеь



были изучены реакции взаимодействия окиси кальция, окнси маг
ния, окиси железа, магнетита, окиси свинца, карбонатов магния 
и кальция и сульфатов свинца и кальция с трехокисыо молибдена. 
Можно предположить, что при нагревании смесей указанных ве
ществ с трехокисыо молибдена протекают следуюи;не реакции:

СаОтв“|-МоОз^^^=СаМо04^д; (1)

MgO,e 4- М оО з„= MgM o0 4 „ ;  (2)

РеаОз^^ - f  ЗМоОз^^ =  Рсг (Мо04)з^^; (3)

F e ,0 ^ „  +  З М о О з „ = 3FeMoO^,„ +  ̂  (4)

2Р езО ,„  +  9М оОз„ 4 - J  ЗРег (М оО,)а„:

Р еО „ +  МоОз,. =  РеМоО<„: (5) 

РЬО „ +  М оО з„= РЬМо04„:

СаСО,^ +  М оО ,„ =  С аМ оО ,„ +  С 0 ,,„ ;  И
MgC0 3 „ + M o 0 3 „ = M g M o O ,„  +  C 02„,: (8)

PbSO^,, +  М оОз„ =  РЬМ оО^„ +  5 0 з„ з :

C aSO ,„ +  МоОз,. =  С аМ оО ,„ +

Для выяснения возможности протекания указанных 
были проведены термодинамические расчеты. Рассчитывались i *
менения изобарно-изотермического потенциала AZt и 
константы равновесия реакций для температур 25, 600 и ’ 
Изменение изобарного потенциала реакций находилось по р 
вернутому интегральному уравнению [7]:

/  298 \  ^

Д2г= IДЯ,». -  J да^Г  I +  f ДС„йГ -

Необходимые для расчетов стандартные значения лддяши® 
зования, энтропий п температурные коэф ф иц иенты , ^^рдует 
в уравнение теплоемкости, взяты из литературы [о, •'' 
отметить, что для ряда молибдатов некоторые термодина 
данные отсутствуют. Для их определения были использо 
тоды приближенных вычислений. Так, например, „«у лот̂ ' 
для СаМо0 4 , равное —345 ккал1моль^ найдено по прав ^  д\оО<г 
рифмики А. Н. Капустинского 115], значения А^аэз 
332



СаМо04 и Ре2 (Мо0 4 )з, равные соответственно 30,6; 32,3 
J 69,8 энтр. ед., найдены суммированием энтропий катионов по 
данным Кубашевского [7] и энтропии аниона МоО|” , которая най
дена из известных значений энтропий для молибдатов. Уравнения 
температурной зависимости теплоемкостей молибдатов ЛСр полу- 
qeubi суммированием соответствующих уравнений для атомов, вхо* 
дящнх в состав данного соединения. В пределах данных темпера
тур участвующие в реак- . ^ 
циях 0 И1СЛЫ, карбонаты, ^ 
сульфаты и молибдаты не 
претерпевают изменения 
згрегатного состояния, а теп
лоты полиморфных пре
вращений учтены в расче
тах.

В случаях отсутствия тем
пературной зависимости теп
лоемкости участвующих в 
реакции веществ (взаимо
действие магнетита с МоОз) 
изменение изобарного по
тенциала подсчитывалось по 
лркближенному уравнению

Константы равновесия ре
акций в зависимости от 
температуры вычислены по 
формуле

ьтаты термодина-

Рис. I. Зависимость расчетных значений 
IgK от температуры для реакций образо

вания молибдатов:
J -  СаО+МоО, -  C3MoO«i 2 '
»  FcMoOo м Ж  M o b  -PbO 4- МоО» = PbMoO,; 5 — Ilp?! •
= e M o O i ;  6 -  С а С О з + М о О , = С а М о О * + C 0 „
7 -  MgCOj + MoO, -  MgMoĈ  + C0„ S -p(,SO*+MD0,«=PbM004+S0j

P ЗКЦИИ расположены в порядке убывания измене 
^̂ ческого потенциала. „,,о«.,шргки мало-

вепп̂  "Разведенных данных следует, что термод железа,
Роятными являются реакции ®заимодеиств 

‘‘згнетита и сульфата к ^ ь ц и я  с трехокисыо молибдена.

Методика исследования

реакций взаимодействия с^нспользованием
P e S "  " трехокисью молибдена проводилось^с. 
гра ,̂,̂ ”°®ских съемок при высоких темпер УР химических

пирометре Курнакова и 
исходных и конечных продуктов нагр 233



*545

l i
N

о § о о о пОО«
оо • оо <м ■ ою со <о изот ет_ io со с»
(N* сХ Ci 1—г

Tt*CO
o ’

u3

x>
I
О

ос»-f СО00ОО(М1̂-ч*1ГЭСО10о*сч0“<N
ш03CN осо-!}• +

сг>юю
+

а
> «
О I

о
*7

«О чг
of

о

сЗ+ изсо+
ипо  о  
ю —Г

оо
счю”о»

1 лPJ о t0 ?4 0О *—1со «со • to <Nсо. с»_ оо_•-Нсо" С7>
00* солои*шВ"CJаtxн

ажи&>XS
S<9XйоЕCLа>н
нл>.соС»а

У
N

со 1Л̂ оо ^ lO
1

оо to CSсо to о«0 со
со" оГ о" to“
7 7 7 -L1 -ь

ооto
см"«м+ оо(N+

LO
СОю

( 2 с*
1 оеч I' S

о 0 о о о 1 о 1- О о
'4' 10 CJ о <N го ♦—« юо to см о •—<см
h«r со“

о
ю

S
со*

о .
ю*

СП со
to

—г
7

toсо (N0^ о
CNJCN ioоо_ осо

rt<
Ю

а>оэ
оо tc СО“ со" *о“ to" ю—t- »—• 1 CN CN сч со

1 + 1 • -1- + + +

Оо«Г-*лQ.
Оо

+
о*X)о.

г»
О

ь«сч
ои ш и

+ к•J» +
аь

ан
оо ан оо

О •<; Оо
■> и

11
а

о
«
и

0»ь.
II

Л
ю

Гф
оо

II
DН

кга
Оо*о

о < Оо

+

оо
^  +

оrjи
оитои

оVь.
334

V\и

+

О
р1

О аН 0
С/5С9»-

О

to
+

в

-1сч
-{-

гэ
Оо

‘ IIоаUi
+

дн

О .о
в

4*
О

Й
С*CJ

0
^  1<N

внг»
0о
g(в
UII

«-*
л

о
It +

О
ОО. 4> И в ооКг» II СО о нС9

О is<wr II
»Оо DН« II

а
оо

о ечV
fu О<. О 5? 03 гО о

Н“ о■г— О со + 11
еь

О

<<
+

о

со
ч-

е
.S'

1
<5

+
1ьо 2 + 0 pi(U О■< с5Г е 0? lu сл

со и•«Г о. со <4
J3
а ОЛ

и



Основным отличием примененных в исследовании рентгенов
ских съемок от использованных в работах [4, 6, 16] являлась воз
можность непосредственного наблюдения за ходом фазовых пре
вращений при изменении температуры образца. Для этого был 
использован дифрактометр УРС-50И с высокотемпературной при
ставкой [17], позволяющей проводить съемку дифрактограмм при 
температурах до 900° С.

Все исследования на высокотемпературной приставке проводи* 
лнсь ка плоских образцах. Исходные смеси, взятые в стехиомет- 
рическом соотношении, тщательно перемешивались и измельча
лись в агатовой ступке. Порошок смеси крупностью —0,052 мм на
сыпался на плоскую поверхность керамического держателя, 
тщательно разравнивался и уплотнялся. При этом следили, чтобы 
вся поверхность керамики была покрыта исследуемым мате
риалом.

Для проведения экспериментов использовалась трехокись мо
либдена, полученная при прокаливании химически чистого молиб
деновокислого аммония при 450—500“ С. В качестве карбоната 
кальция был применен исландский шпат, а карбоната магния — 
магнезит.

Из других участвующих в реакциях компонентов были при
менены магнетит Кусинского месторождения и химически чистые 
реактивы: окись кальция, окись железа, окись магния, окись 
свинца, сернокислый кальций и сернокислый свинец.

Контроль температур осуществлялся двумя хромель-алюмеле- 
J'biMH термопарами. Горячий спай одной из термопар помещался 
 ̂плоскости образца и измерял температуру газовой фазы у его 

Поверхности. Горячий спай другой термопары был расположен 
внутри керамического держателя на глубине средней части 
образца на расстоянии 1 мм от его поверхности.

показаниях термопар при высоких температурах (oDU ь  
выше) не превышали 20°С. Регулирование температуры произво
дилось автотрансформатором ЛАТР-2.
4ПП дифрактограмм проводилась при температурах ’
^0 600  и 700°С. Скорость нагрева во всех случаях составляла 
дз Перед снятием дифрактограмм смесь выд Р

заданной температуре 2 0 —25 В 
ох?*^^™граммы конечных продуктов снимались „5^.

В ряде случаев для уточнения f  
U o "Р°^0 Д”лся равномерный нагрев образца

с  периодическими съемками *  д..фракто- 
гр'"“;"'’Зовали Со К-излучеиие (нефильтрованное^

“ МЫ снимались в интервале брегговских f  «а ко-
дифрактограмм проводился при помощи линеек, на

“Рых нанесены шкалы значений д л я  данного *
записи. Ошибка в определениях —  для углов

^ ^Учае не превышала 0,005—0,008 кХ. 22^



Дифрактограммы продуктов нагревания сравнивались с соот
ветствующими дифрактограммами молибдатов, имеющимися 
в справочной литературе [10, 11]. Д ля  целого ряда молибдатои 
такие данные отсутствуют, поэтому были сняты дифрактограммы 
соответствующих молибдатов, полученных по обычным методикам. 
Так, например, молибдат кальция был осажден нз слабощелоч* 
ного раствора молибдата натрия хлористым кальцием, молибдат 
свинца — нз раствора молибдата натрия ацетатом свинца при 
кипячении по методике, принятой в количественном анализе [13]. 
Молибдат магния получен прокаливанием эквимолярной смеси 
окиси магния и трехокисн молибдена в муфеле при температуре 
700® С в течение 6 ч.

Снятие термограмд! исходных смесей окислов, карбонатов и 
сульфатов с трехокисью молибдена и отдельных компонентой 
смеси проводилось на пирометре Курнакова ПК-52.

Запись простых и дифференциальных кривых нагревания сме
сей, взятых в стехиометрическом соотношении, производилась 
в интервале температур 20— 1200° С. В качестве эталона служила 
химически чистая окись алюминия, которая в данном интервале 
температур не имеет физических и химических превращений.

Сравнение химических свойств начальных и конечных продук
тов нагревания проводилось следующим образом [4]. Навеска 
материала весом 1 г обрабатывалась на холоде 100 м л  17о'Ного 
раствора аммиака при перемешивании в течение 1 ч. По степеин 
перехода молибдена в раствор можно судить о степени химиче
ского взаимодействия. Это обусловливается тем, что молибдаты 
кальция и свинца практически не разлагаю тся аммиачнымн 
растворами, а молибдаты двухвалентного и трехвалеитного же- 
леза (полученного осаждением из содового раствора) реагируют 
с аммиачным раствором медленно [12]. Относительно взаимодей
ствия с аммиаком молибдата магния данных не имеется.

Результаты опытов и их обсуждение
В з а и м о д е й с т в и е  СаО с М 0 О3. На рис. 2 приведены ди

фрактограммы исходных компонентов и их эквимолярной смеси, 
|^ о р а я  нагревалась в термоприставке по указанному режнмУ* 

СаМо0 4  начинается при температуре примерно 
м  Л Дифрактограмме, снятой при 500° С, кроме линии ьаи 

гг И интенсивные линии молибдата кальция-
при  ьии L  основной фазой является СаМоОл и присутствует не- 

СаО. Продукт, снятый при 700° С, а такж е  при 
^^•"Я^тся молибдатом кальция, рентгеи 

S  хорошо согласуются с эталон
Пои осажденного из содового

ден пеоехппмГ'^^” обработке исходной смеси окислов в е с ь  моли
бо?кГппп^^Л  ^ то время как при а н а л о г и ч н о й  обра
либлена чтл в раствор переходит только 3,9 /о
^  * дтверждает полноту протекания реакции.





В з а и м о д е й с т в и е  СаСОз с М0О3. На рис. 3 приведены ди- 
фрактограммы исходных компонентов и продуктов нагревания 
эквимолярной смеси, из которых следует, что образование СаМоО^ 
начинается при температуре более 500“ С и заканчивается при 
700° С. Присутствие окиси кальция — продукта диссоциации каль
цита— не обнаружено. На термограммах М0О3 и СаСОз имеется 
только по одному эндотермическому эффекту (рис. 4 ,а, б), кото
рые соответствуют плавлению трехокиси молибдена (795“ С) и 
диссоциации кальцита (970°С), а термограмма смеси М0О3 и 
СаСОз имеет только небольшой экзотермический эффект при 725— 
820°С, соответствующий образованию CaMoQ4 (рис. 4 ,й). Других 
аффектов на термограмме не отмечено. Вероятно, происходит на
ложение эндотермического и экзотермического эффектов, за счет 
чего имеется некоторое расхождение в температуре образования 
СаМо04 по данным термического и рентгеноструктурного анализа. 
По данным [16], на термограмме нагревания смеси СаСОз-ЬМоОз 
также отсутствуют четко выраженные термические эффекты.

Результаты аммиачного выщелачивания продукта, полученного 
при нагревании до 700°С, показывают, что в реакцию вступило 
6л5% молибдена. Полное взаимодействие происходит, вероятно, 
при более высоких температурах.

В з а и м о д е й с т в и е  CaS0 4 - 2H20  с М0О3. Из дифракто- 
грамм исходных компонентов и их смеси видно, что в конечном 
продукте нагревания при 700“ С основными фазами являются 
СаМо04  и М 0О3 (образование СаМо04 начинается при темпера
туре выше 600° С). Кроме того, имеются малоинтенсивные линии, 
которые можно отнести к p-CaS04 (рис. 5).

На полученной термограмме гипса CaS0 4 *2H20 имеются два 
эндотермических эффекта, первый из них при температуре 150 С 
соответствует дегидратации, второй при 1070° С соответствует пере- 
^оду P-CaS04  в a-CaS0 4 , что согласуется с литературными дан
ными [14]. На термограмме смеси CaS04 • 2Н2 0 4 -Мо0 з имеется •^и 
^идотермических и один экзотермический эффект (см. рис. 4 ,г, о)- 
Эндотермические эффекты при 150“ С и при 1100° С соответствуют 
дегидратации и полиморфному превращению гипса, а при и  
ероятно, плавлению непрореагировавшей трехокиси моли 
ак как этот эффект заметно смешен, можно предположить, что 

вступила в реакцию. Экзотермическии ^
С, вероятно, соответствует взаимодействию распла .

*uoOg Q CaSO

« ^ Д ? я '’Г р ^ " а т р и Г а е м о 1 с ^ ^

В з^Гим ^од^ействие РЬО с МоОэ. Из
Ыи ^®“^еств И продукта нагревания их ^’̂ ®"̂ ’°‘̂ ^ “ исходпт
о Ии ^”Дно, что образование^ молибдата конечного

температур 400—700° С. '^ ”ФР®^рьд1о04 Согласно 
‘Р^ДУкта полностш  совпадает с эталоном РЬМоЦ^ ^  .
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Р..С 7. дифракгограм.^
Рис. 8. Дифрактограммы продуктов нагревания смеси 

AlgO Н” MoOj;
/ — исходная M rO ; 5 — смесь MgO +  MoOj; J - f f  — продукты взянмодсЛстнна 
пря 500, 530, 6-J0 н 700" С; 7 — то ж е лосле охлаждения; tf — вгллон MgMuO*# 

полу>1С11НыЛ прокалноаннси смеси окислом



результатам извлечения молибдена в аммиачный раствор, в реак
цию вступило 82,9% от взятой трехокиси молибдена. На термо- 
грамме РЬО отмечен эндотермический эффект при 888® С соот
ветствующий плавлению, а на термограмме смеси РЬО+МоОз 

имеются два экзотермических эффекта при 630 и
i i i  ■ ‘=°°™” ствующие образованию РЬМоО^ и эндотериическнй
I эффект при 1080 С, который отвечает плавлению вульфенита (по 

литературным данным [1], 1065°С). Природа эндотермического 
эффекта при 935 С не выяснена. Следует отметить, что получен
ная термограмма нагревания PbO-fMoOa несколько отличается от 
приведенной в литературе [16], где экзотермический эффект обра
зования PbMoOj отмечен при температуре 340—560° С.

В з а и м о д е й с т в и е  PbS0 4  с МоОз. Дифрактограммы исход- 
• иых компонентов и продуктов нагревания смеси приведены на 

■'fc. 7. Образование РЬМоО^ происходит при 600—700®С. Рентге- 
'"■'етричбские константы конечного продукта хорошо согласуются 

онстантами РЬМо0 4 , осажденного из содового раствора. На 
tpMorpaMMe PbSO^ отмечен эндотермический эффект при 885® С, 

что со1̂ асуется  с литературными данными [14], а на термограмме 
смеси РЬ5 0 4 -[-МоОз не отмечено экзотермическогоэффектаобразо- 
вания РЬМо0 4  (рис. 4,Mj «). Это может быть объяснено наложе
нием эндотермического эффекта диссоциации PbS0 4 . Отсутствие 
иа этой термограмме эндотермического эффекта плавления МоОз 
свидетельствует о том, что она вступила в реакцию,

в з а и м о д е й с т в и е  MgO с М0 О3. Из дифрактограмм исход
ных веществ и продуктов нагревания смеси (рис. 8) следует, что 
° Р^зование молибдата магния заканчивается при температуре 
коло 600® С. Дифрактограмма конечного продукта хорошо согла- 
Уется с эталоном MgMoOi, полученным из исходных окислов, 
ермограмма MgO и смеси M gO-ЬМоОз приведена на рис. 4,е, ж,
 ̂ 3 кривой нагревания MgO нет термических эффектов, что указы- 

на отсутствие-превращений в данном интервале температур, 
(hp '^^Р^ог'рамме смеси MgO-bMoOa имеется экзотермический эф- 
X кт при 635° С, соответствующий образованию молибдата магния, 
g ° Результатам аммиачного выщелачивания продукта нагревания

реакцию вступило 70% молибдена. 
лр ^ ^ м о д е й с т в и е  MgCOs с М 0О3. Как следует из приве-* 

дифрактограмм исходных компонентов и их эквпмолярной 
еси (рис. 9), конечным продуктом является молибдат ^^^гния. 

1» Р^зование MgMo0 4  происходит при температуре около 700 С. 
gqlol^P^o^P^MMe MgCOs имеется эндотермический эффект при 
М ог^’ ^^'^орый охвечает диссоциации, а на термограмме смеси 
пч ^^^з+ М оО з этот эффект несколько сдвинут (см. рис. 4,з, и). 

зотермический эффект образования MgMo04 не отмечен, ве* 
наложения эндотермического эффекта диссоциации 

ь^Оз, так как эти процессы протекают примерно при одной тем- 
‘̂ Ратуре. По результатам аммиачного выщелачивания прореаги-
Р"“= л 610/„ молибдена. 339

22^



Рис. 9. Дифрактограммы продуктов иагревання смеси 
Â gCOs -J- М0О3!

I  -  исходный iMgCOj; 2 -  смесь MgCO,+MoOj, npit 20“ С; 3 - 4  -  продукти взаи
модействия лри 605 и 7U3“ С



Рис 10 Дифракгограмиы продуктов нагревания смеси 
rejOj+MoOj:

Ряс. 11. Дифрактограммы продуктов вагреваеяя смеси 
FesOi+MoOji

смесь Fc.o,-v3.MoOa пр* Й)* С; 2 S  -  npoiyrm »3iiwoie*cmit прш SM. 
5А оТЪ; б2о я 8S0* С; 7 ~  то все ооое озииж^жм; # — то же по< <« «овтор* 

вого вагреааяк! и  S!u С; 9 —  К-флм оо рвЛоты {61



В з а и м о д е й с т в и е  FeaO, с МпП«
:ыеси с молярным Соотношением Fe^O^.-MoO,; р а а н ы м 7 ^ Г ь Г и

Рис. 12. Термограммы нагревания:
f"e,0,; б — смесь Рс^О,+5МоО,; г ~  

с.месь FCjO.+SAloO,! ^ — смесь Fe,Oa-f МоО,; tf — Fê O»; лг — 
смссь Ре,0,+ЗЛ1оО^

детального изучения реакций между FejOa и трех- 
Р^стыо исходные смеси нагревались равномерно со ско-
рис. 1Q и периодически рентгенографировалнсь. На

I7d дифрактограммы данной серии опы-
ри 530 С наряду с линиями ЛЬОз и РегОз появляются

341



наиболее интенсивные линии новой фазы, совпадающей е Т*фа- 
зой. [6]

с  увеличением температуры до 600° С количество Т-фазы воз
растает, а линии МоОз н РегОз исчезают. При температурах выше 
600” С в продуктах нагревания присутствует только Y-фаза (в смеси 
с соотношением РеаОз: МоОз равным 1 :1  такж е присутствует ге
матит). Повышение температуры до 900° С приводит к разложе
нию Y-фазы на РегОз и МоОз, причем трехокись молибдена пере
ходит в газовую фазу.

Результаты термографического изучения смесей РегОз-ЬМоОа и 
исходных окислов представлены на рис. 12. Н а термограмме 'РегОз 
(рис. 12,6), снятой до 1150°С, никаких превращений не отме
чается, а на термограммах смесей РегОз+МоОз, взятых в моляр
ном соотношении 1 :5  и 1 :3  (рис. 12, в, г) имеется по два эндотер
мических эффекта. Эндотермические эффекты при 770° С, вероятно, 
отвечают плавлению непрореагировавшей МоОз, а при темпера
туре 960—980° С соответствуют разложению Т-фазы. На термо
грамме смеси с молярным соотношением 1 :1  (рис. 12,5) отмечен 
только эндотермический эффект разложения Y-фазы.

В з а и м о д е й с т в и е  Рез0 4  с МоОз. Как следует из дифракто- 
грамм исходных, веществ и продуктов нагревания их смеси 
(рис. 14), до 600° С не происходит взаимодействия Рсз0 4  с МоОд. 
При нагревании до 650° С появляются наиболее характерные ли* 
НИИ Т “,фазы и начинает окисляться магнетит. Образование Т-фазы 
происходит, вероятно, при взаимодействии образующегося гема
тита с трехокисью молибдена.

На термограмме Рез0 4  не отмечается термических эффектов’, 
а на термограмме смеси Рез0 4 -ЬЗМоОз имеется только один эндо
термический эффект при 795° С, отвечающий плавлению MoOj 
(рис. 12,е, ж).

Выводы

^1. Методами термодинамического анализа, высокотемператур
ной рентгенографии и термического анализа исследованы реакции 
взаимодействия окислов, карбонатов и сульфатов с трехокисью 
молибдена.

2. Взаимодействие СаО и СаСОз с трехокисью молибдена про
текает с образованием молибдата кальция' Реакция с СаО про
текает в интервале температур 400—600° С, с  С а С О з — 500—700°С. 
Взаимодействие CaS0 4 »2 H2 0  с трехокисью молибдена протекает 
в основном при температуре 700° С и выше.

3. Взаимодействие РЬО с трехокисью молибдена протекает 
с образованием молибдата свинца при температурах 400—700°С, 
а взаимодеиствие PbS0 4  с МоОз происходит п р и  600-700° С.
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Рис. 13. Дифрактограммы продуктов нагревания смеси 
РсаОз+бМоОз*

J — ИСХ0ЛИ1Я смссь Fb,Oj+5MoOj, при 2и* С; 2 - 6  -  тфодукти о шнмо- 
дсЛствня 1Ц1И 630, 535, 650, 600 и 700” С

ИРГПРедмет

Р*|-. И. Дифрактограммы продуктов нагревания смеси 
РезО̂ +ЗЛАоОз

 ̂ ^  P»-s04+ 3MoO, при 20* С; 3 - 5  -  про
дукты waiuioauHcrnHH при fiUO, 6UU, 660, 700, 826 И 890^ С; 9 — то же 

после ОХ.ТОЖДСН11Я



4. Взаимодействие MgO и MgCOg с трехокнсью молибдена про
текает с образованием молибдата магния. Реакция с за
канчивается при температуре около 600°С, а реакция с MgCO^ 
протекает при температуре 700° С.

5. Взаимодействие РегОз с трехокисью молибдена начинается 
при 530° С. Образуется новое соединение— Т-фаза, разлагающееся 
при температуре около 900° С на гематит и МоОз. Для выяснения 
природы Т-фазы требуется дополнительное исследование.

6. Непосредственного взаимодействия Рез0 4  с трехокисью мо
либдена не происходит. Образование Т-фазы происходит при тем
пературе выше 650° С, вероятно, за счет взаимодействия продукта 
окисления магнетита— гематита с МоОз.
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в. в. Турчанинов, Б, Б. Размахнин, А. С. Синакщ

ОПЫТЫ п о  ЭЛЕКТРОПЛАВКЕ УДОКАНСКИХ 
СУЛЬФИДНЫХ МЕДНЫХ КОНЦЕНТРАТОВ

В результате исследований по обогащению сульфидных руд 
Удоканского месторождения в Иргиредмете былд разработана 
технологическая схема, обеспечивающая получение высокока'!е. 
ственных медных концентратов. Химический состав удоканскщ 
концентратов приведен в табл. 1.

Химический состав удоканских концентратов
Т а блнца

Составляю1Ш!е концентрата, к
Материал

^“общ ^“окис CuQuFeS, ®̂,DKHC

Концентрат 1 . . . . . .  .
Концентрат 2 . . . . . .  .
Концентрат 3 * .  ̂ .

38,35
30,4
45.57

35,35
26.3
44,9

0,71
1,13
0,66

0,07
0,41

4,06
2,56
4,15

3,88
2.14
1,34

11,2
8.9

13,83

П род олж ен и е табл.

Л\атернал
Состаоляюшие концентрата, %

н S so . StOa
1

СаО А1,0, MgO я,о

Концентрат 1 ............... ...
Концентрат 2 i . . . . .  . 
Концентрат 3 . . . . . .  *

11.0
8,72

13,73

0.2
0,18
ОД

27,8
33.2
26.3

1.U
2,1
0,69

5,92
7,44
4,56

0,75
1,3
0.4 2̂ 38 1

Из данных табл. 1 видно, что полученные по этой схеме
центраты имеют следующие особенности:

1. Высокое содержание меди в концентрате, обусловленное
присутствием ее в рудах исключительно в виде халькозина «

борнита. Содержание окисленной меди пр 
этом не превышает 8%.

О'^иорительно низкое содержание серы ввиду очень низкий 
® пирита и прочих сульфидов. Ж елезо в кониен*

3 преимущественно в окисленной форме.
свинка металлов-спутников

» ЛР-) и относительно ннзк^
^держ ание благородных металлов (золота 1—2 г/т  и серебР®



250—380 г/ w ) ' определяет монометаллический характер концен-
тратов.

4. Знзчительное лреоблзданиб кремнезема в составе шлакооб
разующих компонентов при крайне низком содержании окнси 
кальция и окислов железа.

Эти особенности концентратов создают определенные трудности 
в выборе метода и условий их пирометаллургической переработки. 
В частности, низкое содержание серы определяет практическую не
возможность ведения таких плавок, как шахтная, во взвешенном 
состоянии, циклонная, и тем более автогенная, характеризующиеся 
повышенной десульфуризацией. В данном случае могут быть 
применены отражательная плавка и электроплавка на богатые 
штейны при минимальном расходе флюсующ.их материалов.

Расчет самоплавкого шлака для трех составов концентратов 
(табл. 2), выполненный с учетом перехода в шлак 50% железа» 
дает практически неприемлемые составы шлаков, т. е. крайне туго
плавкие и вязкие.

Состав самоплавких шлаков
Таблица  2

л  концепт* 
ратов

Састзвляюшке ш акз, s

SiOa CaO+MgO A i,0, 1 FeO R,0 Прочие { Всего

1 72.75 4,91 15,5 6,84 100
2 72,62 5,46 16,3 5.62 — 100
3 72.74 ’ 3,02 12,62 4.79 ■ 6,56 0.27 100

Образование типичных шлаков отражательной плавки, имею
щих в своем составе 40—45% FeO, 35—40% S1O2 и 10—15% СаО, 
в данном случае потребует очень больших расходов флюсов. Так, 
по расчету требуется добавка примерно 15—25% известняка 
с 50% СаО и 50% высокосортной железной руды к весу концен- 
т^рата, что предопределяет большой выход шлака (90% от веса 
концентрата), повышенные .энергетические и материальные за- 
траты и увеличение потерь меди со шлаком.

Из литературы [1—5] известны примеры получения высококрем- 
нистых Шлаков, с достаточно высоким содержанием железа, о 
ВНИИцветмете И. И. Кершанским [6] проведены полупромышлен
ные испытания электроплавки джезказганских сульфидных кои- 
Дентратов на шлаки, содержащие 50—57% окиси 
•жучены хорошие технологические результаты. ,
содержания кремнезема в шлаках практически не применялись

возможного снижения извлечения меди. шлаков
Однако если принять за о с н о в у  опред^ения с 

тройную систему окислов SiOa—CaO—АЬОз эвтектики
Д^^зграмме по Ранкину устанавливается точка JP , плавления 
состава 62% SiO^, 24%СаО, 14% АЬОз с температурой плавлен^



1165° с  и достаточно широкая область, ограниченная изотермок 
1200°, с пределами состава 59—63% SiOz, 22*—26% СаО и 12— 
15% АЬОз. Дальнейшее увеличение содержания окиси алюминия 
н окиси кальция вызывает относительно медленное повышение 
температуры плавления.

Для выявления оптимального состава шлака и штейна были 
проведены предварительные плавки концентратов с добавкой пн- 
ритного концентрата и известняка, которые показали хорошне 
результаты на шлаках, соответствующих составу эвтектического 
поля диаграммы. При расходе известняка 10—37% к весу концен
трата были получены отвальные шлаки с содержанием 65—50% 
S 1O2 и 0,5—0,1% Си. Извлечение меди в штейн составило 
95—89%. Кроме штейна с содержанием 70% меди, в плавках 
была получена черновая медь в количестве 4,5— 10,5% от содер
жания ее в исходной шихте.

Предварительные плавки подтвердили возможность перера
ботки удоканских сульфидных медных концентратов плавкой на 
высококремнистьте шлаки (до 63% Si02) с малым содержанием 
железа. Наиболее подходящим плавильным агрегатом является 
в данном случае электропечь, обеспечивающая наименьшую де- 
сульфуризацию и возможность перегрева шлака в плавильной 
зоне.

Для подтверждения расчетов и предварительных результатов 
были проведены укрупненно-лабораторные плавки в двухэлектрод
ной электропечи мощностью 20 ква. Испытания проводились на 
двух составах шлаков. Шихта первой серии плавок (табл. 3) при
готавливалась из расчета получения шлака эвтектического состава 
по  ̂сумме четырех составляющих (ЗЮг, C aO +M gO , АЬОз), ДРУ* 
гой серии — на абсолютное содержание кремнезема в шлаке, рав
ное 62%.

Та бл и ц а  3
Расчетный состав шлаков

№ серий Составляющие шлаке1. » .
плоиок 5Ю, СоО МкО А1,0, FeO RjO 1 Прочие Всего

1
2

57,15
62,0

20.63
16,39

1,13
0,94

11,93
10,75

3,76
4,10

5,15
5,58

0,25
0,24

100
100

Печь при плавке первой серии шихт работала устойчиво при 
температуре 1250— 1300°С (рис. 1), при этом обеспечивался нор* 
мальный слив шлака через порог печи. Выпускаемый шлак имел 
температуру 1300— 1320° С. Шихта состояла из 100 в е с о в ы х  частей 
концентрата № 3, 16 весовых частей известняка (54,8% СаО) 
одной весовой части глинозема. В результате были получе^ 

‘ шлаки, содержащие 56—58% S1O2, 22—23% CaO-{-MgO, 13-13,5^ 
AI2O3 и до 0,1% Си (табл. 4). Извлечение меди в штейн и черн



BVK) медь составило 96,5—97,5%. При этом в штейн, содержащий 
около 67% Си, перешло 85—8 6 7 о всей наличной меди. Выход про
дуктов плавкп составил: 58% штейна, 39% шлака (за вычетом 
с и н т е т и ч е с к о г о ) и около 5% черновой меди. Десульфурнзацня 
0 данной серии была незначительной и не превышала 1 %.

Во второй серии плавок нормальная работа печи обеспечнва> 
лась при температуре несколько выше 1300—1350“ С (рис. 2). До-

ffU-lUTN T.-I I I i-Ц----

Ри=. I. Карта плавки шихты, рассчитанной на шлак эвтектического со
ставаUI ак?и

бавка в шихту известняка составила
Полученные шлаки также УГкоГ C a O + M g O , 10.5--
0>07-^0.09% Си, 61,8-63%  Si02, 17.0-;l7;6/o

/о AI2O3 (табл. 5). Выход черновой j ’ нежели в первой 
ФУрнзадия (7 -1 4 % )  были f плавок,  
^рии, что можно объяснить более вь1Сок i 
Общее извлечение медн также „отери медн со шла-

Как в той, так и в другой сериях извлечение меди
не превышали 0.2%. Сравнительно низкое извл



(96—977о) определяется, видимо, значительным пылеуносом при 
плавке порошкообразной шихты. Очевидно, при плавке окатанной
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1} 10 20 30 W 50 60 W го 30 40 50 50 Ш го 30 но 50 пин а — — — !— — — — — — т— I — — — гг-1— I
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5сшШ}^г кLumtiun iiimffi
if s I

Рис. 2. Карта плаак» шихты, рассчитанной на 
шлак с содержанием 62% SiOj

Шихты, непрерывном процессе и соответствующей герметпзаци** 
плавильного пространства можно значительно снизить пылеунос, 
увеличив тем самым извлечение меди 
348
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Выводы

1. Предварительными и укрупненно-лабораторными плавками 
подтверждена возможность плавки удокаиских концентратов на 
высококрсмнистыб, МЗЛОЖ6ЛСЗИСГЫ6 шлзкн, имеющие приближенно 
состав тройной эвтектики в системе СаО—AI2O3—ЗЮг.

2. Содержание кремнезема в шлаке может достигать 62—63%, 
при этом получаются отвальные по содержанию меди шлаки, до
статочно жидкотекучие при температуре процесса 1300—1350° С. 
Работа на подобных шлаках сокращает расход флюсов до мини
мума (10— 12% известняка к весу концентрата).

3. Электроплавка богатых удокаиских концентратов на шлаки 
указанного состава позволяет получить сверхбогатые, частично 
металлизированные штейны с содержанием 67—75% меди, что 
значительно сокращает длительность и расход флюсов при конвер
тировании. При этом процесс конвертирования потребует подо
грева дутья или применения кислорода. Конвертерные шлаки под
лежат обеднению по меди в отдельной печи.

4. Полученные результаты позволяют принять рассмотренный 
метод переработки удокаиских концентратов за основу при де
тальной разработке технологии извлечения меди из сульфидных
руд*
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И З В Л Е Ч Е Н И Е  УПОРНОГО ЗОЛОТА ИЗ ОКИСЛЕННОИ 
ЖЕЛЕЗИСТОЙ РУДЫ

Исходным материалом для исследований 
лотосодержащая руда одного из якутских 

арактеризуется довольно сложным mqol) кар-
Основу ее составляют окислы и гидроокислы железа

( 3 0 %) ,  различны е соединения „существенно гли-
(1 5 % ) и группа алюмос11ликатов, Р У особенностей 

«истых об р азо ван и й  ( 1 5 % ) .  Одной из характерных



руды является наличие в ней значительного количества первичны 
шлемов с несколько пониженным содержанием золота (табл 1)̂

„  Тзблица!Химический состав руды  ̂ '

К0МП0ИС1ГТЫ
Свдсржапис,

к Компоненты Содержаннь
Н

21,50 T \0 .j 0,23
F eaO j ............................. 33 ,52 Си 0.04
А 1 ,0 з 5 ,42 П о т е р и  п р и  п р о к а л и в а н и и 19,Ф1

С а О ........................ ....  . 8 ,54 И т о г о  ........................ 97,5.3
M g O  . . . . . . . 7 ,96 30,8 zjm
K a O - f N a ^ O  . . . . 1,81 48,6 г!т

Золото в руде представлено в основном мелкими зернами. Из 
43 обнаруженных и рассмотренных под бинокуляром золотин 
только одна имела размеры более 1 мм, пять золотин имели круп
ность от 0,15 до 1 мм\ размер остальных золотин не превышал
0,15 мм.

Основная масса золота в руде связана с окисленными мине
ралами железа. Содержание золота в этих минералах превышает, 
как правило, 100—120 2jm. При изучении тяжелых магнитных 
фракции руды под бинокуляром на поверхности значительной ча
сти золотин были обнаружены красноватые пленки окислов н 
гидроокислов железа, а на некоторых золотинах — темно-бурыг 
с черным отливом пленки гидроокислов марганца и соединений 
серебра (рис. I). Состав золота определялся дважды. При этом 
были получены следующие результаты: Аи 93—95%, Ag 5-6%.

около 1 /о. В состав лигатуры входят железо, медь, при
меси кремния и алюминия.

образом, по своему вещественному составу исследуемая 
отнесена к категории золотосодержащих руд 

бом известно, наиболее эффективным спосо*
прямое переработки руд данного типа является
и?хогтняа Однако первые ж е опыты показали, что
влрчрнна является весьма упорным материалом в смысле нз- 
нии отипгмтР7Т1̂ 11л°'^°^^ цианистым процессом. Д аж е при соблюде* 
руды в пиянир^п режима цианирования (измельчение
ние в теченнГч9 ^  растворе до крупности — 0,15 мм, перемешива-

ние ж Г т  Г п у л и е ™ Г 5 Т Г ™ '' °ботки согтяппар-г ifi 1 о / ^одержание золота в хвостах обрз-
вании недопустимы. цианиро-

делению'^ппич^ин\ппп °  подробное исследование по опре-
м ож нм теГ его  “ РУД" и установленто воз-
жащпх р у д  технологическим
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Известно, что потери золота в процессе цианирования золото
содержащих, руд и концентратов могут вызываться следующими
причинами:

1. Наличием в исходном материале крупных частиц золота, ко
торые не успевают раствориться в течение принятого интервала 
времени цианирования.

2. Депрессирующим действием на золото некоторых компо- 
нептов-примесей, играющих при цианировании роль восстанови-

Рис. I. Золото а пленках. Х40

телей или цианисидов (минералы и химические соединения сурьмы,
Ди> закисного железа и т. д .).

, ствя золота из растворов поверхностно-активными веще-
(например, углистыми соединениями).

Ру • тонкой вкрапленностью золота в кварце, сульфидах и других 
породообразующих минералах, не растворимых в NaCN. 

кое золото не вскрывается обычно даже в процессе очень тон- 
измельчения и поэтому, как правило, теряется с хвостами

цианирования.Наконец, одной из вероятных причин недонзвлечения золота 
РИ Диаиировании является наличие на поверхности золотин вся- 

плотных образований (пленок, минеральных корочек), 
торые затрудняют контакт металла с растворителем-днанидом 
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и вследствие этого. вызывают недорастворение золота в процессе 
гпдрометаллургической обработки руды.

Изучение причин упорности золота в исследуемой руде было 
начато с постановки опытов по установлению влияния окислителей 
на скорость перехода золота в раствор. С этой целью в пульпу, по 
лученную при измельчении руды до крупности —ОД5 мм, вводи 
лось определенное количество перекиси бария. Пульпа перемеши 
валась в течение 8, 16 и 24 ч при отношении Ж : Т =1,5  :1 и исход 
ной концентрации NaCN в растворе 0,1%. Полученные хвосты цна- 
нирования исследовались на содержание золота.

Результаты опытов (табл. 2) показывают, что дополнительное 
введение окислителя в пульпу при цианировании не оказывает су
щественного влияния ни на скорость растворения золота, ни на 
качество получаемых хвостов. Содержание золота в хвостах циа
нирования даже при длительном (32 ч) перемешивании и значи
тельных добавках перекиси бария остается на уровне 2 г/т.

Т а б л и ц а  2

Продолжительность перемешнешкив, г
Показате.111

0 8 15 32

Загружено ВаОа, г;
в измельчение . . . . . . . . . 5 5 5 5
перед перемешиванием . .  ̂ . — 5 5 5
после 8 ч  перемешивания . . . — —^ 5 5
после 16 ч. перемешивания . . . 5

В с е г о  . 5 10 15 20

Крепость фильтратов;
0,082по NaCN, % . . . ................ ...  . 0.091 0,079 0,083

по СаО, 0,057 0,427 0,635 1,107
Содержание золота в хвостах циани

2.4рования, zjm . . . . . . . . . . . . 11,6 2,8 2,0
Расход NaCN, щ т  . . . . . . . . . 0,37 0,55 0,49 0,51

П р и м е ч а н и е .  Высокая концентрация щелочи « растворах является 
следствием протекания реакции ВаО^-f-2HaO;±Ba (О И Ь +• Н^Оа [ij.

Таким образом, проведенные опыты свидетельствуют об отсут* 
ствии в руде восстановителей, действием которых можно было бы 
объяснить педоизвлечение золота в процессе цианирования руД^-

Для выявления других возможных депрессоров золота были 
проведены опыты по цианированию исходной руды с м е т а л л и ч е -  

скими серебряными пластинками-индикаторами.
Известно, что растворение золота в водиых растворах щелоч

ных цианидов определяется теми же физико-химическими законо
мерностями, что и растворение металлического серебра. Поэтому 
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по поведению последнего в процессе цианирования руды можно 
получить достаточно четкое представление о скорости растворения 
золота, составляющей около 200,% от скорости растворения метал
лического серебра.

В качестве руды-эталона при проведении опытов использова
лась чистая кварцевая руда, не содержащая компонентов, спо
собных депрессировать золото при цианировании. Это давало воз
можность путем сопоставления полученных скоростей растворения 
серебра решить вопрос ^ 
о наличии депрессоров зо
лота в исходной руде.

Опыты проводились сле
дующим образом, В циани
стую пульпу (условия при
готовления которой анало
гичны условиям приготов
ления пульпы в опытах с 
перекисью бария) вводи
лись пластинки металличе
ского холоднокатаного се
ребра размером 10X6 
В процессе перемешивания 
пластинки периодически 
извлекались из пульпы, про
мывались водой, сушились 
и взвешивались. По убыли
веса пластинок определялась скорость перехода серебра в рас
твор.

Результаты опытов графически представлены на рис. 2.
Из приведенных графиков видно, что растворение 

пластинок в обоих случаях (исследуемая руда и эталон) '  
кает примерно в одинаковой степени. Средняя скорость ра р 
ния Урр, определенная из выражения

где Д Р - у б ы л ь  веса пластинки за весь период перемешнва-
ния, мг\ -,,2.
суммарная поверхность пластинки, » 

t  -  продолжительность ̂ обработки, руды-эталона
составила: для исследуемои руды и,УУ, для 
1,07 жг/сж2 в час. Результаты кн все серебро, пе-
обеих руд на серебро показали, что з растворенном
Решедшее из пластинок в раствор, сохранилось и
виде (см. рис, 2). „ппрпрнных опытов можно

Таким образом, по результатам "Р ^  ^ ^воем составе при-
заключить, ч т о  исследуемая р у д а  не сод р рппбентов золота при
^бсей, играющих роль депрессоров ил Р 

23» *

Рнс. 2. Графическое изображение ре
зультатов опытов по растворению се

ребряных пластинок-индикаторов:
/ — нсследуемпя рудп: 2 — рула-зтялои
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цианировании. Следовательно, значительные потери золота с хво
стами обработки могут быть объяснены либо неблагоприятным 
химическим п гранулометрическим составом золотин, либо недо

статочно полным вскрытием 
% Г-1—|— — — — — — их в процессе измельчения

и цианирования руды.
Д ля выявления наличия 

в исследуемой пробе круп
ного золота были поставле
ны опыты по гравитацион
ному обогащению руды на 
лабораторной гидравличе
ской ловушке. Опыты про
водились на руде различ
ной крупности. Выход кон
центрата регулировался из
менением количества пода
ваемой в ловушку воды.

Из анализа полученных 
результатов (табл. 3) вид
но высокое содержание зо
лота в хвостах гравитации 

(более 20 zjm) и относительно низкое извлечение золота в концен
траты (12—30% ). В значительной мере показатели гравитацион* 
кого обогащения- руды определяются выходом концентратов 
(рис. 3).

Т а б л и ц а  3
Результаты опытов по гравитационному обогащению руды

Z3 30 %‘to t)0
Выход

Рис. 3. Показатели извлечения золота 
в гравитационные концентраты в зави

симости от выхода концентратов

Степень 
иэмельчеиия 

руды, мм
Расход воды, 

л/мин
Выход 

концентра
та, «

Содержание золота, г//п
Извлечение 
золота, %Q кон

центрате в хвостах
в исходной 

руде (по ба
лансу)

—0,295 10—20 19,0 70,4 20,0 29,6 45,3
—0,295 40-50 10,1 72,4 24,8 29,5 24,4

. —0,295 140—160 3,3 73,6 28,7 30,2 8,0
-0,208 ' 10-20 14,5 61,6 21,9 27,6 32,2

28,7
-0,208 40-50 7,0 76,0 25,4 28,9 22,4
-0,147 10-20 8,8 99,2 22,3 29,0 30,0
—0,147 40-50 5,0 143,0 25,2 31.1 22,7
-0,104 ]0—20 4,9 92,0 25,0 28,3 15,8
-0,104 40-50 1Д 274,3 24,4 29,2 13,0
—0,074 10—20 2,6 137,6 22,4 25,4 14,2
—0,074 40—50 0,4 1006,0 26,4 30,1 12,6

15 таол, 4 приведены результаты цианирования продуктов 
витационного обогащения руды при измельчении ее до круп̂ *̂  
сти —0,147 мм.
356



Т а б л и ц а  4
Результаты  опытов по цианированию продуктов 

гравитационного обогащения руды

Продукт Выход, ч

Содержание золота, г//п Потеря золота 
с хвостзии 

цилнириеапня, 
г/т руды

в исходных 
продуктах

в хвостлх 
ццзтфойэиня

Концентрат
Хвосты гравитации . . ь . .

5.0
95,0

143,0
25,2

14,0
1,2

0,7
1,1

Исходная руда (по балансу) 100,0 31,1 18 1,8

П р и м е ч а н и е .  Исходная концентрация NaCN в растворе 0,1 про
должительность перемешивания 24 ч; Ж :Т =  1,5:1; концентрация NaCN н 
СаО в фильтратах после цианирования соответственно 0,075—0,080 и 
0,003^0,005%.

Проведенные опыты указывают на возможность концентриро
вания некоторого количества упорного золота в отдельных продук
тах (гравитационные концентраты), которые могут быть выведены 
из общей схемы цианирования и обработаны в отдельном цикле. 
В целом же полученные технологические показатели (извлечение 
золота в гравитационные концентраты, потери его при цианирова
нии хвостов гравитации) позволяют сделать вывод, что недоиз- 
влечение золота из исследуемой руды не является следствием на
личия в ней крупных золотин, а вызывается другими причинами, 
связанными с характером ассоциации золота с рудными и породо
образующими минералами.

Д ля изучения указанных факторов был проведен рациональны!/
анализ руды на золото (рис. 4). Та бл и ца  5

Р е з у л ь т а т ы  хим ического рационального анализа руды на золото
------- ' » *>— %п%тл

Форма нахождения золота

K0.1H4CCTD0 эмота

г/т pyiw

26,8
1,8
1,7

0.1

93,7
6,3
5.9

0.4

Растворимое в NaGN . , •  ̂ • v  * * ' * ' * *
Н ерастворимое в NaCN, в том ч и с л е ................*
Ассоциированное с окислами *пала-
Ассоциированное с кварцем и другими > Р  ̂  ̂

ми, не растворимыми в НС1
, 2. Содержание 30-

П р и м е ч а н и е .  1. В ы х о д  кислотного остатч .
■'’ота в хвосте И цианирования 0,3 zfnt.

Результаты рационального анализа извлекаемого
Которой следует, что основная 357
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ц и а н и р о в а н и е м  (1,7 г/m ), приходится на охристую часть руды, 
основу которой составляют окислы и гидроокислы железа.

При микроскопическом исследовании хвостов I цианирования 
в нем были обнаружены золотины крупностью до 0,2—0,5 мн 
(рис. 5). Присутствие таких зерен золота в хвостах не может быть 

о б ъ я с н е н о  недостаточным вскрытием руды в процессе ее измель
чен и я. Следовательно, основной причиной недоизвлечения золота 
при цианировании является наличие на поверхности золотин пле
нок, препятствующих раство
рению металла в цианистых 
растворах.

Для экспериментальной 
проверки данного‘факта были 
поставлены опыты по циани
рованию руды после предва
рительного прокаливания ее 
в муфеле при различных тем
пературах.
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Рнс. 6. Влияние температуры про
калки на технологические показа

тели процесса цианирования:
/  — выход проилеивой рудь»;
«ан!?е з^отв в 
г -  концеитрацняпосле цканнровапи*

В на-

вании до температуры 300— |
400° С плотные пленки гидро- |  
окислов железа разрушаются 
с выделением кристаллиза
ционной влаги и образованием |  
пористой окиси РегОз. В ре
зультате этого золото стано
вится доступным воздействию 
NaCN и легко переходит в 
раствор при последующем циа
нировании. Н а этом принципе 
основан процесс извлечения
золота из некоторых золото- уже
содержащих руд, нашедший практическое пр
чале этого столетия [2, 3]. -  видно, что прока-

Из графиков, представленных Р” ^ эффект и та-
ливание исследуемой руды также золота покрытого гад
ким образом подтверждает з о л о т а  V  хвостами циа-
ратированными пленками ^^леза. Потери  ̂ ^
нирования снижаются с 2 до 0,Ь и,с / ’ ‘ ‘ в случае об-
этом лучшие показатели 300—350° С. Откло-
работки руды, прокаленной при » tv и другую сто-
нения температуры от ее „ота с хвостами. Особенно

высоких температур (500

Х ^актерн о , что с увеличением 
концентрация щелочи в ^„„атов присутствие которых
ляется следствием диссоциации к р '



в руде установлено как химическим, так и минералогическим ана
лизом. Это позволяет высказать предположение о существовании 
определенной зависимости между процессом разложения карбона
тов и депрессией золота при прокаливании и цианировании руды. 
Очевидно, что для достижения высоких технологических пока
зателей по извлечению золота методом цианирования необхо
димо, чтобы термическая обработка руды проводилась в усло
виях, при которых процесс диссоциации карбонатов протекает 
в минимальной степени.

Весьма показательными являются результаты опытов по опре
делению оптимальной продолжительности прокаливания (рис. 7).

%ЮО

98

96 I

90
Продолмительносшь прокатбаиия

Рис. 7. Влияние продолжительности арокалки на 
показатели процесса цианирования;

1 — выход прокаленной руды: 2 — содержание золота 
D хвостах цнамирооання; J  ^  извлечение золота

Из Представленных на рис. 7 графиков видно, что процесс де
гидратации руды при температуре 300—350° С фактически закан
чивается уже в течение 30-мынутного прокаливания. Доказатель* 
ством этого является одинаковый выход продуктов в последних 
четырех опытах (продолжительность обработки 30— 120 мин). 
Однако для полного разрушения поверхностных пленок на золоте 
данная продолжительность является недостаточной. Минимальное 
содержание золота в хвостах цианирования достигается при про
должительности прокаливания 2 ч.

Последующие опыты показали, что оптимальный режим циани
рования руды после прокаливания практически не отличается от 
режима цианирования «сырой», т. е. непрокаленной руды (кон
центрация NaCl 0,2%; Ж : Т = 1 , 5 : 1 ) ,  однако расход извести 
в первом случае^ повышается с 12 до 16 K e j m  (по 47% СаО).

Значительный технологический эффект дает измельчение РУДЬ* 
в цианистом растворе, позволяющее почти в три раза сократить 
необходимую продолжительность перемешивания (рис. 8),
360



Таким образом результаты проведенных опытов в целом по
казывают, что до 50% упорного золота в руде представлено зео- 
нами, поверхность которых покрыта гидратированными пленками 
окислов, разрушающимися в процессе термической обработки 
руды. Остальные 50% металла, теряемого с хвостами цианирова^
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Рис. 8. Скорость растворения золота при циа
нировании:

I — прокаленная руда, измельчение в растворе 
NaCN; 2 ^  прокаленная руда, измельчение в 
3 -— «сырая» руда, измельчение 8 растворе Л а -л  
На левой оси ординат нанесены технологические 
показателп, полученные при обработке руды по 
схеме: измельчение — роспульповкп в растворе — 

фильтрация

ния, могут быть отнесены за счет золота, покрытого безводными 
пленками окислов железа и марганца, которые не разрушаются 
в процессе прокаливания руды. ^

Наличие в руде двух форм упорного золота вызвало неоохо- 
димость постановки специальных опытов для определения харак
тера золота в различных технологических продуктах.

Опыты проводились по следующей схеме:
Руда

Д бухст ади й н ое L n e л ь ч е н и е  б 0,05%~ноп
расторе NaCN до крупности -0,Шмм

Конаентраиия на столе 

Нониентрат Хдосты

Классифипаиия

1Песпи Шпапы 361



Полученные продукты подвергались гидрометаллургической
обработке по двум вариантам:

прямое цианирование в оптимальных условиях; 
цианирование после предварительного прокаливания. 
Результаты опытов приведены в табл. 6.

Та бл и ца  б
Результаты цианирования продуктов гравитационного обогащения 

руды (непосредственное цианирование и цианирование 
с предварительным прокаливанием)

Исходник продукт * Выход, Содержание 
аолота в ис
ходном, г/т

Содержание эо. 
ииакироо:

6 и  прокали- 
ааиия

лота 8 хвостах 
ания, г/т

с проши- 
ваннем

Концентрат . . . . .  i . . . 10,7 50,8 5.5 6,5
Пески...................... ... 29,9 7,4 2.4 0,2

59,4 1.1 • 0.2 0.2

И т о г о  (смесь про
дуктов, по балансу) . 100,0 8.3 1.4 0,9

Из табл. 6 следует, что золото, покрытое гидратированными 
пленками железа, концентрируется в основном из Песковой части 
хвостов гравитационного обогащения, прокаливание которых 
дает значительный технологический эффект.

Золото, ассоциированное с безводными окислами железа и 
марганца, в процессе обработки руды по указанной схеме пере
ходит в гравитационные концентраты, выведение которых из 
цикла цианирования значительно улучшает суммарные техноло
гические показатели по извлечению золота в раствор. Что ка- 
сается шламов, то они практически не содержат упорного золота 
и поэтому могут быть успешно обработаны методом прямого циа* 
нировання.

Для обработки исследуемой руды рекомендована технологиче
ская схема, включающая следующие основные операции:

1. Измельчение всей массы руды в цианистом растворе (из
весть по 100% С аО  6  кг[т) до крупности —0,295 мм в замкнутом 
цикле с отсадкой и классификацией.

2. Обесшламливание хвостов гравитационного обогащения.
3. Термическая обработка (прокаливание) песков при темпе* 

ратуре 300 350® С с последующим доизмельчением их до крупно
сти 0,147 мм и цианированием в следующих оптимальных усло
виях: исходная концентрация NaCN в растворе 0,2%; Ж :Т  "Р” 
перемешивании 1,5:1; продолжительность перемешивания 16 **•

4. Цианирование шламов (продолжительность 1—2 ч).
а  Осаждение золота из цианистых растворов.
Получаемые в процессе обработки руды гравитационны е кон

центраты рекомендовано направлять на м едеплавильны й завоД 
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для использования их в качестве золотосодержащего флюсового
^(атериала.

Суммарные технологические показатели обработки руды по 
указанной схеме приведены ниже:

Содержание золота в гравктациониом концентрате (выход
10%), г1 т ................... .......................................................... .50-55

Содержание золота а хвостах цианированпя шламов (вы
ход 60%), zjm  .............................. ... . . . ........................0.2

Содержание золота в хвостах циаииронания песков (выход
гО%), г!т .................................. . i .....................  0.2

Извлечение зол ота , %:
в гравитационный концентрат . . . . . . . . . . . .  16,6
в растворы цианирования . ..................... 82,8

И т о г о . . ............. ... ...................... ..  99,4
Общее извлечение золота с учетом переработки концент

рата на пирометаллургическом заводе (зачетное извлече
ние золота на заводе 96%), % ..................... 99,1

Средневзвешенное содержание золота в отвальных хвостах
(выход 90%), z f m ............................. ... 0.2

Расход NaCN на обработку руды, кг1т

Выводы

1. Выявлены причины недоизвлечення золота при цианированик 
железистой золотосодержащей руды. Показано, что основные - 
тери металла с хвостами цианирования вызваны наличием в ру 
золота, покрытого минеральными пленками, часть
быть вскрыта в процессе термической обработки (пр 
руды при температуре 300—350® С.

2. Установлено что основная ° л концентрат

“ ■“ r p i s i b s ; . " , . , ™ . .  . Р . Р . »

ние отвальных хвостов с о  средневзБешев.шм
0.2 г1т при извлечении золота в то в ар н у ю  продукцию irp
дионный концентрат, ц и а н и ст ы е  «растворы) уу,^/о-
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Ю. с. Шафринский, Ю. В. Румянцев

О ПОВЕДЕНИИ СМИТСОНИТА ПРИ ВОССТАНОВЛЕНИИ

Механизм восстановления карбоната цинка может быть пред
ставлен следующей схемой:

Z nC O s-^Z nO  +  COa; ID 

' ZnO +  C O - Z n  +  COa; (2)

ZnCO;, +  СО — Zn +  2 CO 2. (3)

По литературным данным [I], величина изобарно-изотермиче
ского потенциала реакции разложения карбоната цинка (1) в ин
тервале температур 100—400° изменяется от +1235 до 
— 10 960 кал1моль, т. е. с увеличением температуры равновесие 
реакции (1) смещается в правую сторону.

А. И. Цветков [2], исследуя реакцию термической диссоциации 
смитсонита термографическим методом, установил, что разложе
ние его интенсивно проходит при температуре 370—460° С с обра
зованием окиси цинка и двуокиси углерода.

Начало восстановления окиси цинка относится к температурам 
375—420“ С [3—4]. Окись цинка восстанавливается интенсивно при 
температурах 1000—1200® С [5]. Конечными продуктами реакции (2) 
при высоких температурах являются пары цинка и углекислый газ. 
Достаточная скорость процесса обеспечивается лишь при удалении 
продуктов восстановления из сферы реакции.

В окисленных полиметаллических рудах карбонат цинка при
сутствует в виде минерала смитсонита, который обычно встречается 
в землистых или плотных скрытокристаллических агрегатах, натеч
ных формах, а также в виде корок, скорлуповатых, ячеистых н 
пористых масс. Смитсонитовые руды являются ценным сырьевым 
источником для получения цинка. Содержание цинка в этих рудзх 
может превышать содержание его в сульфидных рудах в 2—3 раза.

Вместе с тем сведения о механизме восстановления как при
родного, так и искусственно приготовленного карбоната цинка 
в литературе не приводятся.

Ниже изложены результаты экспериментального и ссл едов ан и я  
кинетики совместного термического разложения и в о сста н о в л ен и я  
природного карбоната цинка— смитсонита. П араллельно проводи
лось изучение восстановимости продукта термической д и ссоц и ац и и  
смитсонита окиси цинка — и реактивной окиси цинка.

Методика исследования

Обт^ктом исследования служил смитсонит одного из м е ст о р о ж 
дении Восточного Забайкалья 
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И сходны й м и н еральн ы й  материал и зн ели я„о „
0,150—0,175 мм, после чего из него под 6инокуляп^^° ВДпности 
рались наиболее чистые кристаллы. X b m h w c S  соста^Г лГ ® "' 
ленного к работе продукта приведен в табл I "одготов-

Компоненты

Химический состав смитсонита, %

Zn

51,4

со.

34,6

РЬ

0.3

Fc

0,3

SJO,

0.1

MfT

0.1

Са

Т а б л и ц а  I

Cd

0.2 0,15
I I

ZnCO,

0.1 98.57

Микроскопическое исследование минерала показало, что оста
точный сфалерит придает светло-белой окраске смнтсоиита слабо- 
буроватый оттенок.

Продукт, полученный при прокаливании смптсонита в токе 
азота при температуре 650“ С в течение 3 «г, Пкип
окиси цинка и примеси, входившие в состав минерала. Окись 
цинка реактивная чистотой 99,8% была подготовлена к работе 
прокаливанием ее в аналогичных условиях. пппр-

Методика исследования была^ основана на базовом
делении количества выделяющейся двуокиси ^  - иНнсти*
химическом анализе остатков по схеме, ,  «о чер-
туте металлургии им. Байкова Возгоны скон*
ной и цветной металлургии при Госплане П ’ «ртопты’ смы- 
денсированные на холодных щенках ^
вались разбавленной горячей азотной кисло 
анализу на содержание в них цинка. ,

Опыты проводились на установке тесп азота
В качестве газовой среды использовались газов и
с окисью углерода, тщательно очищенные от
осушенные. „п^гтяновление практи-

Предварительно было Установлено, чт^ ^ пределах 0.1— 
чески не зависит от величины исходной н , ^2 г. Расход га- 
0.3 г ) . Н авеска смитсонита была f  - избыток восстанови-
зовой смеси 1 л}ч  обеспечивал лостаточн ^^р^цесса. Навески 
■̂ еля при максимально возможных *̂̂ °Р смитсонита, и окиси 
окиси цинка, полученной при О 131 и 0,128 г. Коли-
^инка реактивной составляли ^оответств > одинаковым и 
честно цинка во всех исходных проду
составляло 0,1028 г. .„ппился с момента совпаде-

Отсчет длительности опыта 1^Р®"^®° .̂паоами, одна из которых 
кия температур, измеряемых двумя терм Р стенки реак-
"омещалась внутри трубы, а -.валясь с точностью - 5  •
Дионного сосуда. Температура регулир 365



Схема
установки проточ- 

ного типа:
/ - -а п п а р а т  для по- 
лучения со- з Т  
склянки Тищенко е 
едким калн и с№ 
ноЛ кислотой- з 1  
га з^ е т р : 4-скляи. 
Кн Тищенко с едкди 
хали, асхаритои и 
серной кислотой; 
5 — реометр; 6 —мв- 
иоиетр; 7 — колонм 
С хлористым кал1г 
цием; 8 — потенцно* 
метр ЭПД-12; 5 -а ц . 
перметр; J0 —мнлл*. 
вольтметр МПП-2Я: 
/ /  — банка с ггапюк* 
иой известью; /2 — 
банка с титрованным 
раствором едкого 
вария; W —кои- 
трольиая склянм; 
J4 — склянки для по
глощения углекисло
ты; J5— склнтовоя 
лечь; 16 — кварце* 
аая труба с кокдек* 
сатором и Л0Д01К0Й

Врет Температура
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Рис. 2. Зависимость степени термического разложения 
смитсонита от продолжительности (а) н темпера- 

туры (б);
J -  250’ С; i  -  300» С;. J  -  325“ С \4 -  3.50' С; 5  -  425" С; € -  ^SO” С; 

7 ~  4ВД'’ С: в -  52S" С; 9 -  бЗО̂* С



Данные по термической диссоциации смитсонита представлены 
ла рис. 2- Заметное разложение минерала отмечается при 250® и 
при 550° С заканчивается за 5 мин. При 600° С выделение угле
кислоты полностью прекращалось спустя 2 мин после начала 
опыта.

Продуктам-и диссоциации смитсонита являлись во всех случаях 
окись цинка и углекислый газ.

Результаты математической обработки экспериментальных дан
ных подтверждают применимость к реакции разложения смптсо- 
яита топокинетического уравнения [7]

( 1 )

выведенного исходя из предположения, что процесс идет через 
возникновение и рост ядер твердого продукта. В этом уравнении 
ц— доля разлож ивш егося вещества; т — время от начала реакции.

Константы скорости реакции рассчитывались с помощью урав
нения (7J

lgA ’= l g r t + ’- ^ .

Значения коэффициента п  при температурах 250—600° С изме
няются от 1,03 до  1,3. Это указывает на то, что потенциальными 
центрами реакции неразложившегося карбоната цинка являются 
целые грани кристаллов.

Зависимость вычисленных констант скоростей реакции разло
жения от температуры  подчиняется уравнению

, ^  1 C  2 1 8 5  ]^А Г ^ 1 ,6 -----5^,

Кажущ аяся энергия активации составляет 10 000 кал/моль.
Из изложенного следует, что разложение природного карбоната 

иинка во всем исследованном интервале температур проходит 
в кинетической области.

И сследования восстановления смитсонита и окиси цинка, ' У 
'^енной при прокаливании смитсонита, проводились в •
температур 600— 1100° С. Предварительно были поставлены спе 
Циальные опыты для изучения скорости

эксперимента. Навеска цинковоП пыли ши,ка
,100 2 , что приблизительно соответствовало с д р ^^
навесках исходных продуктов восстановлен1Ш .^Д  Р 

углерода в газовой фазе 100%, температура 500 75U •
Результаты  исследования приведены скоростыо

г ®”Лно из таблицы, цинк з°^^®^‘^^^^_пя.уются с приведен
ным^ Полученные данные хорошо с ^сыщеииого иарл 

в литературе [8] сведениями по , смитсонита « 
"металлического цинка. Как при восстановлении смитсо

Результаты опытов



окиси цинка, так н в опытах по возгонке чистого метал
лического цинка на внутренней поверхности реакционной трубы 
наблюдался налет сажистого углерода, что являлось следствием 
побочной реакции 2 С 0 —*С02+С за счет катализирующего дей
ствия металлического цинка. Начало заметного появления угле-

€
I

7  V 5 /

/ У

///
/  Уи

1
\ ^

тн

г У

|Ж о-ог-
— ^

г

Врепя
Рис. 3. Зависимость выделения углекислоты при восстановления 
окиси цинка (а) и смитсонита (б) от продолжительности и темпе

ратуры:
J — 600* С; 5 -  700® С; 5 -  800® С; < — 9jO" С; 5 -  &2S* С; ff -  1000“ С; 7 -  1100* С

рода относилось к температуре 650° С, однако его м а к си м а л ь н о е  
количество не превышало 0,05% от веса восстановленного цинка, 
что указывает на малое развитие этой реакции в условиях экспе
римента.

Та блица  2
Переход цинка в возгоны; время 60 м ин

Температура, *С 600 625 Б50 600 650 675 700 150

Степень улетучива
ния, % ................... 1 7 15 37 59 77 97 100  ̂

(за 40 мин)

На рис. 3, а представлгна зависимость количества у г л е к и с л о т ы ,  
выделяющейся при воссгановлении продукта термиче'кого разло- 
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ния см итсон и та (окиси цинка) от продолжительности опыта. Из 
тих дан н ы х можно заключить, что полное восстановление может 

Г" ь достигнуто за 60 мин при 925° С, за 40 мин при 1000° С и за 
25 мин при 1100° С . Кривые на рис. 3 ,6  характеризуют газовыде- 
ленпе суммарного процесса,, включающего терлтическое разложение 
ппиродного карбоната цинка и последующее восстановление окиси 
пинка. Как видно из этого рисунка, 50% всей углекислоты выде> 
ляется за короткий промежуток времени, ие превышающий 2 мин 
при 600® С. В дальнейшем скорость выделения двуокиси углерода

%

so

I 60 
I9

0̂

I  гс
I

6 ^

У 3—А---1
/ 2

А -
л  о /

Рнс. 4. Зависимость восста
новления цинка из его со
единений от температуры: 
время 60 м ин ; концентра

ция СО 100%:
1 — смитсонит и продукт его 
дкссоцяацнн (окись цника):
2 — окись цинка реактивиая

Концетрация Ьксштбашпщ
Рис 5. Зависимость степенн восаа- 
новлення цннка из смитсонита от 
концентрации окиси углерода в га

зовой фазе; время 60 мин:

резко сниж ается, что связано с поодукта его диссо-
ження смитсонита и началом восстановл  ̂ pLjj .jjiqecKoro шшка 
Цпации. П олное восстановление минерала ‘ становления
происходит при тех ж е условиях, что и в случае восст
окиси цинка (рис. 3 ,а ) ,  mjjjKa восстанавлн-

Из рис. 4 следует, что чем смитсонит и окись
вается несколько медленнее (кривая j '  ^  кривая /)» что 
^^иика, полученная при его поцрнностью кристаллпче-
*\10жет быть объяснено большей ^  .„„цеским составом,
ской структуры  окиси и иным интервале 6 0 0 —НОО^С

Следует отметить, что в темпера УР металлического цинка 
“ остатках восстановления не этих условиях,
^еиду высокой степени его У л е ту ч и в ан и я ^  фззе уве-

Повышение концентрации окиси У Р ^ интервале тем п^а 
личивает степень восстановления т^урах выше ЮОО С и
^УР (рис. 5 ) . Т ак , например, при температун 3 3 3
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содержании окиси углерода -в газовой фазе свыше 40% процесс 
проходит до конца,

Т а б л к ц 4 3
Максимальные скорости реакции восстановления окиси 

цинка и температурные коэффициенты; 
концентрация СО 100%

Тсилсратура, "С
Скорость восстановлен ИЯ, 

^  оосстаноплехкого Zn 
п минуту

600
700
800
925

ЮОО
1100

0,10
0,64
1,55
2,37
3,52
5,50

Темпсратурпьгй коэффи
циент

6.4
2.4
1.5
1.5
1.5

Данные по скорости восстановления окиси цинка, полученноГ! 
при разложении смитсонита, представлены на рис. 6. Как

®/в Zn/f̂ un

гй 3Q *iQ bQ пин 
время

Рис. 6. Зависимость скорости вос
становления окиси цинка от про
должительности; концентрация СО 

100%;
} -  1100* С: 2 -  1000“ С; 5 -  925*’ С; 4 -8 0 0 ‘' С;

5 -  7(Ю“ С; $ — 600® с

видно при всех температурах 
процесс восстановлення на- 
чинается с максимальных ско
ростей. Значения максималь
ных скоростей и соответ
ствующих температурных 
коэффициентов приведены в 
т а б л .3.

Математическая обработ
ка экспериментальных данных 
показала, что скорость вос
становления окиси цинка, по
лученная при разложении 
смитсонита, выражается урав
нением 1-го порядка

(2)

где а — доля восстановлен
ного вещества;

'С — время от начала ре' 
акции.

Уравнение применимо при предположении, что активные иеН" 
тры образуются одновременно на гранях всех кристаллов, прич̂ ®̂  
рост их вдоль плоскостей кристаллов происходит во много 
быстрее, чем вглубь.

Зависимость вычисленных констант скоростей реакции восста
новления окиси цинка от температуры подчиняется уравнению

Кажущаяся энергия активации составляет 22 ООО калЬюль.
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Анализ экспериментальных данных по восстановлению смит- 
сонита показал, что начало процесса (см, рис. 3,6 )̂ выражается 
топокинетическим уравнением (1). Энергия активации при этом 
равна 10000 кйл!моль^ что совпадает с вычисленной ранее энергией 
активации для термического разложения смитсонита в инертной 
атмосфере.

Таким образом, в начале опыта происходит только распад ми
нерала до структурно свободной окиси цинка и углекислоты.

Дальнейший ход процесса выражается уравнением 1-го по
рядка (2).

Энергия активации определена равной 22000 кал/моль, что 
соответствует энергии активации изученной реакции восстановле
ния продукта распада смитсонита (окиси цинка).

На основании выполненных исследований можно заключить, 
что в реальных (металлургических) условиях при температуре 
400—600° С разложение смитсонита до структурно свободной окиси 
цинка будет происходить с большими скоростями, причем выше 
600° С практически мгновенно.

Оптимальными условиями восстановления полученной окиси 
цинка являются: температура 925—1100® С, продолжительность 
30—60 мин, концентрация окиси углерода в газовой фазе не 
ниже 40%.

Полученный в процессе восстановления металлический цинк 
будет переходить в газовую фазу.
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РАЗДЕЛ V

СИНТЕТИЧЕСКАЯ СЛЮДА

Л. А. СергееП‘Бобр

ИЗЫСКАНИЕ ТЕХНОЛОГИЧНЫХ ШИХТ 
ДЛЯ КРИСТАЛЛОСИНТЕЗА ФТОРФЛОГОПИТА

Как известно, способы увеличения размеров и процентного вы
хода деловых кристаллов слюды многообразны и кроются не 
только в методах кристаллизации и переходе к крупнообъемным 
плавкам, но и в составе расплавляемой шихты.

Выращивание кристаллов фторфлогопита из расплава пред
ставляет сложную проблему, в частности, из-за того, что фторфло- 
гопит кристаллизуется не из мономинеральной системы, а из слож
ной эвтектики даже в том случае, когда исходная шихта имеет 
стехиометрический состав и используются герметичные тигли. На
ряду со слюдой в продукте кристаллизации всегда содержатся те 
или иные минералы-примеси (не менее 5 —1Q%), поведение и рас* 
пределение которых в процессе кристаллизации в значительной 
мере определяется температурным режимом и составом исходной 
шихты. Кроме того, из-за склонности расплава к переохлаждению 
очень трудно добиться повторяемости опытов и хорошего качества 
кристаллов, что также затрудняет выращивание фторфлогопита.

Совершенно очевидно, что можно предложить много различных 
шихт для синтеза фторфлогопита, которые будут отличаться как 
составом основных компонентов, так и компонентами, избыточ
ными против CTexHoivieTpuH, вводимыми для компенсации потерь 
летучих, улучшения кристаллизационной способности расплава и 
снижения содержания вредных примесей в продукте кристаллиза
ции. Существуют различные взгляды на состав и формулу шихты.

Так, В. Г. Ноздрина и А. А. Штернберг [1], проводя опыты 
в герметичных тиглях, пришли к выводу, что «не имеет значения, 
в виде к’аких соединений взяты компоненты шихты, важно, чтобы 
^отношение элементов соответствовало составу фторфлогопита». 
Кроме того, они предполагают, что введение в шихту избыточного 
количества каких-либо фторидов, видимо, не является перспектив' 
ным для улучшения ростовых свойств слюды. Того же мнения 
(в условиях герметичных тиглей) придерживаются И. Н. Аникин 
R I J* также отмечают, что избыток фторидов до
о /о можно использовать только в особых, специфических уело- 

ИЯХ, когда при выращивании кристаллов будут о т с у т с т в о в а т ь  
помехи со стороны рядом растущих кристаллов, т. е. при условии 
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применения затравок и мопокристального роста. Но в другой ра
боте И. Н. Аникин и Г. Ф. Евдокимова [3] приходят к выводу, что 
небольшой избыток фторидов положительно сказывается на обра
зовании кристаллов даже в случае их друзового роста. Наиболее 
удачными были опыты на шихте состава:

[KF • 0,5Mgp2 • 2,5MgO • О.5АШ 3 • aSiO,] +5% KS^Fs.

При этом авторы отмечают, что представляется также перспектив
ным введение ib шихту избытка MgFj.

В то же время экспериментами М  С. Лейзерзона и И. И. Ям- 
зина [4 » 5» 6] установлено, что оптимальной шихтой для синтеза 
фторфлогопита является следующая:

KF • O.SMgFs • 2,5MgO  ̂ 3SiO. • O M hO ,.

а в опытах К. В. Капралова, Ю. В. Корицкого и Н. Н. Шеф- 
таля (7] лучшие результаты были получены на шихте состава

S i0 2 -4 1 ?o . M gO -259b, A k O ,- \4 % ,  KF-20%  

или по пересчету на формулу слюды

^̂ 2,99̂ 1̂,20̂ 10,00 1̂,51̂ 0,49*

Такое же разнообразие взглядов на состав^и формулу шихты 
можно отметить и у зарубежных исследователей, патенты которых 
касаются прежде всего состава шихты и метода кристалли
зации.

Интересные результаты по синтезу слюды полумили Л 
и Эйтель с Дитцелем [8 , 9]. Предложенные ими 
имеют некоторые специфические особенности, так как 
использовали керамические тигли, частично раств Р 
в агрессивном слюдяном расплаве. Например, Р̂ к̂о 
содержание SiOa против стехиометрии, ибо 
из тигля частично переходит в расплав и глмующую

Дитцель [8 , 9] в керамических тиглях использо .
Шихту:

А иО з-11.695. M gO -32.65i, SlOj (диатомит)-30.7?i. 

KjSlFe-SS.HS. 

что в пересчете на формулу слюды 
А'о.«Оад]-Р,,,,. А для графитовых тиглей им предложена 
из следующих компонентов:

З Ю г - 35-39% . Ре. С г ) ,0 ,-  И -^ 2 ? ^
(Mg, Fe, Мп. Zn)0 -  29-35%, (К, Na).S в

(К, N a ) F - 6 - 7 i ’»- 373



т. е.

т. е.

т. е.

Миддель в своей работе использовал в основном шихты состава 
2KF • АЬОз. 5MgO • l,5MgF2 * 6 SiO.,,

25 5,* (1)

2KF • AUO3 • 5MgO • M gFs • eSiOs,

КМ^..[51зАЮ,о] F,; (2)
1.5KF • Л1.О3 • 5MgO • l ,5 Mgp2 • 6 SIO2,

Ko,,5Mg3,3lSi:,A10.„l (3)
И другме.

Он отмечает, что шихта (3) в сравнении с шихтами (1) и (2) 
дала более мелкие кристаллы.

Американские исследователи [10, 11, 12] при подборе компонен
тов для синтеза слюды исходили главным образом из соображе
ний их дешевизны.

С этих позиций ими рекомендуются две шкхты на технических 
компонентах:

9MgO • AI2O3 ‘ 5S102 • KoSlFe • KAlSl^O,
или

KMg3[Si3A10,ol • F^;
K2SiF6 • 6 MgO • AI2O3 • SSiO^

или
KMg3 [S h k lO ,.]  . F3.

Причем наибольшее предпочтение отдается последней формуле, 
где фтор взят в избытке в 1 атом при эквивалентном недостатке 
кислорода, чтобы возместить потери фтора в результате улетучи
вания.

Первая шихта использовалась также в следующем варнанте:

или
4 K2SIF6 • jK A lS iA  ■ 6 MgO • I  AUOj • 3 - j  SIO-.

SiaAlOgg '  F225 •

Ho при этом отмечается, что полевой шпат (К, Na, Са)А1*51з08 
из-за изоморфных примесей в его структуре является маложела- 
тельпым^компонентом. Выход деловых кристаллов из закристалли
зовавшейся массы составляет ~  1 %, остальное — скрап, идущий 
на производство слюдоматериалов.

В связи с проблемой получения фторфлогопита Нода [13, Hi 
15, 16] было исследовано влияние избытка и недостатка тех или 
иных реагентов на кристаллизационные свойства расплава и вьша- 
,дение из него минералов-примесей 
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в одной из изученных им систем fI8] —фторфлоголпт (P h )~  
ортоклаз (Ог) фтористый магний (М^Рг) — наиболее крупные 
кристаллы [13] были получены из расплава, имевшего формулу

0,8Ph +  0,15MgF2-fO,050r
или
♦ KMgafSlaAlO9,88 2,24*

Последующими работами Нода и его сотрудников [14] было вы
явлено, что •введение в шихту избытка KF ~  5—10% против сте
хиометрии способствует снижению переохлаждения расплава, что 
предотвращает одновременное образование большого числа цен
тров кристаллизации.

Кроме того, отмечается [15], что на начало кристаллизации 
фторфлогопита и величину переохлаждения значительное влияние 
оказывает температурный режим получения расплава.

Для производства слюды бестигельным методом Нода с сотруд* 
никами [16] запатентована шихта состава:

SlOj — 40.58»5, MgO-27,325i,
К2О - 10,79%, F -9 ,7 I? i  

ИЛИ, если пересчитать на формулу слюды

^1,00^^2,97 00̂ 9,77 2̂,23*
Эта шихта плавится и отливается в бруски, которые впослед
ствии переплавляются бестигельным методом для выращивания 
кристаллов фторфлогопита. _  ^

в одной из работ Т. Мацусита и А. Исикава по изучению со
става шихты [171 даются следующие рекомендации: , „

1. Количество А 1гО з в шихте необходимо брать в соответствии 
со стехиометрической формулой фторфлогопита. ,

2. Фтор следует брать в избытке (в л у ч ш и х  плавках его избы 
ток с^тавлял 0 -0 ,5  моль).

3. Отклонение содержания как так “ 1 „„л. ,тпк МеО 
метрии действуют в одном направлении. отвечает 
"орядка 0 .5 -1  Л0 Л6 или КгО в пределах W - W  -«we. от^^^^^_ 
условиям, наиболее благоприятным яля „
fOK КгО или MgO ухудшает « P f “ мобствует полу-

4. Недостаток 8Юг в пределах 0,5 гпюды, а избыток 
чению хороших результатов
S1O2 неблагоприятно сказывается на К->0 ^ 0 ,3—0 ,5 моль

5. Суммарный избыток M g 0 « 0 ,5  • соответствует опти- 

«а1"ном"состав1Рш"их^^^^^^^^ получение крупных

Необходимо отметить, что авторами использовали^  ̂в^^Тплав 
ские тигли, что не исключало возможности 
’̂ зсти SiOjz и AI2O3 из тигля. . 375



Впоследствии изложенные выше выводы легли в основу па
тента [18]. .лчл., ч

в  более поздних работах (1960—1961 гг.) авторов [19, 20] так
же показано, что избыток F, MgO, К2О улучшает, а SiOj ухуд
шает условия роста кристаллов слюды.

Из изложенного следует, что нет единой точки зрения на опти
мальный состав шихты для синтеза фторфлогопита. Кроме того, 
некоторые из рекомендованных рецептов шихт нельзя использовать 
без соответствующих поправок, так как они опробовались в кера
мических тиглях.

В связи с этим возникла необходимость экспериментального 
изучения влияния состава шихт па синтез фторфлогопита.

Температурный график кристаллизации фтор
флогопита:

а  — время расплавления шихты; б — выдержки для 
гоиагенизацин расплава; в — установки заданного 
градиента и ловторноА гомогекиаацни; г — то же, кри

сталлизации; д — вреия охлаждения печи

Работа проводилась в силитовой печи с двумя автономными 
секциями нагревателей, расположенных горизонтально. Такая кон
струкция позволяет создать плоскопараллельное тепловое поле 
в соответствии с тем, как это требуется для кристаллизации по 
методу Штебера [9].

Площадь печного пространства 2600 см' ,̂ высота 44 см, потреб
ляемая мощность печи при 1400” С «12—15 кет. Силовое питание 
верхних и нижних нагревателей осуществляется раздельно, что 
позволяет задавать и поддерживать в печи в процессе кристалли- 
зации необходимый градиент температуры.

riporpaiMMHoe автоматическое управление температурой выпол̂ - 
нялось за счет нижней секции нагревателей, ведущей за собой 
с некоторым отставанием температуру верха печи. Автоматика 
позволяла снижать температуру печи в широких пределах от ИОО 
до 1300 С со скоростью 0,5 град}ч и выше, а также делать вы
держки, стабилизируя температуру.

Типичный температурный график, применявшийся для кри- 
сталлосинтеза слюды, приведен на рисунке.
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Кристаллизация слюды проводилась в платпновых н графито
вых тиглях, вмещающих до 6 8 кг шихты. Однако использование 
платиновой лосуды представляет большие трудности, так как почти 
невозможно отделить закристаллизовавшуюся массу от тигля без 
его повреждения. [5, 6]. Как показали исследования сотрудников 
И р ги р е д м е т а , главная причина затруднений заключается в при
сутствии в продукте кристаллизации стеклофазы, которая крепко 
сп аи в ает  слюдяной слиток с платиной. Подобранные составы шихты 
и р е ж и м ы  кристаллизации позволили свести к минимуму содержа
ние стеклофазы в слитке (до I—3%) и таким образом внедрить 
платиновую посуду в практику кристаллосинтеза слюды.

В результате проведенной работы и с учетом данных прорефе
рированных выше исследований можно сделать вывод, что при 
составлении шихт для синтеза фторфлогопита следует придер
живаться стехиометрической формулы или весьма близкой к сте
хиометрии, вводя фториды в небольшом (до 2—5%) избытке. 
Избыток фторидов компенсирует потери летучих из расплава и 
улучшает его кристаллизационные свойства.

Вместе с этим считаем, что на кристаллизационную способ
ность расплава существенным образом влияют также кристалло- 
химические особенности исходных компонентов и температурный 
режим получения расплава.

Т а б л и ц а  1
С остав компонентов шихть?

Компоненты

Мнкроклин (Черная 
Салма)

(Черная

Л^икроклин '(Нарыи*—’ 
^Кунта) .
Кварцевый песок . . ’ 

(ч .д .а .) . . . .  
(^^^нический) , . 

а (собственного

люминофо-

.............
KF (ч'; ..........................
KF . . . . . .

Содержание окислов. %

5Юз AljOj MgO CaO К̂ О | FcaÔ, я. п. п

65,72

63.42

67,75
98,10

0,08
0,2
0,03

18,15

18,53

18,6
0,90

1,69

0,02

98,07

0,13

0,09

0,04
0.17

91,21

0,25

0,32

0,31
0,25
1

0,02

12,79

.12,65

10,19
0,48
1,26
3,64

0,04
0,06

2,12

3,30

1,82
0,16
0,16
1,48

0,38
0,34

0,04

0,002
0,005

0,09
65,28

0,28
0,47

0,29

0,49

0,08
0,18
0.08
0,16

0,008

0,001

0,001
0,002

Не обна
ружено

То же

2,00 
7,28

0,73 
8,39

Не обна
ружено 

1,64

чище исходные
«ее получаются кристаллы. В практике применялись химически^



реактивы химически чистые (х. ч.), чистые для анализа (ч. д. а,) 
и реже чистые (ч.), а также кварцевый^песок, калиевый полевой 
шпат (микроклйн) и фтористый магний местного производства 
(табл. I).

Для опытов использовался карельский микроклин месторожде
ния керамических пегматитов Черная Салма, Он отбирался на ме
сте горных работ при тщательном визуальном анализе, чтобы 
отбраковать штуфы, содержащие плагиоклаз, а также темноцвет
ные рудные и акцессорные минералы: магнетит, гематит, апатит, 
турмалин, биотит, мусковит, серицит и др., т, е. производился такой 
же контроль, что и для керамического сырья, идущего на произ
водство высококачественного фарфора. Особое внимание было 
обращено на отбраковку сростков микроклина с плагиоклазом, 
которая производилась по цвету и двойниковой штриховке плагио
клаза, хорошо видимой на отблеск на плоскости спайности. Хими
ческий анализ и выборочное микроскопическое изучение отобран
ного микроклина показывают, что в нем практически нет индиви
дуально обособленного в макроскопических сростках плагиоклаза.

Основные диагностические свойства карельского микроклннз 
следующие:

N g= l,526 , Nm =  l,524, Np =  1,518-* 1,520, 2V=75-82'^;
цвет — от светло-серого до мясокрасного; блеск — стеклянный, 
иногда с перламутровым отливом; спайность—-совершенная. Под 
микроскопом почти во всех образцах четко видны пертиты. В ряде 
случаев пертитовое строение хорошо обнаруживается простым гла
зом или под лупой на плоскости спайности в виде тонкнх белых 
волокон.

Ввиду того, что микроклин после дробления загрязнен железом, 
его желательно обогащать на магнитном сепараторе.

Полевой шпат для шихты использовался в виде пудры, измель
ченной до 0,074 мм, а также в виде песка с размером частнд до 
1,5 мм. Различие в результатах опытов от тонины помола не об
наружено, что не согласуется с данными С. М. Лейзерзона [5, 6].

Так как микроклин всегда содержит большое количество изо
морфных примесей, необходимо было выяснить влияние их на 
диэлектрические и механические свойства фторфлогопита и, кроме 
того, сопоставить кристаллизационную способность шихт, состав
ленных из одних только X. ч. компонентов (окислов и фторидов)I 
на основе микроклина и на основе скрапа фторфлогопита.

В табл, 2 приведены многократно опробованные в сравнимых 
условиях типичные шихты, различающиеся как по формулам, так 
и по виду исходных компонентов. Формулы слюд и условные «фор* 
мулы» слитка рассчитаны по результатам химического анализа .

Химический анализ сыполнец аналитиком Г. Д . Горностаевой. Основные 
компоненты шихты с учетом их чистоты рассчитаны таким образом, чтобы 
в сумме давали фторфлогопит стехиометрического состава.
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продолж ение табл. 2

Шихта (S ) и ее формула Формула С.1ЮДЫ (о) и слитка (б) Примечание

SiOa — ^0,61 
AI3O3 - I U I  
AlgO -  23,6 

K F — 14.9 
Л № — 10.5

+ I%KF
3%MgFa

KMg, ISijAlOio] F a +  0,07KF.0,2MgFa

KSÎ Â
AtgO — 20.2 
MgFa — 14,7 

Os — 65.1
- \ - 3 % K F

KMg3̂ Q [SiaAlOio] Fj 0.22KF

SiOa — 40.61 
AI2O3 — 11,11 
MgO — 19,5 

M g F j— 14,13 
KXOa — 14,65

j_2%iVlgF5
*^1,5%КзО

KMg3 [SijAlOioj Fo +  0,07K2O-0a4i\lgF3
MgO — 20.5 

M gF s— 14.87
___ KSIaAlOs— 64,63

KMg3 [SiaAlOjo] +  O.O/KoO.O.lMgFa

I l i 5 % jM g F g
+  I.5%KaO

KSiaAlOe — 64,90 
M gFa— 14,80 

____ MgO —  20.30
-b 2.5%KaSiFo

^0.89^^0,04^%3,00 95^^1,15® to) ^  
^  ^̂ 1.83̂ 0.17)2,0

KMga [SiaAlOiol F, +  0.5KaSiF<,

0̂.65̂ 0̂.14̂ ?3,33 t̂ 2̂,90'̂ Ô,92®9,80] 2̂,20

К0,97̂ 0̂,07‘̂ &̂2.91̂ 0̂.7 [51з̂ о8А̂О,920ю] X  
X  ^1,83^0,14 

0̂.77̂ ао,22̂ 2̂,99 1̂ 3̂,05̂ 0̂,94̂ 10] FĝQj

К^,Э2^30.06^Я2,88^^12 15*3,08^Ч92Ою1 X  
X (Fî biOq,19)2̂ 0 

^.88^® 0,77^® 0.0lM g2;83 (^^З.цА^о.отОю] X  
X (Pj,90̂ 10)2.0

Слиткн слабо зональны; содер
жит стекло и примеси до 7— 
10%; слюда очень эластичная

Стекла до 3%, фтортремолита 5% 
слюда мелкая, эластичная

Слюда мелкая, содержит актив
ные включения иорбергита до  
5% и стекло до 3%

Слитки зональные; стекла нет или 
не > 2— i%] включения хорошо  
дифференцированы. Слюда име
ет сравнительно мало дефектов 
роста

То же

П р о л о яж вм -и е  -гкОл. "3,

Шлхта (50 11 се формула Формула слюды (ы) н слитка (6j Примечание

M gF , — 14,80 
JVlgO —  20,30 

KSiaAIOa — 6К90

'
+  5% K jS IF0

I<0,9lVa0^06 '̂'^g2.97''^*0.08t^^3,05Ab.95Ol0  ̂ ^  
X  (Pl,83*^U,l7b,0

K0^8eNa0^7Ca0^02^'g2,87tS»a.09^^0.98OiDl X

X  (^1.92^0,08)2,0

Слиток массивный; много вклю
чений: стекло, форстерит и др. 
Слюда мелкая

KMga [SiaAlOjo] Fa +  0|lKaSiFo

Фторфлогопит —  63,83 
KAlSiaOg 21,1

M g ^  — 4,77 H- 3% KaSiPa 
KsSiF^ — 2,92 

S iC j — 0,29 
A l ,0 a - '0 .2 4

Слюда очень эластичная, х о р о 
шего качества; включения х о 
рошо дифференцированы от 
слюды, стекла нет

KMg3131зА10,о1 Fa +  0,06KaSiFe

Скрап (химанализ) 
SiOa — 43,48 

А Ш з — 12.15 
M'gO — 27,55 

Й 0  — 8.66 
Na3<J —  1,30 

F — 8,73

. 2% K,C0a  
■i" 4%MgFa

Слиткн зональные: включений 
~ 5 %, в том числе стекло i::0—2 %; 

слюда имеет мало дефектов  
роста, эластичная, качество вы
сокое

<K^9oN2oj,j) +
‘ -(.0.08NaP'0.16MgFa-0,Ol6Pa

i
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Сравнительное изучение электрофизических свойств мусковита 
высшего сорта и фтор флогопитов, синтезированных как на основе 
микроклина, так и исключительно из химически чистых компокен- 
тов показало, что «микроклиновый» фторфлогопит обладает 
весьма высокими свойствами по всем параметрам. Интересно 
отметить, что фторфлогопит, синтезированный из шихты, в кото
рую сверх стехиометрии специально введено 1% ВаО и 2% СаО, 
обладает несколько лучшими диэлектрическими свойствами, чем 
нормальный фторфлогопит*.

Таким образом, следует отметить, что требования, которые 
предъявляются к микроклину в отношении его химического со
става, может удовлетворить почти любое месторождение керами
ческого микроклина.

Согласно данным сравнительного минералогического изучения 
(учитывая главным образом размер кристаллов и их дефекты, 
а также минеральные включения), в группе шихт на основе хл. 
компонентов заслуживают внимания следующие:

1KF Ч- 3S102 +  0,5А120з +  O.SMgFa +  2,5MgO) +  2 -3 %  MgFj; 
lKF +  3SlO2 +  0,5AlA-h0,5M gF2 +  2,5MgO) +2,5%  KzSlFe!

(KF +  SSiOa -h 0,5А!гОа 0,5MgF2 +  2,5MgO} +
- f  l% K F-b3% M gFo;

i  КгСОз +  aSiOj +  0,5А1,Оз +  MgF2 +  2MgOj.

Лучшими из всех опробованных являются шихты, составленные 
на основе микроклина;

lKAlSl308 +  2 M gO + M gF 2];
(KAlSi30a +  2 Mg0  +  MgF2) +  2,5% KsSlFe’

IKAlSiaOg +  2MgO +  MgFa) +  1,5% Mg Fa +  2,2% K2CO3,
a также из скрапа фтор флогопита. (Компоненты, взятые в фигур
ные скобки, отвечают теоретической формуле ф т о р  флогопита, ком
поненты, вынесенные за скобки, введены в шихту для улучшения 
ее кристаллизационной способности.)

Отмеченные шихты на основе микроклина характеризуются сле
дующими положительными технологическими свойствами:

1) хорошей кристаллизационной способностью;
2 ) малой летучестью компонентов шихты при высоких темпе

ратурах, что важно для получения стабильных результатов в опы
тах;

3) весьма малой расширяемостью шихты в процессе реакции 
в твердой фазе; это позволяет повысить процент заполнения 
объема тигля без опасения, что он будет разрушен;

См. статью К. С. Драник и др. в настоящей сборнике.
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4) сравнительно , небольшим количеством представленных 
слк)де минералов-спутников (5—10%) фтортремолита или мине- 

® лов группы гумита, которые практически не затрудняют щипку 
110ДЫ' стеклофаза— наиболее вредное включение — отсутствует 

Sii содержится в незначительных количествах ( « 1^ 30/0 ),
Шихта на основе микроклина получается наиболее дешевой 

3 сравнении  с другими шихтами.
При сопоставлении плавок, проведенных в сравнимых условиях 

на п о л е в о ш п а т о в о й  шихте с шихтой на х. ч. окислах и фторидах, 
привлекает внимание то, что в первых сравнительно мало мине
ралов-при м есей , стеклЬфаза отсутствует или содержится в незна
чительном количестве (не более 2—1 %), в то время как в послед
них она всегда бывает в количестве до 10—15%. Даже в аварий
ных плавках, когда снижение температуры шло со скоростью 
5—25 zpadjH, полевошпатовые шихты хорошо кристаллизовались н 
содержали незначительное количество стекла.

Кроме того, кристаллы слюды менее мозаичны. Процентный 
выход деловых пластин из плавок весом 5— 8 кг, проведенных 
в платиновых тиглях, составляет «10—15%.

Хорошая кристаллизационная способность шихт на основе ми- 
хроклина, вероятно, связана с тем, что все исходные компоненты 
KAlSi308+ 2 Mg0 -f-MgF2 находятся в тех же координациях, что 
и в слюде, при этом KAlSisOs представляет собой как бы готовое 
алюмосиликатное ядро слюды. В шихтах, составленных на основе 
Х.Ч. компонентов из окислов и фторидов, алюминий вводится 
обычно в VI координации (в виде А120з),в то время как в KAlSiaOg 
он имеет IV коордпнацию. Вероятно, поэтому шихты на основе 
ОКИСЛОВ и фторидов требуют гораздо больше времени для гомо
генизации (провара) расплава и имеют несколько худшую кри
сталлизационную способность и склонность к образованию стекло- 
фазы из остаточного расплава.

Известно, что получить фтористые слюды со структурой муско- 
та с алюминием в VI координации из расплавов в условиях вы- 
ких температур невозможно. Вместо них синтезируются другие 

g ^ралы или слюды типа фторфлогопита с алюминием только 
малт> Мусковитовые слюды получаются из гидротер-

растворов при температуре обычно ниже 1000° С; синтез 
тепп У^^^^итов в твердой или газовой фазе возможен только в ии- 
Рззлагаю^^—900° С, так как при более высоких температурах они

образом, фтористые расплавы, из которых синтезируют 
в IV температуре 1400—1300° С, должны содержать А1

так как алюминий в VI координации для фто- 
з̂омпг. ® условиях значительных температур неприемлем.

замещение Mgvi на Alyi исключается или имеет нич-
е пределы.

»з /и тер ес  представляют опыты по выращиванию слюды
3 фторфлогопита. Проведено одиннадцать плавок из сл
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дяного скрйпа в платиновых тиглях, вмещающих от 50 2 до 7 кг 
расплава, и две плавки в графитовых тиглях емкостыо 2 кг 
расплава. При составлении шихты из слюдяного скрапа были 
учтены данные химического анализа. Резкие отклонения от теоре. 
ти ческой формулы фтор флогопита компенсировали введением не
которого избытка фторидов (табл. 2).

Изучение плавок из скрапа показало, что они вполне сравнимы 
с контрольными плавками на шихте из х. ч. реактивов -или на ос
нове микроклина по размерам деловых кристаллов, эластичности 
слюды, количеству примесей и другим признакам.

Некоторое отличие этой серии плавок «слюда из слюды» от 
плавок из химреактивов заключается в том, что кристаллизация 
начинается при более высокой температуре, чем в плавках на обыч
ной шихте, вероятно, из-за того, что почти нет переохлаждения 
расплава. Можно предположить, что расплав в какой-то мере на
следует структуру расплавленного фторфлогопита и, таким обра
зом, уменьшается его склонность к переохлаждению, что в свою 
очередь отражается на температуре кристаллизации. Так, если 
использовался график кристаллизации, приведенный ка рисунке, 
получались слитки с мелкокристаллической оторочкой на данной 
и боковой поверхности, возникшей, вероятно, когда скорость сни
жения температуры была сравнительно большой, по 7—5 град1ч 
(в интервале 1400—1375°).

Но в тех плавках, в которых снижение температуры по Г в 1 ч 
было начато с  1380® (условио принята за начальную точку кри
сталлизации), были получены гораздо более качественные и круп
ные кристаллы. Вместе с  тем значительно изменилась структура 
слитков в сторону укрупнения. На боковой поверхности слиткоз 
хорошо видны торцы пластинчатых кристаллов слюды толщиной 
до 4 мм; площадь кристаллов достигает 20 мм, а деловых пластин 
до 10x10—14X14 мм. При этом необходимо иметь в виду, что 
плавки велись в графитовых тиглях объемом до 2 кг расплава; вы
сота слитков 6 см.

Толщина отдельных кристаллов достигает 6—8 мм при 
^—9 см. Основные свойства фторфлогопита, полученного путем 
переплавки скрапа (см. статью К. С. Драник и др. в сборнике).

Таким образом, использование скрапа синтетической слюды не 
представляет особой проблемы. Исходя из химического анализа 
скрапа, путем компенсации недостающих или избыточных компо
нентов легко получить шихту требуемого состава с хорошей кри* 
сталлизационной способностью.

Выводы
1̂. Установлено,.что микроклин можно использовать как осноз* 

кои химический компонент шихты для получения вы сококачест*  
венной синтетической слюды.

2. На 1^исталлизационные свойства расплава влияет не только 
заданная формула шихты, но я крнсталлохимические о с о б е н н о с т и  
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реагентов. В результате сравнительного изучения лучшими приз
наны шихты, составленные на основе микроклина, окиси магния 
и фтористого магния. Они более технологичны и дешевы, чем 
шихты, составленные из х.ч. окислов и фторидов. Хорошая кри
сталлизационная способность шихт на основе микроклина, ве
роятно, связана с тем, что основные исходные компоненты 
[KAlSi3 0 8 -f-2 Mg0 +MgF2] находятся в тех же координациях, что 
и в слюде; при этом микроклин представляет как бы готовое алю- 
мосиликатное ядро слюды.

3. Опытами по переплавке скрапа фторфлогопита установлено, 
что скрап графитовых и платиновых плавок можею рекомендовать 
в качестве шихты для выращивания кристаллов фторфлогопита.

4. Большое значение для кристаллизации слюды имеет тем
пература и продолжительность гомогенизаини расплава, а также 
скорость кристаллизации. Подобранные шихты и режим кристал
лизации позволяют устранить стеклофазу среди минеральных 
включений и довести выход деловых кристаллов до 15% в плати
новых тиглях емкостью 5—8 кг шихты.
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A. A. Сергеев-Бобр, A, И, Madapac

Н Е К О Т О Р Ы Е  Д А Н Н Ы Е  П О  И З О М О Р Ф И З М У  К А Т И О Н О В  
В X I I  К О О Р Д И Н А Ц И И  В О  Ф Т О Р И С Т Ы Х  С Л Ю Д А Х

В данной статье освещаются вопросы изоморфных Замещений 
в промежуточном слое слюд в XII координации по результатам 
работ, выполненных лабораторией синтетической слюды Иргнред- 
мета.

Основным катиоиом, располагающимся между слоистыми па
кетами, во всех слюдах типа мусковита или флогопита является

~-Si,Al

Рис. I.. Структура фторфлогопита по 
Н. В. Белову

калий, катион большого ионного радиуса 1,33 А с координашюн- 
ным числом двенадцать (рис. I, 2). Элементы, входящие в 
или иных ощутимых количествах в XII координацию, нем№ 
численны: это Na'<-\ Rb^^ Cs+S Ва+^ Sr+% Са+2, Т1'^\  ̂ «х 

Оксоний, как считает В. Н. Соболев [1], в гидратизированн« 
слюдах может занимать места выщелоченных ионов калия, 
морфизм этот может протекать только при низкой 
так как оксоний легко разлагается при температурах выше д.

Для выяснения влияния изоморфных примесей на рост и с 
ства кристаллов синтетической слюды использовалась шихта» ^  
став которой отвечает теоретическому составу фторфлогопит 
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KM&alSiaAlOlo]* Кг с добавлением в качестве модификаторов раз
личного количества (0,5—3%) окислов или фторидов Na+^ Cs+>, 
Са+‘̂  Ba+^ La+*'*, Се'*'’’. Кроме того, были спмтезированы чисто 
бариевый фторфлогопит и слюды с большим содержанием цезия 
(табл. 1)*.

Кристаллизация проводилась на силитовон установке КПС-G, 
печное пространство которой имело площадь 1650 см^ и высоту 
44 см, в платиновой посуде, вмещающей от 50 г до 7 кг расплава. 
Условия опыта были такими же, что и при получении нормального 
фторфлогопита. Визуально слитки слюды при замещении калия на 

Cs'^S Ce■**̂  La'*’̂  не отличались от нормального фторфлого
пита.

ОН\Г^

........ .......
или

Рис. 2. Структурное положение калия в слюдах: а — 
перпендикулярно оси с; б — по оси с

З а м е щ е н и е  —Na’’'^ Выяснение влияния Na**** на свой
ства слюды было вызвано тем, что основным компонентом рас
сматриваемой шихты является калиевый полевой шпат(КА151зОв)*''‘1 
который содержит до 3,5% NagO и до 0,3% СаО, что составит 
в Ш ихте соответственно 2,6 и ~0,2%. Большое количество Na '̂ и 
Са'''  ̂ в слюде отрицательно сказывается на электрофизических свой
ствах [2J: при полном замещении К"*"' на Na'̂ * диэлектрическая по- 
стоянная е удваивается, а потери tg 6 возрастают в несколько сот 
раз, что ограничивает возможности использования таких слюд в ка
честве электроизоляционного материала в промышленности. Как 
показали минералогический и химический анализы, Na+* и Са+, 
содержащиеся в шихте (см. табл. 1), при одновременном введе
нии К"̂ ! в ст ех и о м етр и ч еск о м  или близком к нему количестве пе
реходят в слюду весьма ограниченно, концентрируясь в минер^ах- 
примесях и стеклофазе. Кроме того, замещение К'*''̂  кз Na и Са 
® слюдах в определенных пределах, согласно данным (см. статью 
К. С. Драник и др. в этом же сборнике), практически не ухуд- 
iiJaeT механических к диэлектрических свойств фторфлого- 
лита. Формулы слюд рассчитаны на 12 атомов кислорода по

• Химнческпе анализы выполнены аналитиком Т. Д.
** Химический анализ микроклина и других ««одных компо^нто^ дан

в табл. ] статьи А. А. Сергееоа-Бобра, помещенной в этом же сборнике.
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методике, предложенной И. Д. Борнеман-Старынкевич [3]. ана- 
лпзы слнтка условно пересчитаны по той же схеме для удобства
сравнения. , ,

З а м е щ е н и е  — Cs+’. Учитывая, что с уменьшением раз
мера ионов, замещающих калий в XII координации, кристаллиза
ционная способность расплава ухудшается и кристаллы слюды 
растут мелкими [2], представлялось интересным проследить влия
ние крупных ионов, замещающих калий, на рост кристаллов.

Калин в слюдах легко замещается одновалентными катионамио о
с близкими ионными радиусами: Rb+’ (1,49 А), Cs+* (1,65 А),
Т1-̂ ‘ (1,49 А). В некоторых природных слюдах эти редкие эле
менты содержатся в значительных количествах. Так, сумма 
КЬгО+СзгО в лепидолитах колеблется от 0,4 до 4,6%, причем со
держание СзгО меняется от сотых долей до 2% W, а в биотитах 
до 3,14%, при этом К Ь гО  почти всегда преобладает над СзгО [5]. 
Соотношение RbaO : CsaO в лепидолитах различных месторожде
ний меняется в пределах от 40 :1 до 0,5 : 1. При соотношениях 
в лепидолитах R b: Cs 1:1 и 1 :5  обычно в пегматитах лепидолит 
наблюдается в парагенезисе с полуцитом.

Замещение большим количеством Cs+̂  может иметь место 
только в минералах с благоприятной структурой, позволяющей 
осуществить замену калия ионом с очень большими размерами, 
каковым является цезий. Этому условию благоприятствуют слои
стая структура слюды, где катионы большого размера помещаются  
между пакетами на значительном расстоянии друг от друга, и вы
сокая температура кристаллосинтеза фтор флогопита.

Опытами установлено, что 08*̂  ̂ легко замещает К'*'̂  (табл. И 
Количество Cs'*‘‘ в слюде значительно больше, чем в средней 
пробе, где вместе со слюдой имеется большое количество ми
нералов-примесей и стеклофаза. Активность вхождения Cs'*’ 
в решетку фторфлогопита из расплава, где он с находится 
совместно, не уступает активности калия.

Синтезированные цезийсодержащие слюды внешне не отли
чаются от нормального фторфлогопита; кристаллизационные и 
прочие свойства их пока детально не изучены.

Замещение К'*'‘ — R■*'̂  R+ .̂ В структуре слюд наиболее слабо 
связаны ионы калия и, кроме того, резко выражена анизотропия 
ретикулярной плотности, что, вероятно, должно отразиться на ме* 
ханизме роста кристаллов и их габитусе. В плоскости наибольшей 
плотности (001) кристаллы должны легко разрастаться, а в на
правлении, перпендикулярном к (001), рост, вероятно, будет 
гораздо хуже из-за слабых связей между элементарными паке
тами,' что и подтверждается на практике.

Можно полагать, что наличие в расплаве наряду с калием 
сильных ионов типа R+з должно стимулировать рост слюд по 
оси с, что весьма желательно для получения кристаллов толсто* 
таблитчатого или призматического габитуса.
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По данным Т. Нода [3|, во фтористых слюдах может 
быть полностью замещен Sr+2 или Са+К К сожалению,
автором не отмечено влияние перечисленных ионов на габитус 
кристаллов, однако им установлено что уменьшение радиуса ио
нов в XII координации снижает температуру кристаллизации и 
ухудшает кристаллизационную способность расплава.

В ряду BaLi — SrLi — CaLi слюд диэлектрическая постоянная « 
и потери tg б также закономерно увеличиваются с уменьшением 
величины замещающего иона.

Рнс. 3. Кристаллы фторфлогопита с изоморф
ными примесями Ва и Са, */з натуральной вели*

Ч1ШЫ

Были синтезированы чисто бариевые и К—Ва—Са слюдЫ| 
в последних Ва+^ и Са'*'- вводились небольшими добавками (1 —З^о) 
к шихте нормального фторфлогопита (см. табл. 1). Опыты пока
зали, что в собственно бариевых слюдах кристаллы хорошо огра
ничены, но утолщения по оси с не отмечено, тогда как в К—Ва—• 
—'С а слюдах наблюдается заметное утолщение кристаллов по 
оси с ~  на 30% по сравнению с контрольными плавками нормаль
ного фторфлогопита. Вес сравниваемых слитков колебался от 
■200 г до 40 кг. Вероятно, утолщением кристаллов по оси с следует 
<5бъяснять значительное увеличение процентного выхода деловых 
кристаллов крупных размеров в опытах на шихте с частичным -за
мещением калия на барин и кальций (см. табл. I)-

Интересно ютметить, что К — Ва — Са слюды обладают более 
сильным зеркальным блеском, большей плотностью и мен1̂ еи  
мозаичностью кристаллов, чем нормальный фторфлогопит. Кри* 

Сталлы синтезированиых К — Ва — Са сл ю д  представлены на рис.З.
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На примере одно- н двухвалентных катионов в XII коордииа- 
ции «видно, что чем больше радиус замещающего иона, тем лучше 
кристаллизационная способность слюдяного расплава и выше 
электрофизические свойства полученной слюды. Кроме того, най
дено, что малые добавки Ba**"̂  и Са+  ̂ действуют как модифика
торы, влияющие на габитус слюд.

Учитывая возможность более сильного влияния элементов типа 
в XII координации на габитус слюд и их свойства, авторами 

были предприняты попытки получения соответствующих слюд. 
Наиболее подходящими для этой цели являются редкоземельные 
элементы Се+̂  и La+^ имеющие близкие к ионные радиусы —
1,02 А, 1,04 А и 1,33 А соответственно.

Однако, как показали опыты, La*̂ 3 (см. табл. 1) и Се+̂  плоха 
идут в слюду, так как .вытесняются в примеси, и не влияют на га
битус кристаллов.

По литературным данным [6, 7], собственно бариевые и каль
циевые фтористые слюды имеют большую твердость, чем калиевые  ̂
но калиевые слюды, содержащие небольшое количество Са+2 и 
Ва+^ несколько мягче нормального фторфлогопита [6]. Данные 
твердости слюд приведены в табл. 2.

Т а б л и ц а  2
Т вердость слю д

C.iiojta средняя твердость 
(по Кузнецову), сек

Мусковит . . . , ..............................г . » 5 6 -7 2
Нормальный ф торф логопит..........................
Фторфлогопит с содержанием Са и Ва:

6 8 -7 2

опыт 1а* ...................... 6 3 -8 1
опыт №  Па’" 88

Фторфлогопит с содержанием 1 % Ва . . 85.

♦ Состав слюд см. в таб.1. 1.

Механические и диэлектрические свойства за исключением тем
пературного хода tg б и фторфлогопита с примесью Са*̂  ̂ и 
существенно не отличаются от нормального фторфлогопита

Сравнивая химические формулы синтезированных слюд (см. 
табл. 1), можно отметить, что в некоторых из них в группе допол
нительных анионов происходит частичное гетеровалентное замеЩЕ" 
ние F * на 0 “̂  с соответствующей компенсацией зарядов за счет 
катионов. Следует ожидать, что в случае более значительного за
мещения фтора кислородом будут изменяться также и физические 
свойства слюд: твердость, гибкость, диэлектрические параметрь^

‘ См. статью к. С. Драннк и други.х в этом сборнике.
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Действительно, как показали исследования, замещение на 
Q-2 в размере от 0,15 и более атомных количеств значительно ска
зывается на уменьшении тангенса диэлектрических потерь при вы
соких температурах.

Выводы

. 1. Синтезированы и изучены свойства фтористых слюд, где 
в XII координации K■̂  ̂ частично или полностью замещен Na+*, 
Cs+  ̂ Ва+2, Са+2.

2. Из сопоставления содержания элементов в исходной шихте 
и синтезированной слюде можно сделать вывод, что цезий и барий 
по своей способности вхождения в слюду не уступают калию, 
а натрий в 2—4 раза менее активен, чем калий.

3. Наличие в составе шихты фторфлогопита небольшого коли
чества Na+  ̂ (до 3,5%) и Са+2 (до 2,5%) не влияет практически на 
качество кристаллов, так как при достаточном количестве калия 
в расплаве натрий и кальций плохо идут в слюду, эти ионы вы
тесняются iB минералы-примеси и стеклофазу.

4. Результаты проведенных опытов показали, что введение 
в расплав изоморфных с калием сильных ионов типа (Ва и Са) 
позволяет стимулировать рост слюд по оси с.

5. В ряде синтезированных слюд отмечено частичное изоморф
ное замещение в группе дополнительных анионов фтора кислоро
дом, что, вероятно, сказывается на некотором улучшении диэлект
рических свойств слюд.
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С. Я. Матвеев, Н, М. Дробот

О К О Н Т Р О Л Е  ТЕМ ПЕРАТУРНОГО РЕЖ ИМ А СИНТЕЗА  
Ф Т О РФ Л О Г О П И ТА  ПО ЭЛЕКТРОПРОВОДНОСТИ  

РАСП ЛАВА

ча Получении фторфлогопита K3Mg3(Si3A10io)F2 кристалли-’ 
Цией из расплава соответствующей смеси компонентов особо̂  

зжную роль играет строгий контроль температурного режима
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•синтеза. Известно, что температура кристаллизации фторфлого- 
пита зависит от состава шихты, степени герметизации тигля, ве
личины и продолжительности перегрева расплава, скорости его 
ох*1аждения и т. д. По данным японских исследователей [I, 2], ве
личина переохлаждения расплава в зависимости от термической 
обработки варьирует в интервале более 50° С. Если расплав дли
тельное время выдерживать при температуре, превышающей тем
пературу плавления на 30—50° С, то происходит значительное 
переохлаждение, если же перегрев расплава ло величине и продол
жительности незначителен, то переохлаждения почти не наблю
дается и расплав кристаллизуется при температуре 1375±5°, соот
ветствующей плавлению фторфлогопита.

Обычно используемый в крупных плавках метод контроля тем
пературного режима синтеза с помощью термопар, расположен
ных в рабочей камере печи, даже в том случае, когда они касаются 
внешней поверхности тигля, не позволяет фиксировать наиболее 
ответственные моменты процесса — плавление шихты и кристал
лизацию расплава. Помещение термопары внутрь расплава на 
длительное время не представляется возможным, так как под дей
ствием агрессивного фторсодержащего расплава она быстро вы- 
с̂одит из строя.

Известно, что одним из наиболее структурно-чувствительных 
свойств вещества является его электропроводность.

В процессе нагрева и охлаждения электропроводность многих 
веществ меняется в широких пределах и зависит от физико-хнмк* 
ческих превращений, обусловленных температурным режимом. По
этому представляло интерес выяснить принципиальную возмож
ность использования изменения электропроводности фторфлогопи- 
товон шихты и расплава для контроля температурного режима 
синтеза. Ниже приводятся предварительные результаты термогра
фического анализа шихты состава

(KSlaAIOe +  2MgO +  MgF2) +  2,5 % KoSlFe
лри одновременной регистрации изменения электропроводности 
(см. таблицу). Для качественной оценки сопротивления шихты и 
расплава была использована электрическая схема (рис. 1), подоб
ная описанной Л. П Бергом [3], которая с достаточной чувстви
тельностью позволяет определить изменение проводимости твер
дых и жидких образцов. Падение напряжения на эталонном со
противлении 1̂ 9, зависящее от сопротивления образца, измерялось 
ламповым вольтметром ЛВ9-2 либо записывалось на ленте элект
ронного потенциометра. Измерительная ячейка состояла из пла
тинового тигля (один электрод), заполняемого шихтой, по оси ко
торого опускался второй электрод в виде платинового стержня, и 
один из спаев дифференциальной термопары, одновременно слу* 
живший простой термопарой. В качестве эталона использовался 
прокаленный порошок окиси алюминия. Оба тигля помещались 
в общий корундизовый тигель с глиноземом.
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Т ем п ературы  ф а зо в ы х  п ер ех о д о в  в п р оц ессе  плавления  
— .»1гоппычяпии |Ьтпо(Ьлогопитовой шихты

Температурный режим
Температура

TeMnepaTi'pa плавле
ния, ®С

Кристдллмза-

14опыта максимальная 
температур 
вагрева, “С

скорость охла
ждения 

расплава, 
ZpadjMUH

начала твердо- 
фазных реяк- 

ций. начальная конечная

цня фторфло- 
гопнта, *С

3
14
17
19

1435
1408
1428
НЮ

5
6 
6 
9

950
1020
1035
1000

1345
1337

1335

1376
1374
1380
1370

1344
1345 
1342 
1335

Начало плавления шихты 1340±'5° С совпадает с температурой 
плавления калиевого полевого шпата — основного компонента 
шихты, а температура окончания плавления 1375±5°С соответ-

о трмпеоатура кристалли-ствует точке плавления ф т о р  флогопит ' с о о т в е т с т в у е т
зации расплава в пределах точности Р
литературным данным [4]. М» 3 в котором шихта

На рис. 2 приведены рожки охлаждалась соско-
нагревалась до 1 4 3 5 “ С ,  а затем без выдержь^^ д и ф ф е р е н ц и а л ь н о й  
ростыо 5 zpadjMUH. Минимум на тер Р обезвоживанием
термопары (кривая 3) при 180 С связан с началом
шихты, а максимум при 950 С» ^  ’окончание плавле- 
твердофазных реакций слюдообраз ^^црости нагрева расплава 
иия шихты сопровождается минимумом электро-

1376" С. Этот момент на кривои 1 отражен ^.^^р„косновения 
проводности вследствие уменьшения »



образца с электродом. Кристаллизации соответствует резкое 
уменьшение проводимости. Если имеет место переохлаждение, то 
в момент кристаллизации появляется пик электропроводности, 
сопровождающийся температурной волной переохлаждения. Ана
логичные результаты получены и в других опытах.

Рис. 2. Термограммы плавления и кристаллиза
ции фторфлогопитовой шихты с одновременной 

записью изменения электропроводности:
! ^  кривая изменения проводимости расплава; 2 — кри
вая абсолютной температуры образца; S — кривая раз

ности температур образца к  эталона

Таким образом, можно считать, что качественное изм енение  
электропроводности достаточно хорошо отражает кинетику основ
ных моментов синтеза и может быть использовано для контроля  
температурного режима.
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Т Е Р М О С Т О Й К И Й  М И К А Л Е К С  Н А  О С Н О В Е  
Ф Т О Р Ф Л О Г О П И Т А f

Синтез искусственной слюды сопровождается получением не 
только деловых пластин монокристаллов, но и довольно большим 
выходом мелкокристаллической синтетической слюды, представ
ляющей собой отходы плавок, количество которых достигает 95%. 
Утилизация их играет далеко не последнюю роль при оценке пер
спективности получения искусственной слюды в промышленных 
масштабах. Непосредственное использование мелкокристалличе
ской слюды невозможно. Получение же электроизоляционных ма
териалов на основе скрапа слюды не только решает проблему ути
лизации отходов, но позволяет получить такие изоляционные ма
териалы, свойства которых могут определить их самостоятельное 
значение.

Свойства получаемых электроизоляционных материалов опре
деляются прежде всего свойствами самой синтетической слюды. 
Температурная устойчивость фторфлогопйта достигает 1100° С. 
В пределах этой температуры он обладает высоким сопротивле
нием изоляции и низкими диэлектрическими потерями. При темпе
ратурах выше 1100° С может иметь место частичное нарушение 
кристаллической структуры и, следовательно, резкое ухудшение 
диэлектрических свойств. Для сохранения высоких диэлектриче
ских свойств слюды структурообразование электроизоляционных 
материалов должно происходить при температуре ниже темпера- 
Уроустойчивости самого фторфлогопйта, т. е. имже 11010° С. Одним 

лекс^^^^ материалов является стеклосвязанная слюда, пли мика^

• Свойства микалекса зависят не только от свойств фторфлого- 
выб ’̂ и стекла, используемого в качестве связки. Поэтому при 
вним^^ втекла для производства микалекса уделяется большое 

мание его термостойкости, электрическим свойствам и темпе- 
Рзтурному ходу вязкости.

bioop стекла по термостойкости обусловливается прежде 
Мика "^^Р^^^^зниями, предъявляемыми к термостойкости самого 
500-1кппо^* Микалекс, устойчивый в работе при температурах 
темп может быть получен только на тугоплавких стеклах^

размягчения которых значительно выше указанной, 
трнческие характеристики стекла, как указывалось выше,
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также влияют на свойства микалекса. Однако в большинстве 
случаев температурная зависимость тангенса угла диэлектриче
ских потерь н удельного сопротивления используемого стекла не- 
известна.

Судить о характеристиках стекол можно по их химическому 
составу, поскольку влияние отдельных компонентов на элек
трические свойства стекла известно и широко освещено в лите
ратуре [!}. Знание температурного хода вязкости стекла и 
процессов, протекающих при структурообразовании микалекса, 
позволяет заранее предопределить основные температурные ре
жимы изготовления микалекса. Температурный ход вязкости стекла

в  Велениях функциональной шкалы Лайла

Рис. 1. Экспериментальные кривые зависимости 
вязкости от телтпературы стекол ТК-16 и 221

дает возможность с достаточной точностью установить такие па
раметры процесса изготовления микалекса, как т е м п е р а т у р а  про
грева заготовок, температура горячего прессования и  начальная 
температура отжига. Интервал температурного хода вязкости от 
начала размягчения стекла до, его затвердевания дает возмож
ность оценить его технологичность. Именно эти положения я 
легли в основу разработки технологии получения тер м о сто й ки х  
микалексов из отходов плавок фторфлогопита и стекол TK-i® 
и 221. Стекло ТК-16 производственное, а стекло 221 представляет 
собой одну из последних разработок Ленинградского технологи
ческого института им. Ленсовета и имеет хорошие и з о л и р у ю щ и е  
свойства. Оба стекла тугоплавкие и бессвинцовые.

Основные температурные режимы технологии и зго т о в л е н и я ,  
полученные сотрудниками института, микалексов М-ТК-^б и 
М-221 (табл. 1) определены в соответствии с т е м п е р а т у р н ы м и  
ходами вязкости стекол, кривые которых представлены на грЗ' 
фике рис, 1.
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Т а б л и ц а  1
Основные температурные параметры  изготовления микалексов

М -ТК-16 и М-221

Марка микалекса

М-ТК-16 
М-221 .

Температура, "С

прогрева
заготовок

1000
900

горячего
прессования

720
690

Начальная теыпература 
отжнга. “С

650
625

Свойства микалекса зависят не только от правильного выбора 
стекла и установления температурных режимов изготовления об
разцов, но и от таких факто- ,

---------  tgSWров, как степень измельчения 
фторфлогопита и его чистота.

Изучение влияния степени 
измельчения слюды на свой
ства микалекса производи
лось в непосредственной свя
зи с вопросом о максимальной 
утилизации отходов плавок. 
Зависимость температурного 
хода тангенса угла диэлектри
ческих потерь от степени из
мельчения фторфлогопита 
представлена на рис. 2. Наи
меньшими значениями ди
электрических потерь обла
дают образцы микалекса, по
лученные из слюды с крупно
стью частиц —0,42+0,16 мм. 
Содержание этой фракции 
^ри помоле от общего коли- 

отходов составляет 
70/о. И зготовление же мика
лекса из слюды фракции

0,42 мм  (т. е. при исполь
зовании всей мелочи» полу
чающейся при помоле) по
зволяет довести нспользова-

35

30

25

20

15

W

О

Ж '

м ®/
82f

off

Темперащро
Рнс. 2- Температурный ход тангенса 
угла диэлектрических потерь в за- 
внснмости от тонины помола фгор- 

флогопита:
821 -  Л1М-, Ь '.М -  ( ^ 0,42-f-0,W ) М .и ; 

_________ 825~(-М2)ж-«
— дивести нспользова-

ние отходов до 100%, но значения тангенса угла диэлектрических 
потерь микалекса при этом несколько возрастают. .

Чистота используемого сырья сказывает ”
воиства получаемых материалов. Микалекс, синте “Р 
тходов плавок фторфлогопита, в которых почти ^ ^

примеси, имеет температурный ход т а н г е н с а  угла диэлектрических



потерь, характеризующийся более высокими значениями, чем 
у деловых пластин монокристаллов слюды той же плавки (рис. 3). 
Однако на практике приходится иметь дело с отходами, налнчнё 
включений в которых неизбежно и поэтому изучение свойств 
М-ТК-16 и М-221 проводилось иа образцах, полученных из раз
личных отходов целого ряда плавок.

Основные свойства микалексов приведены в табл, 2, а темпе- 
•ратурные зависимости диэлектрических потерь и удельного сопро
тивления представлены графиками на рис, 4, 5.

Т а б лица 2
Свойства микалексов М-ТК-16 и М-221

Свойства М-ТК-16 М-221

Водопоглощение, % . .................................. .... .
'Плотность, г/сжз . .......................... ......................
Диэлектрическая проницаемость . . . . . .
Тангенс угла диэлектрических потерь t g 8 

при 1 Мгц и температурах, “С:
2 0 . ....................................................................

100................................. ...
3 0 0 . . . . . . . .  .......................... . . .
500 ..........................
550 . .  ......................... ......................................
600 . . . . . . . . . . . . . . . . .  .

.Удельное объемное сопротивление р̂ ,, ом-см. 
при температурах, ®С:

100........................ ............... ... . . .
200...................... ................... . , .
300 . . . . . . .  .............................. . . .
400 . ....................................................................
500 , ....................................................... . . .
600 . . . . . . . . . . . . . . . . . .  .

'Пробивная напряженность при 50 24, Щсм 
Временное сопротивление изгибу, KzjcM  ̂ . . 

ЛСоэффициент линейного расширения 
.............................................. ..

Основными преимуществами микалексов М-ТК-16 и М-221 яв
ляется их высокая термическая устойчивость и высокие значения 
диэлектрических свойств как в нормальных условиях, так и в об
ласти температур до 600° С включительно.

При прогреве образцов до 800, 900, 1000° С с выдержками до 
24 ч никаких внешних изменений материала не наблюдается. 
Температурный ход тангенса угла диэлектрических потерь 
М-ТК-16 имеет довольно плавный характер при возрастании темпе
ратуры до 600° С. Плавность хода кривой диэлектрических потерь 
М-221 наблюдается только до 500—550° С, а выше этой темпера
туры имеет место довольно резкий перегиб кривой. Однако незави
симо от характера кривых температурных ходов диэлектрических 
400
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микалексов значения tg  б при 600° С остаются довольно 
п 2 м и  (0,014 для М-ТК-16 II 0.018 для М-221). Удель- 

сопротивление материалов с повышением температуры от 
100 до 600° С хотя и снижается, но остается достаточно высоким 
и при 600°С имеет значение 10̂  ом *см  для обоих микалексов. 
Низкие диэлектрические потери и высокое сопротивление изоля
ции при 500—600° С делают весьма перспективным использование 
разработанных материалов в работе при высоких температурах, 
тем более, что известные в настоящее время слюдяные и неслю
дяные электроизоляционные материалы сохраняют удовлетвори- 
телы1ые диэлектрические свойства только в пределах 300—350° С. 
В табл. 3 приводится сравнение свойств разработанных авторами 
микалексов с известными слюдяными электроизоляционными ма
териалами [2, 3, 4]. Микалекс на основе фтор флогопита и туго
плавких стекол, так же как и микалекс из природной слюды, хо
рошо обрабатывается в обожженном состоянии на токарных и 
фрезерных станках, а значение коэффициента линейного расши
рения его — 9,1—9,5 *10"® свидетельствует о том, что связь дан
ных материалов с металлами будет достаточно прочной. Воз
можность механической обработки материала в обожженном со
стоянии позволяет изготавливать изделия с большой точностью.

Вопросы, связанные с использованием разработанных мика
лексов М-ТК-16 и М-221,, еще не определены, однако высокая тем
пер атуроустоичивость, простота механической обработки, высо
кие значения диэлектрики в нормальных условиях и особенно при 
повышенных температурах, а также довольно значительная элект
рическая прочность микалексов позволяют рекомендовать их для 
применения в устройствах, работающих при высоких напряжениях 
и температурах (до 700° С).
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флогопитах в отлнчне от мусковита группа ОН 
етар^^ и полностью замещаться F. При этом резко возра-
•Улуч! потолок устойчивости структуры слюд [1] и
paTvn их электрофизические параметры при высоких темпе- 

Урах: тангенс угла диэлектрических потерь, удельное объемное
403



сопротивление, электрическая . прочность. Твердость фтористых 
слюд также несколько выше, чем гидроксильных. ''

Причина различия в свойствах слюд заключается не столько 
в размерах изоморфных одновалентных анионов 0Н~ и F** (их ра
диусы весьма близки и равны соответственно 1,40 А и 1,33 А), 
сколько в различии поляризационных свойств. Гидроксил в отли
чие от фтора имеет постоянный дипольный момент и вдвое легче 
деформируется. Их коэффициенты поляризации а имеют значения 
соответственно 1,88» 10~̂  ̂ и 0,96* 10"̂  ̂ [2], Поэтому в результате 
замещения ОН” на F** в слюдах создается энергетически более 
прочная структура.

Целью настоящей работы было исследование некоторых 
свойств фторфлогопитов в зависимости от их химического состава 
(табл. 1). Слюды были получены в графитовых и платиновых тиг
лях из шихты:

Т а б л и ц а  1
Химический состав синтетических слю д’

опыта Формулы синтезированных слюд

i
2
3
4
5
6
7
8 
9

10
И
12

0̂,96̂ 0̂.08̂ &̂2,90̂ Чоб l̂ *3.04̂ 496̂ 1fl 1̂ 1̂,93̂ 0,0712 
0̂,М̂ О̂ЛО̂ '&2,95'̂ Ь,О9
1̂,03̂ 0̂,09̂ î 2,B7-̂ Vo9̂ ,̂OC3 lS*3.0a'̂ 0̂.92®lol '̂̂ 1,77̂ 0,2з)2 
0̂,89̂ 0̂,Û &̂2,98̂ 0̂,03 (̂ 1,9̂ 0,1)2
,̂92̂ 0̂.06̂ 2̂,88̂ 0̂,12 (  ̂1,81̂ 0,19)2

KojyNaô oê aQ oiMg2,94Alô iFeô oo6 [̂ з̂,07'̂ Ь,эз̂ >«1 i,8ô o,2o)a 
Ко,78̂ 3о о5Сад 02̂ 22,95̂ 0̂,003 ^̂ 2̂,97'̂ 1̂.12®1о1 (f̂ l,9B̂ 0,02)a 
Ко,87̂  ̂ 0,03̂ 0̂,01 ̂ &2.94 ̂ 0̂,08 1̂ 2̂,95-̂ 1̂,05̂ 101 2̂,0 
Ko,78Nao,04Cao.oiMg2.98A1o,o9 iS'2,9Ŝ b,05̂ to] (^1.95̂ 0,00)2
^0,96̂ 30,10̂ 0̂,05̂ 0̂,05̂ 22,91̂ 0̂.̂  [SI3 qjAlj q̂ Oю] (Pj,76̂ 0,24̂ 2
0̂,83®̂ 0,05̂ \02̂ 0̂,01̂ 2̂э,0̂ 0̂,006 t^^OS 1̂ 2̂,95̂ Ь,05̂ 2о1 (*̂ 1,80̂ 0,20Ь 

Ko,92Nao.iiMg2,B6Alo,il [З'з.оз'̂ Чэз̂ ю] (^1,8700,13)3

Мусковит 
Мам с ко го 
месторож

дения

0̂,94̂ 20̂ 06̂ 0̂ 06 Aljy-MgQ̂ ĝFeojojFeo.ts*̂ 0̂,02̂ '’о,002 ^
X [Sfĝ i2Alo8gO,o] (OHĵ gyFô ô Oô ii)̂ ^

гя*яа1 выполнены т. д. Гошюстасвой.-Пересчет аиализои на формулы слкзя
сделан по методу И. Д. БорнсманХтарынкеоич (5j.

а) на основе микроклина и х.ч. реактивов MgO и MgFz 
(опыты № 1, 2 и 4 в графитовых тиглях) опыты № 3 и 7 в плати
новых тиглях, шихта стехиометрического состава; опыты № 5 и о 
в платиновых тиглях, шихта с избытком MgFa*
404



n
л
zS
s
fi
о
<d
H

I I

= 1
1'̂S ocue

р>S
ю _

Г-.О
to-г 00^

Sр 1 1 1 7 7 1 CD*1Uог ;
1 2 о 1ь- д

€■ tc‘

= i « l  
« § s g
S s s i

3
2
e;u
a=
О
U0)r*s
H0>
HX

CS
m
Hu4!
Оm
u
Ф
2X
ШоXс»о

и

оо

ооо»

* 1  Iо с» Ji

S с> 
o ' ?  Тсо

0 |
со

4 2  i

и
о
Оо«э

ооиз

О  —I

Cft t -  оо
"У 1

о
О
7  1

О00со1
1^.
о11 1 ♦—* 1 1

IS

о

1
о00

1
из
ссГ

1^
S 8
—'(N

СО
ю"

to
ОО

овю иэ
ооаэ

О
to"

t^PO
о ”:::

сл
10

см!>> J I
05̂
КЗ

(N-*

о 2»—4 _

- Т2 4

0 5  СПю

о
оо
О

+
«с:а

“ 5
О  „  
О  =  
CS о .

и

<Э

2 о
0 » Г

vn~

^  V “ о I о о
оо
ю"

а
X

Q.О»
=f
IS

Ш

СП 
>» •

» * «
— Ш W

1 §  S  SQ, 4) ^  •<и я  Ю <о
“  /’*• ьлU-4 W

О и

л
&

^ 0 0  
а  X0.04
с  с

1
S ш

ч0> юtOо Sно о
и о,

со о оX и.0 о вГ
о X
X X

>1

ою

а>
X

л  «
S{2и и
S °X X  S  Sао. ag

с  =  Й §. 
‘ ^  = 

m

о  4)
С *? *^  W
й  «  •
О 2  .
§  .
а ® : ?
§  3 ,

W л  «  н
о  о  (U 3= э- а>

S i«  о  
S ^  
£ с  
=(

о
жонаО
у.
а .<и
t -

“  E - ia i s
н >|>-̂5о.аасе ро*“* «е = 0,2* X 3 ы S* s5 iо, ^  а» 4j

п  S  о  о  
= ! «  = 
«> S ^
I S i i
|||Д
• 5 . 4

405



б) на основе микроклпна н технических реактивов MgO и MgFj 
(опыты JSTo 8 и 9 в платиновых тиглях);

в) на основе микроклина и х. ч. MgO и MgFa с изоморфными 
примесями Ва и Ga (опыты X» 10 и 11 в платиновых тиглях);

г) из скрапа фторфлогопита (опыт К» 12 в платиновом тигле). 
Особый интерес представляло изучение свойств синтетической

слюды при температурах выше 600° С, так как в литературе тйкие 
■данные отсутствуют.

7 /
И  XL

Рис. 1. Устройство для крепления и нагревания 
образца при измерении

1 — алундовая трубка; 2 — высоковольтный электрод;
3 — платиновые электроды, нанесенные на образец;
4 — нэмерительиый электрод; 5 — зазеылеиныв алек*
трод; € — синтетическая слюда; 7 — кварцевая трубка;

8 — печь: 9 — никелевый экран

Для определения удельного объемного сопротивления и тан
генса угла диэлектрических потерь при высоких температурах 
разработаны специальные методики.

Основные свойства синтетической слюды приведены в табл. 2.
Измерение удельного сопротивления ру в зависимости от тем

пературы производилось на установке, собранной на основе галь
ванометра М-21/1 с пределами измерения по току от до 
4.10-» а.

Электроды на образец наносились методом вжигания пасты 
на основе молекулярной платины при температуре 840—860°С*.

* Временная техническая инструкция Первого научно-исследовательского 
института Государственного комитета радиоэлектроники. ‘
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Образцы отбирались после тщательного визуального осмотра
,13 расчета выполнения соотношения ^300—750 см  (обычно
диаметр образца 20—18 мм, диаметр измерительного электрода 
(4—12 AtMf толщина образца 20—40 м к ) . Токоподводящие элект
роды 5 (рис. 1) изготовлялись из серебра. Измерения велись 
в трубчатой печи с никелевым экраном внутри. Температура об
разца определялась с помощью платинородий-платиновой термо^ 
пары, помещенной в заземленный -электрод 5. Измерения «оста
точного тока» без учета э.д .с . поляризации велись по постоянным

Рис, 2. Температурные зависимости удельного объемного сопротивления 
pĵ  синтезированных слюд:

о — слюды опытов № 3 (кривая /) , № б <1фиаые 2 tt i'J  ^
6 — слюды опытов № 2 (кривые 4 н 4) и № 4 (кривые 5 и 5 J

Температурным точкам через I мин  после подачи напряжения 
600—800 в  на высоковольтный электрод 2,

Коэффициент вариации, характеризующий воспроизводимость» 
результатов, составил 23%.

График температурной зависимости удельного объемного со
противления образцов слюды, синтезированной из шихты ос
нове микроклина в платиновых (слюда опытов № 3, 5 и /, см.

1, рис. 2, а) и в  графитовых тиглях (слюда опытов № 2 и 4, 
см. табл. 1, рис. 2 ,6 ), за исключением слюды опыта № 3, дают 
кривые двух групп. На рис. 2 приведены усредн-енные кривьхе 
каждой группы. Для кривых первой группы (кривые i, 2, 5, 4 и 5, 
рис. 2) характерен один излом полулогарифмической кривой в об
ласти температур 250—400° С. На кривых второй группы (кри- 
®Ь1е 2', 3 \  4 '  и 5 ^̂ 2) имеются два излома.
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Из сравнения наклонных ветвей кривых 1 ,2  \\ 3 (см. рис. 2, о) 
с аналогичными кривыми и 5 на рис. 2, б видно, что для каждой 
температуры pv слюд, синтезированных в платиновых тиглях 
(слюда опытов № 3, 5 и 7), на 1—1,5 порядка выше, чем для слюд, 
синтезированных в графитовых тиглях (слюда опытов № 2 и 4).
• Измерение тангенса угла диэлектрических потерь производи

лось резонансным методом на при* 
боре типа ИП-ЗБ на частоте
1 мггц.

Точность измерения потерь ре* 
зонансными методами зависит от 
правильности определения емкости 
и рассеяния, вносимых собственно 
образцом.

Поэтому устройство для вклю
чения образца в контур и его на
гревания должно удовлетворять 
двум требованиям:

1) позволять учитывать соб
ственную емкость и рассеяния, вно
симые в контур;

2) сопротивление подводящих 
проводов должна быть как можно 
меньше, так как дополнительные 
потери в контуре могут быть вы
званы увеличением сопротивления 
проводов при нагревании.

Устройство для включения об
разца в измерительный контур и 
его нагревания показано на 
рис, 3.

Данное устройство не вносит 
при нагревании заметного увели

чения рассеяния и позволяет учесть дополнительную емкость, вво* 
димую им в измерительный контур.

Нагревание н термостатирование образца, измерение темпера
туры производились так же, как в методике-для измерения рк- 
Платиновые электроды наносились методом вжигания.

Значение tg б при данной температуре определялось как сред
нее из нескольких измерений. Коэффициент вариации определения 
среднего значения при температурах до 500°С не превышал 30%  ̂
а при температурах выше 500° С не превышал 20%.

Телшературные зависимости tge  пяти групп слюд фторфлого- 
пита и мусковита приведены на рис. 4.

По характеру температурной зависимости диэлектрических по
терь синтетические слюды можно подразделить на две группы.

Слюды опытов № 8 и 9, полученные из шихты, с о д е р ж а щ е й  
технические компоненты, имеют более резкое возрастание tg6 
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Рис. 3. Устройство для крепле
ния и нагревания образца при 

измерении tgfi;
1 — платиновые ко1ггакты; 2 — образец 
с-нюды; платиннровакные фарфо
ровые трубки; 4 — платиновые вы

воды; 5 — опора



«пйале температур 600-800° С (кривые 7 и 5). Диэлектриче- 
® LxeoH такого же порядка имеет синтетическая слюда 
дае потер ,„ая из скрапа фторфлогопнта (кривая б).
""^'LVe слюды опытов № 1. 2, 4, синтезированные в графитовых 
д ая х  (кривая 5 ). Для этих слюд t g 6  при 800° С лежит в интер-

Нескмько^другой характер имеет зависимость tg  б от темпе- 
„ат^р Л Г с л ю д  опытов*̂  № 5 и 6  (кривая 2) и опыта № 3  (кри- 
вая 5 ) ,  а также для слюд с изоморфными примесями Ьа и

Рнс. 4. Температурные зависимости tg fi 
образцов слюд фторфлогопнта опытов;
№ 10 (кривая J)» № 5 и 6 (кривая 2), Хв 3 
(кривая 3 ), № 11 (кривая 4), №  1, 2 и 4 (кри
вая 5), К» 12 (кривая б), № 8 кри вая 7 ), № 9 
(кривая 8), мусковита М амского месторож дения 

(кривая 9)

(кривая 1 п 4 соответственно). Для этих слюд 
&о при 800° С лежит в интервале (4 9 -1-7 3 ) • 10"*.

химический состав слюд (см. табл. 1), их также 
а rnv° на две аналогичные группы по количеству F

РУппе дополнительных анионов:
слюды с содержанием фтора 1,98—1,84 атомных 

%^честв (опыты № 1 , 2 , 4 , 8 , 9 , 1 2 ).
1 8 4 ^ 1  слюды с содержанием фтора

атомных количеств (опыты № 3 , 5 , 6 , 1 0 , И ), 
ток постулату о плотнейшей анионной упаковке, недоста-

Можн^ замещаться таким же количеством кислорода,
‘названных что различие диэлектрических потерь
рода ча,. слюд объясняется различным количеством кисло-

^ ’ замещающего фтор.
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в  формулах фторфлогопита, приводимых Нода [6], также отме
чается недостаток фтора до 0,5 атомных количеств. По мнению 
Нода, в этих случаях имеет место изоморфное замещение F~ на 0~ 
с компенсацией валентности за счет катионов.

Как гидроксил, так и фтор являются наиболее слабыми звеньями 
в анионном каркасе слюд, сложенном в основном кислородом. 
В связи с этим можно ожидать, что в случае частичной замены 
в группе дополнительных анионов одновалентного фтора или гид
роксила более сильным двухвалентным кислородом при соответ
ствующей компенсации заряда за счет катионов в слюде возрастет 
энергетическая устойчивость структуры, что, в свою очередь, 
должно отразиться на диэлектрических свойствах, твердости, рас- 
щепляемости и других параметрах.

По .мнению А. Г. Бетехтина [7], подобная схема замещений 
OH~;+F" на О—, очевидно, имеет место в титанфлогопитах.

Произведенный перерасчет химического анализа индийского 
мусковита [5] дает следующую формулу:

,̂76̂ ^0,09̂ ^2,03̂ ^^0д"̂ Ч02̂ ^0,01 .̂ 3̂,06̂ 0̂,94̂ »о] 60̂ 0,33̂ 0̂,02. 2*
Как видно, в этом мусковите также наблюдается частичное заме
щение 0Н “ на О"”. Вполне возможно, что высокое качество индий
ских мусковитов в какой-то мере обязано изоморфизму в группе 
дополнительных анионов.

Безусловно, рассмотренный выше изоморфизм ОН' — F '— 
должен накладывать отпечаток и на физические свойства слюд.

Сопоставление температурных ходов tg б гидроксильных, фто
ристых и кислородно-фтористых слюд (см. рис. 4) в области тем
ператур 600—800° С вскрывает особенность, которая выражается 
в закономерном изменении наклона кривых при переходе от гидро
ксильных к фтористым и далее к кислородно-фтористым слюдам. 
Вероятно, такой характер кривых tg6  связан с упрочением кри
сталлической решетки в ходе замещений в группе дополнительных 
анионов (0Н~ на р- и F** на О—) . По-видимому, различие прово
димости слюд, полученных в графитовых и платиновых тиглях 
в какой-то мере может быть объяснено различным содержанием 
кислорода в группе дополнительных анионов.

Выводы

1. Синтетическая слюда типа фторфлогопита сохраняет хоро
шие диэлектрические свойства вплоть до 800® С (при 800° С 
tg6=(50-:-115) при 750° С р у  ^ 10^ 10̂ 2 ом-см) ,  в т о  время 
как мусковит при этих температурах практически уже: перестает 
быть диэлектриком. Благодаря этому синтетическая слюда пред- 
ставляет собой перспективный изоляционный материал, способ
ный работать в очень жестком температурном режиме,

2. Получена зависимость диэлектрических свойств фторфлого* 
пита от состава группы дополнительных анионов (F~ и 0 “ ) в фор-



куле слюды. Увеличение содержания кислорода благоприятно ска
зывается на тангенсе угла диэлектрических потерь при высоких
температурах.

3. Установлегю, что калиевыи полевой шпат можно рекомендо
вать в качестве составной части шихты для получения высокока
чественного фтор флогопита.
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РАЗДЕЛ VI

СООБЩЕНИЯ

А., С. Черняк

ЗАДАЧИ И НАПРАВЛЕНИЯ ИССЛЕДОВАНИИ 
ПО ХИМИЧЕСКОМУ ОБОГАЩЕНИЮ РУД*

В последние десятилетия в связи с непрерывно возрастающей 
потребностью в металлических и неметаллических полезных иско
паемых в сферу промышленного производства вовлекаются новые 
и сложные типы руд, осваиваются так называемые бедные руды. 
При этом резко усложняются задачи и схемы обогащения вслед
ствие комплексности состава руд, а также тонкого взапмопрора- 
стания, шламования, невысокого содержания или близости физи
ческих и физико-химических свойств разделяемых минералов. 
Каждый из этих факторов затрудняет извлечение ценных элемен
тов и минералов из руд и может снижать качество концентратов, 
а в ряде случаев приводить к осложнениям, преодоление кото
рых обычными методами практически невозможно или мало
вероятно.

В этих условиях определенную пользу могут оказать методы 
химического обогащения руд, пока мало применяемые, но имею
щие широкие перспективы в будущем.

Химическое обогащение включает в себя циклы химических 
операции между отдельными стадиями механического обогащения, 
основанного на разделении свободных минеральных зерен, и между 
механическим обогащением и последующей металлургической или 
химико-технологической переработкой концентратов. В соответ
ствии с этим определением к области химического обогащения 
могут быть отнесены два типа процессов, которые органически 
связаны с основным циклом обогащения руд.

Во-первых, это процессы, основанные на химическом разделе
нии минералов для выведения пустой породы или отдельных цен
ных компонентов при условии сохранения одного или нескольких 
ценных1Мине>ралов .в неиз.мененной .исходной форме В этом случае

•  Из доклада на заседания Комиссии по применению химических методов 
в обогащении руд Научного Совета при Государственном комитете по коорди
нации научно-исследовательских работ Совета Министров РСФСР (1962 г.)< 

♦* Исходя из терминологии обогащения руд, это направление может быть 
названо химической селекцией минералов.
412



t̂ -rr-a пп rvmecTBV те ж е задачи, что и при обычном обогащ е- 
но с прин^ением химических методов. Однако здесь 

Г с е о ь е з н о е  отличие, вызванное тем, что химические способы ме- 
нее экономичны по сравнению со способами механического ^бога- 
шення и поэтому обращ ается особое внимание на разработку м е
тодов регенерации реагентов как основы реально пригодных для  
промышленности схем химического обогащ ения. 
ското обогащения, предусматривающие регенерацию реагентов, 
наиболее перспективны, так как циклы регенерации в этом случае  
принципиально ничем не отличаются от аналогичных процессов, 
которые широко развиты в химической промышленности и вполне 
оправдывают себя с экономической стороны. При этом условии  
могут быть созданы способы, где затраты на реагенты, а это основ
ная статья прямых расходов при осуществлении технологических 
схем такого типа, окажутся значительно ниже, чем от повы
шенного извлечения и улучшения состава (качества) кон
центратов.

Химическое разделение минералов с регенерацией реагентов 
уже начинает успешно применяться в практике обогащения неко
торых упорных типов руд черных, цветных, редких металлов и 
неметаллических полезных ископаемых, например, руд железа, 
вольфрама, ниобия, золота, марганца, фосфора и др., когда меха- 
{гическое обогащение не обеспечивает получения кондиционных 
концентратов или характеризуется низким извлечением полезного 
ископаемого.

Перспективно применение химического р а зд ел еш я  и непосред
ственно в схемах механического обогащения руд. В ы свобож дение  
зерен ценных минералов при селективном растворении или тер- ‘ 
мическом разложении пустой породы обычно дает  более высокое 
извлечение и улучшает возможности получения селективных кон
центратов.

Во-вторых, к области химического обогащ ения необходим о от
нести комплекс процессов химико-металлургической или химико
технологической переработки упорных промежуточных продуктов, 
не пригодных для обработки другими способами. В настоящ ее 
’Время многие предприятия испытывают необходимость в решении  
этих задач и в отдельных случаях имеются многолетние спецот- 
валы или запасы промпродуктов на складах доводочны х фабрик, 
в которых ценные металлы и минералы оказываются в полож ении  
омертвленного капитала. Сюда ж е следует отнести и переработку  
продуктов обогащения в тех случаях, когда получение кондицион
ных концентратов из них, возмож но, но связано с большими потерями ценных минералов. -loumiviM п и т е

По мнению автора, содерж ание термина «химическое обогащ е
ние» следует ограничить двумя указанными н а п р а в л е в д Х  без  
включения других химических операций, п р и м е н я е ^  п р н ’ обо-
Апптяпи кислотной ИЛИ щелочной обработки перед
флотациеи или электрической сепарацией, которые можно p l c S
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рппать как составные части соответствующих процессов обога
щения.

Иргпредмет работает в области химического обогащения в те
чение многих лет, в институте разработаны способы химического 
разделения ценных минералов ir минералов пустой породы, с реге- 
иерациеп реагентов, для труднообогатимых карбонатно-фосфат
ных, карбонатно-шеелитовых, пирохлоровых и других руд, а также 
несколько способов химической селекции ценных минералов; неко* 
торые способы испытаны в полупромышленном и укрупненном 
масштабе.

Институтом проводилась и проводится разработка химпко-ме- 
таллургических способов извлечения ценных элементов из упорных 
промпродуктов обогащения тантало-ниобиевых, вольфрамо-молиб* 
деновых, литий-бериллневых, фосфатных и других руд. Технико- 
экономическая оценка отдельных способов химического обогаще
ния, выполненная экономистами Гиредмета и Иргиредмета, 
подтверждает практическую приемлемость развиваемых направ
лений,

В настоящее время на основании накопленного опыта могут 
быть сформулированы задачи исследовательских работ в области 
химического обогащения, к которым в первую очередь следует от
мести:

1) изыскание и разработку простых, надежных и экономичных 
способов химического разделения минералов;

2) изыскание селективных и экономичных реагентов и схем их 
регенерации с использованием достижений неорганической и орга
нической химии и опыта быстро развивающейся химическом про- 
мышлениости;

3) изучение физико-химических основ, химического разделения 
минералов и регенерации реагентов;

4) изыскание и испытание способов химической переработки 
труднообогатимых промежуточных продуктов;

5) технико-экономическое изучение способов и схем химиче
ского обогащения.

Широкое развитие исследований по химическому обогащение 
руд, внедрение в промышленность прогрессивных способов химн* 
ческого разделения минералов и химической переработки трудно* 
обогатимых промпродуктов будут способствовать созданию высо
коэффективных схем обогащения для новых типов рудного сырья» 
рациональному использованию рудных богатств.



Ю. к .  П опялковский
\ '

ПРИМЕНЕНИЕ ПОКАЗАТЕЛЯ СЕЛЕКТИВНОСТИ 
ДЛЯ АНАЛИЗА ОБОГАТИТЕЛЬНОГО ПРОЦЕССА 

(В ПОРЯДКЕ ДИСКУССИИ)
Процесс обогащения основан на различии в поведении разде

ляемых минералов. Для количественной оценки этого различия 
пои флотации К. Ф- Белоглазовым [1] введен показатель, назван
ный селективностью. В настоящей статье понятие селективности 
уаспространяется на ряд других процессов обогащения.

Математическое выражение селективности
Для большинства процессов обогащения характерно постепен- 

нее выделение из исходной смеси извлеченного продукта, в резуль
тате чего сама исходная смесь изменяет свой состав и выдается 
в конце процесса как второй продукт обогащения. К таким про- 
дессам относятся флотация, концентрация на столах, в винтовом 
потоке, электрическая сепарация и др.

В каждом из указанных процессов накопление извлеченного 
продукта происходит в процессе изменения некоторого параметра* 
который назовем интервалом выделения. При флотации таким па
раметром может быть время или количество камер флотационной 
машины (при последовательном их соединении), при концентрации 
в винтовом потоке — длина винтового желоба и т. д. Извлеченный 
продукт в дальнейшем будет называться концентратом.

Рассмотрим небольшую часть (элемент) исходной смеси, со
стоящей из нескольких минералов, причем количество ^минерала 
в этом элементе в начале интервала выделения пусть будет Со,- 
Обозначим через ai количество t-минерала, которое при изменении 
интервала выделения от О до  ̂ ушло в концентрат. Тогда коли
чество /-минерала, оставшегося в активном (сепарирующем) 
объеме, будет Со/— й£. Очевидно, что при изменении интервала вы
деления от t до концентрат пополнится t-минералом в коли
честве ,

^a i =  Vi{aoi — a^) d i , l  ( \ )
где Ц (/)-коэф ф ициент, который можно ■ назвать скооостыо 

извлечения /-минерала.
® поведении ^  и /-минералов выражается различием 

п Действительно, если в активном объеме
нахо^тся одинаковые количества двух минералов, т. е если Дп —

Ui — Cqj — aj, то '

daj— Vj- (2)
Поэтому величину 

назовем показателем селективности этих минералов.
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Если в исходной смеси только один ценный минерал, то Можно
говорить о показателе селективности ценного минерала по отно
шению к пустой породе. Как показывает выражение (2), ра. 
венство Sij =  \ означает отсутствие селективности. В общем 
случае как У/, так и Stj являются функциями интервала выде
ления.

Выразим показатель селективности через извлечение. Извлече
ние (-минерала в концентрат ка интервале выделения t по опреде
лению равно

откуда
dai=aQidzi^, (5)

С учетом формул (4) и (5) равенство (I) запишется так

Разделив (6) на аналогичное равенство для /-минерала, по
лучим

rfln-j------  rflgi— г~
5 , ; = - ^  =  - ^ .  • (Г)

Из этого выражения видно, как можно определить показатель 
селективности по данным эксперимента. Для этого нужно по
строить график зависимости

> е г ^ = / ( ' е г ; ^ )

(этот график будем называть кривой селективности).
Тогда

>5'i/ =  tg?, (Э)

где t  — угол меи(ду осью абсцисс ^Ig  ̂ и касательной к кри- 
вой селективности в интересующей нас точке.

Понятно, что для построения такого графика необходимо иметь 
несколько концентратов, соответствующих разным значениям ин
тервала выделения L Обычно в обогатительных аппаратах преду* 
смотрена возможность получения нескольких продуктов, поэтому 
в большинстве случаев для построения кривой селективности бы
вает достаточно данных одного опыта. Напомним, что В{ о зн а ч а е т  
суммарное извлечение, соответствующее изменению и н т е р в а л а  вы
деления от О до Важным свойством кривой селективности, 
легчающим ее построение, является то, что она идет из началз
координат, так как при  ̂=  0 l g j - ^  =  |g l  =  0.
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в ряде конкремых

; “и^Г ивГ селе“ктивности^(8) преобразуется в прямую

! i I ^ i L = r 5 ^ ; — const.
Ig

Предположим, что проведен опыт с целью разделения минер 
1 II 2 (последний выводится в хвосты).

Результаты опыта приведены в табл. 1.
Т а б л и ц а  1 

Р асп р едел ен и е м инерал ов по п р о д у к т а м  с е п а р а ц и и

J* продукта «1 ..(2) ь ч {^ ) 1 - Ч

0,52 0,52 0,17 0,17 0,32 0,08
0,23 0,75 0,20 0,37 0,60 0 ,^
0,09 0,84 0,21. 0,58 0,80 0,38
0,04 0,88 0,20 0,78 0,92 0,66
0,12 1,00 0,22 1,00 ' - — ■

Для построения графика имеется пять точек (четыре точки» 
соответствующие четырем концентратам плюс одна точка—-начало 
координат). Так как максимальные извлечения в концентрат для 
обоих минералов имеют близкие значения, то масштабы по обеим 
осям координат целесообразно выбрать одинаковыми. Кривая не- 
селективности будет в этом случае прямой с наклоном 45° к осям
координат. По значениям наносим точки и строим график
(рис. 1), который показывает, что с увеличением интервала выде
ления показатель селективности уменьшается. В точке Л1 кривая 
селективности пар^аллельна кривой неселективности (5 =  1), т. е. 
в соответствующей точке интервала выделения оба минерала ве
дут себя совершенно одинаково. При дальнейшем возрастании

показатель селективности становится 
меньше 1 (кривая селективности приближается к кривой неселек- 
тнвиости). Это означает, что скорость .выделения второго м ин1

больше, “чем скорость первого'!
МВозьмем на кривой селектй ;„о7ти Т аГ ;Г а-;„^Г дь ,о ч к у  

с координатами ( i g ^ .  1 е ^ ^ ) .  Эта точка является ,
27 ИРГИРедист
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метрическим выражеилем результата разделения, полученного 
соответствующем интервале выделения. Величина

е.

Is ГГ-
(И)

равна тангенсу угла наклона прямой, идущей из начала координат 
в эту точку. , о

Сравнивая формулу (П) с формулой (10), видим, что 5 совпа
дает с показателем селективности такого процесса, который прк

s= const= 5  дал бы тот же са
мый результат разделения. 
Функцию 5  будем называть ин
тегральной селективностью. При 
S= const S = s. Интегральную се-0,8

0.6

o.k

0.2

в

/ 7
/ /

/
//

/

/  J

/
/ /

/
/

//  f

?  /
/  ^

/
/

/
/Xру /

•

О,г ОА 

Рис. 1. Кривая селективности Рис. 2. Интегральная се
лективность как функция 

извлечения

лективность можно узнать без построения графика, п ользуясь  
выражением (И ). В работе [1] дана таблица значений функции

1 _  е' ® зависимости от е. Эта таблица позволяет очень быстро
найти интегральную селективность. Можно также воспользоваться 
этои таблицей и для построения кривой селективности.

Вычисляя 5 для разных значений интервала выделения, можно 
судить и о том, изменяется ли s, так как 5 будет постоянной вели
чиной (причем совпадающей с S )  только при постоянном S. Нз 
рис. 2 по данным табл. 1 приведена зависимость S от ej.

П рактические приемы построения кривых селективности

До сих пор извлечение выражалось в долях на единицу 
чества минерала в исходной смеси. Более удобным и о б щ е п р и н я *  
тым является процентное выражение, к которому можно очень 
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просто перейти во всех формулах. П ерепиш ем вы ряж еиие дл я  д и ф 
ференциала логарифма

— 100 — е (%“) “ ^  100- -е (%У *

Этот результат показывает, что во всех выражениях для пока
зателя селективности величину 1—е можно заменить величиной
100—е, где е дано в процентах.Для построения графика селективности можно использовать
ш калу  логарифмической линейки. Длина отрезка от правого конца

логарифмической шкалы до деления шкалы, соответствуюш^его 
числу (100—е), пропорциональна Ig . Это обстоятельство и
может служить основой для построения кривой селективности.

По данным табл. 1 строится график селективности с помош.ью 
квадратичной шкалы линейки. Прежде всего оцифруем координат
ные оси. График будет нагляднее, если против деления, соответ
ствующего числу ~ »будем писать значение е.Если е= 10 ,
тогда 100 — е=90. Отложим на каждой оси от начала координат 
отрезок, равный расстоянию от числа 90 до правого конца лога
рифмической шкалы (рис, 3). Полученные точки отметим циф^
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рой 10. Точно так же можно нанести деления, соответствующие 
20, 30% и т. д. извлечения. Иными словами, координатная шкала 
для графика селективности получается из логарифмической шкалы 
путем замены оцифровки: вместо чисел а, Ь, с ,.,.надо написать 
ООО — а), (100 — 6), (100 — с ) , . .  Техника нанесения на график 
экспериментальных данных понятна из рис. 3.

Шкала квадратов логарифмической линейки позволяет по
строить на графике селективности точки, соответствующие извле
чению до 99%; однако ею удобно пользоваться лишь тогда, когда 
извлечение не превышает 90%. В противном случае использование 
квадратичной шкалы приведет к нежелательному увеличению раз
меров графика. Если извлечение более 90%, лучше использовать 
кубическую шкалу линейки.

В тех случаях, когда извлечение одного минерала намного пре
восходит извлечение другого, целесообразно для разных осей коор
динат-пользоваться разными масштабами, например для ej исполь
зовать основную, а для ез кубическую шкалу линейки. При этом 
наклон кривой неселективности Ei =  e2 к оси абсцисс уже не будет 
равен 45 .̂

Наконец, если извлечение одного из минералов на всем ин
тервале выделения не превышает 10—15%, то по соответствую
щей координатной оси можно откладывать е в линейном мас
штабе.

В тех случаях, когда нас интересует селективность одного ми
нерала по отношению ко всем остальным, т. е. к пустой породе, 
извлечение пустой породы вычисляется по формуле

' (12)

где р и а — содержание ценного минерала в концентрате и в ис
ходной смеси.

Примеры применения показателя селективности 
и кривых селективности

Представим, что во флотационную машину загрузили смесь, 
состоящую из 100 г ценного минерала и 100 г пустой породы. 
Пусть в течение всего времени флотации процесс идет одинаково, 
т. е. за каждую минуту в пенный продукт (концентрат) извлекается 
половина находящегося в машине ценного минерала и десятая 
часть пустой породы.
.. Распределение компонентов исходной смеси по п р о д у к т а м  в раз

ные отрезки времени дано в табл. 2; там же приводятся значения 
некоторых величин, обычно применяемых для оценки обогатитель
ных процессов.

Процесс разделения все время идет одинаково, но значения этих 
величин зависят от того, на какой минуте прерван опыт, и только 
показатель селективности остается постоянным.
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Таблица 2
Зависимость результатов разделения от продолжительности флотаци»*

Показатели

1 мин 2 мин 3 мин 4 мин

ц. м.> п. п.* ц. м. п. п. ц. м. п. п. и. и. TU п.

100 100 50 90 25 81 12,5 72,0

50
50

10
10

25
75

9
19

12.5
87.5

8,1
27,1

6.3
93,8

7.3т
34,4^

30,0 47,0 57,3 64,1

1.67 1,60 1,53 1,46

2,3 3,8 5,0 8.7

5 3.6 3.2 2,7

40
6,58

56
6,58

60.4
6,58

59,4
6,58

Количество в начале ми
нуты, г . . .  .......................

Извлечено в пену за ми-
„ нуту, г ....................... .

Суммарное извлечение, % 
Суммарный выход концен

трата, % ................................
Коэффициент обогащения

^ = 4 . .......................
Коэффициент разделения

А — —а * ........................
Относительное извлечение

----------
Э фф ективность Т] =  е —  е '

i % ) ............. ... . . . :
Показатель селективности

* ценный материал.И. п. — пустая порода.

Результаты двух опытов разделения Т а б л и ц а  J*

Продукт

минералов

1 . . .
2 , . , ’ * 
3 . . .  ; ;
4 (хвосты) 
Исходный

I . . .2 . ; *
3. . ; ; ; 
4 (хвосты) 
Исходный

9,6
7.8
9.8 

72,8

t (S)

9,8
V6,3

76,5

9.8
17,2
23,5

100,0

9,6
17,4
27,2

100,0

66,0
55,4
41,8
5,0

17,0

43.8 
31,4
18.9 
2,1 

10,0

38.0
24.0
15.5
22.5

(S)

38.0
62.0 
77,5 

100,0

100-р

34.0 
44.6 
58,2

83.0

42.0
24.5
18.5
15.0

42.0 
66,5
85.0 

100,0

56,2
68,6
71,1

90,0

(S)

4.0
4.0 
4.4

8.8

4.0
8.0 

12.4

6,0
12,0
20,8

1-1

0,208
0,420
0,648

•г

0,018
0,036
0,058

0,237
0,475
0.824

0.027
0,057
0.101

П,5
11,6
11,2

8,2
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Таким образом, на конкретном примере убеждаемся в том, что 
только показатель селективности является однозначной характери
стикой различия в поведении минералов. Поэтому применение 
функции S (или 5) при исследованиях, так или иначе связанных 
с оценкой селективности поведения минералов, придает всем рас
суждениям и выводам простоту и ясность.

Приведем несколько примеров.
В табл. 3 даны результаты двух опытов. Надо решить, в каком 

из них разделение происходило лучше.
Очевидно, что пользуясь только левой половиной приведенной 

таблицы, эту задачу решить трудно. Построение кривых обогати-
£

мости (в координатах е, 7) не поможет, так как сравнивать опыты 
по кривым обогати мости можно только при одинаковых по содер
жанию полезного исходных продуктах. В противном случае легко 
сделать ошибку (рис. 4), На рисунке построены кривые обогатн- 
мости для рассматриваемых опытов. Кривая 2 для второго опыта 
идет выше кривой 1 для первого опыта не потому, что во втором 
опыте разделение происходило лучше, а вследствие более бедного 
исходного продукта.

Вычисление значений интегральной селективности (техника рас- 
■чета понятна из правой половины табл, 3) сразу показывает, что 
разделение в первом опыте происходило лучше, чем во втором, 
причем в обоих опытах селективность оставалась практически по
стоянной на всем интервале выделения. К тем же выводам приво
дит и сравнение кривых селективности (рис. 5).

Пример, приведенный ниже, относится к изучению сепарируе- 
мости ильменито-кварцевой смеси на винтовом сепараторе (резуль
таты взяты у Ю. И. Развозжаева). На рис. 6 построены кривые 
селективности. Кривая —2+0,05 соответствует обогащению класса 
—2+0,05 мм. Она показывает, что вначале селективность выделе
ния ильменита высока, а затем после извлечения 40—50% 
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нльменнта ^резко „^реГмущ ествмм

нльТеГта. Тогда из Кривая
и вновь проведено ^ случае выделение ильменита- 0 .4 2 + 0 ,0 5  п°кзз“ вает что в этом больших
происходило с высокой ’ селективности в процессе
„влечений, исходной" смеси
первого опыта обязано ^ концентраты уходят мел-
r s r r „ 0 , 0
тгплляюшиеся извлечению на винтовом сепараторе.

80

70

20
О

J
^ 7 1У - J/

n /

Рис. 6. Кривые селективности 
ильменита и кварца разной 
крупности при разделении 

в винтовом потоке

Р ис. 7 . Кривые селективности иль
менита и кварца в разны х опы тах  

ж идкостной электросепарации

Из изложенного видно, что кривые селективности оказывают 
большую помощь при изучении самого процесса разделения, так  
как любое изменение (причем часто такое, которое трудно преду
смотреть заранее) условий разделения иа различных участках 
зштервала выделения сразу же отражается в измененпн наклона 
кривой селективности. Поэтому при криволинейном графике селек^ 
тивности надо искать причину искривления, что в ряде случаев 
укажет путь к улучшению результатов обогащения. Рассмотрим 
еще один пример, взятый из работы по изучению процесса жия- 
костной электросепарации.

Рабочим органом жидкостного электросепаратора [21 является
наклонную пластину, в которой про-

пода т с я '^ н 'Г д ^ Г в ^ "  Разделяемый м 'атер Г л
зе?на з^л^к:ро% го7и1 ';^Х .е\% Г в"^х:гГ аГ сГ ^^^^^^^^
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части деки, образуют первый концентрат, в средней части — вто
рой и в нижней — третий..

На одном из этапов работы проводилось исследование обога- 
тимости искусственной смеси ильменита и кварца. При этом было 
обнаружено, что кривая селективности (рис. 7, кривая /) резко 
изгибается вверх. Это свидетельствует о том, что условия разде
ления в верхней части деки были намного хуже, чем в нижней.

Изменение конструкции верхней части деки позволило увели
чить селективность (кривая 2), однако все равно в нижней части 
деки разделение происходило лучше, чем в верхней. В последую
щих опытах верхняя часть щелей была вообще закрыта’ для того, 
чтобы дать материалу холостой пробег по деке, прежде чем он 
(материал) попадет в сепарирующий объем. Кривая 3 показывает, 
что этот прием позволил еще больше увеличить селективность. Ве
роятно, по выходе из питателя материал еще не подготовлен к се
парации, и подготовленность его достигается в результате холо
стого пробега (не исключено, конечно, что этого же можно 
достигнуть и другим путем, например изменением конструкции 
питателя).

Выводы

1. Общей чертой многих обогатительных процессов является 
накопление извлеченного продукта по мере изменения интервала 
выделения.

2. Рассмотрение механизма образования извлеченного продукта 
естественным образом приводит к понятию показателя селектив
ности, являющемуся однозначной характеристикой различия в по
ведении разных минералов в том или ином процессе разделения.

3. Использование показателя селективности допускает весьма 
простую числовую и графическую интерпретацию эксперименталь
ных даиных-

ЛИТЕРАТУРА

1, Б е л о г л а з о е  К. Ф. Закономерности флотационного процесса. Ме- 
таллургнздат, 1947.

2. П о п я л к о в с к н й  Ю, К. Сепарация дисперсных минеральных про
д у к т а  в неоднородном электрическом поле. Иргиредмет. Сборник научных тру
дов. Вып. 9. Госгортехиздат, 1961,



с о д е р ж а н и е

Раздел I

Методы анализа. Изучение вещественного состава 
минерального сырья

С. В. Л о н ц и X. К  оценке точности спектрального анализа металло-

метриче^и^ п^об^.^  ̂  ̂  ̂ Применение спектрального анализа при кон
троле процесса получения чистых окислов р. 3. э. . . . . ‘ г

С. Б. Ш а е в и ч. Исследование влияния некоторых кислот на излу
чение щелочных металлов в пламени методом раздельного распыления

Е. А. Р а й к о в а ,  Л.  Д.  Л о з о в а я .  Ускоренный метод определения  
малых количеств тантала в рудах и продуктах их переработки . .

П. А. Г у  р и н, 3 . М. С е м е н о в  а. Опыт применения объемного фто 
ридпого метода при определении кремнекислоты в силикатных породах  
различного состава  ̂ ...............................................................................

Э. А- М о р г е н ,  Е.  А. А н и с и м о в а ,  Флуорометрическое определе 
вне малых количеств бериллия в жидкой фазе флотационных пульп .

К- Е. Ж  е л а н о в а. Минералогический анализ тонких алмазосодер  
жаших продуктов обогащения ...............................................................................

B. А. Б а с и н а .  Микролит из кварц-альбит-мусковитовых пегматитов
C. И. Х р а м ч е н к о ,  В.  В.  Л о д е й щ и к о в .  Минералогическая ха  

рактеристика руд Куранахского рудного поля и методика их количе 
ственного анализа ......................................................................................................

Ю. С. Ш а ф р и н с к и fi, А. Ф. Л  и, М. И. Ч е п ц о в а. О веществен 
ном составе окисленных свинцово-цинковых руд Акатуя . . . .

Стр.

3

13

18

22

27

33

41
45

49

56

Раздел II

Геология и горное дело

Ю. А. К а з а ч е н к о .  Некоторые вопросы формирования зоны окис
ления забайкальских молибденовых месторождений и оценки первичного 
орудеиения по поверхностным в ы х о д а м ................................ .......

A. С. К а л и н и н ,  Г. Г. К а л у  ц к и й. Продукты кислотного выще
лачивания на одном молибденовом м ест о р о ж д ен и и ........................................

B. Г. Г л а д к о в ,  В. А. Н а м о л о в ,  Б. П. С а н и н .  О морфологии 
рудных тел и их локализации на Почекуевском месторождении .

В. Г. Г л а д к о в ,  В.  А.  Н а м о л о в ,  Б.  П.  С а н и н .  Новые данные 
по геологии и перспективам Кличкинского рудного поля ................................

М. К. А б р а м о в. Определение допустимых коэффициентов вскрыши 
и рудоносности как кондиционных требований при подсчете запасов . .

61

71

76

86
96

425



В. Д . Т о м и л о в, Л. Ц н X о н я. Г. Г. Б о н д а р е  в. Применение 
системы магазинирования в слабоустойчивых породах при разработке
жнльиых месторождений, ......................................................................................... Iqq

М. Л. Ц и х о н я ,  Ю. Д.  Н е ч а е в ,  В. Д.  Т о м и л о в ,  И,  П. К у р 
б е т  ь ев,  Б. М.  З а й ц е в .  Система разработки с доставкой руды силой 
взрыва на Кличкинском руднике  ̂ . ИЗ 

М. Л. Ц  и X о н я, А. С. К р и в е н к о в. Ю. Д . Н е ч а е в .  Отработка 
целиков массовым обрушением при незаполненных камерах на Кличкин
ском руднике .......................................................................... .......  121

Г. Г. Б о н д а р е в ,  М. Л.  Ц и х о н я ,  В. Д.  Т о м и л о в ,  А. С. К а 
ля  н о в. Применение нового вида деревянной штанговой крепи . . .  131 

Г. Г. Б о н д а р е в ,  В. Д.  Т о м и л о в ,  М. Л.  Ц и х о н я ,  А. С. К а- 
л я н о в. Повышение выхода крупнокускового флюорита на Усуглннском
руднике, i i .................................................................. .......  138

Ю- М. В е д я е в, Г. Т. Т и м о щ е н к о .  О термическом разрушении
массива горных пород ......................................................................................... . 140

Ю. М. В е д я  ев , Г. Т. Т и м о щ е н к о .  Разрушение хрупких мате
риалов при симметричном тепловом п о л е ........................................................... 154

И. Г. Ш у в а л о в, К. И. К о с т р о м и т и н о в, А. Д . М а р ю ш к и и. 
Мсследованис тепловыделений в подземных выработках мамских рудников 157 

И. Г. Ш у в а л о в ,  К. Н. К о с т р о м и т и н о в .  Регулирование тепло
вого режима рудничного воздуха на мамских рудниках . . . . .  162 

В. А. Б у т е н к о .  Передвижная пылеулавливающая установка для
обеспыливания буровых работ в карьерах ............................................................ 168

В. М. Х а й р ю з о в ,  А. П. С и н ь к о в с к и й .  Усовершенствование
буровзрывных работ на Коршуновском к а р ь е р е ..................................... ....... 172

В. М. С е д ы х .  Экономическая оценка систем подземной разработки
слюдяных месторождений ........................................................... .......  17&

Б. Г. М е л ь н и к о в ,  Б. Д.  Б у р л у ц к и й .  Изучение повреждаемо
сти слюды при взрывной о т б о й к е .................................................... 185

3 . Г. Б а й м а ш е в, М. М. Б о ч а р и и к о в, В. М. С е д ы х .  Опыт 
применения системы подэтажных штреков при разработке слюдяных ме
сторождении ........................................................................................ .......  195

Раздел III

Обогащение

И. В, Ч и п а и и н, И. И. X о л м о в с к а я, Г. П. А з о в с к а я .  Обо
гащение карбонатитовых руд . . . . . . . . . . .

И. В. Ч и п а к и н, И. И. X о л м о в с к а я, Б. В. Л е в и н с к и й. Пря
мая флотация пирохлора из карбонатитовых руд с реагентом ОРА . . 212 

Б. В. Л е н и н с к и й .  Сравнительная характеристика пенообразуга* 
шеи способности реагентов ОРС и алкилсульфатов натрия . . . .  218

Ю, М. Ч и к и н. Исследование влияния кислотной обработки на 
флотационные свойства ильменита и магнетита . . . . . . .  223

Ю. М. Ч и к н н, Г. П. Т у м а ш, Г. В. М а л е г о. Нефелометрпческое 
Определение сорбции окисленного рисайкла при флотации окислов . . 233

В. И. С о к о л о в а ,  Ю. М. Ч и к и н .  Применение органических комп- 
лексообразователей при флотации железных и титановых минералов . . 23/ 

И. К. С к о б е е в, Л . М. Ч е ч у л и н а ,  К  Д.  И г н а т ь е в а .  Обога
щение золотосодержащей арсенопиритпой руды с высоким содержанием
углисто-глинистых сланцев ................................................................................. ....... 245

Ю. И. Р а 3 в о 3 ж  а е в. Особенности обогащения среднезериистых • 
фракций руд на винтовом сепараторе 255

М. Л. П е в з н е р ,  О. Г. П е р ф и л ь е в .  Флотационное разделение 
коллективного концентрата Дарасунскон фабрики . . . . . . .  261
4J6

Стр.

203



294

307

М л  П е в з н е р ,  с. а  Ш у б и н а .  НозыП заменитель крезола мри

в “ И. “ а Т о Т Т м ^ Щ  е р  б'а к i  в а. о ‘ рациональной те'хно: '  
логической схеме обогашения слюдяных р у д ...............................................

Раздел IV

Металлургия

А. С. Ч е р н я к ,  Р. Д.  М а с л е н н и к о в а ,  А. А, Б а ц у  е в. Изуче- 
ние условиГ! сульфатно-пероксиднон переработки пирохлоровых продуктов Л->

А. С. Ч е р н я к ,  А. к  Б а ц у е в .  Укрупненные и полузаводские 
испытания сульфатно'пероксидного способа переработки пирохлоровых

продукта -J.J g g  ̂g д g g д  Q Ч g р „ д Некоторые проблемы тех

нологии с к а н д и я .............................................. .......  * * it  ’
И. К. С к о б е е в ,  К. Д.  И г н а т ь е в а .  Л.  И. Ч е ч у л и н а .  Перера- 

ботка углпсто-глпннстой золотосодержащей руды , . . i . ..
A. С. Б е с с о н о в а .  В. П. Р у м я н ц е в а ,  А. В. Ш а р о н о в а .

О фазовых превращениях в аргиллитах при нагревании . . . . .  321
Б. М. Р е й и г о л ь д, В. Н. С м а г у н о в. Изучение реакций образо

вания молнбдатов при взаимодействии трехокиси молибдена с окислами, 
карбонатами и с у л ь ф а т а м и ..............................................  ........................................330

B. В. Т у р ч а н и н о в, Б. Б. Р а з м а х  и и н, А. С. С и н а к е в и ч.
Опыты по электроплавке удоканских сульфидных медных концентратов 344

B. В. Л о д  е й щ и к о в, С. И. X р а м ч е н к о. Извлечение упорного 
золота из окисленной железистой фуды . . .  . . 4  . . .  . 351

Ю. С, Ш а ф р и н с к и й. 10. В. Р у м я н ц е в .  О поведении смнтсо- 
ннта при восстановлении  ̂ . 364-

Раздел V

Синтетическая слюда

А. А. С е р г е е в - Б о б р. Изыскание технологических шихт для крн- 
сталлосиитеза фторфлогопита ......................................................  372

A. А. С е р г е е  в-Б о б р, А. И. М а д  а р а с. Некоторые данные по 
изоморфизму катионов в XII координации во фтористых слюдах . . 386

C. И. М а т в е е в ,  Н. М. Д  р о б о т. О контроле температурного ре
жима синтеза фторфлогопита по электропроводности расплава . . , 393

B. А, К а р п у х и н а ,  3 . А, К и ш  ко.  Термостойкий микалекс па 
основе фторфлогопита ..................................................................................................... Зду

• К. С. Д р а н  ик,  Г. А. К а п у с т и н а ,  А. А. С е р г е  е в - Б о б р*
И. В. Т и м  о х и  на.  Некоторые свойства синтетической слюды при вы
соких температурах ............................................................................................................

Раздел VI

Сооби{ения
А. С. Ч е р н я к. Задачи и направления исследований по химическому 

обогащению руд ....................................................................................  ^
Ю. К. П о п я л к о в с к н й .  Применение показателя селективности 

для анализа обогатительного процесса (в порядке дискуссии) . . , . 41S*

Стр.



ТЕХНОЛОГИЯ ДОБЫЧИ И ОБРАБОТКИ РУД 
Выпуск 12

Редактор иэдатсльстоа Т. А , Миронова 
Технически А редактор 3. А. Болдырева 

Корректор £ .  В. М ухина

Сдано в производство 16/1 1965 г.
Подписано к печати 25 III 1965 г. Формат 60 X 90Vi». 
Пвч. я. 28,25 с 4 вкя. Уч.-изд. л. 2 9 , Т-04830. 

Тираж 1000 экэ. Зак. М 2224/8082-П. Цена 1 р. 66 к. 
Индекс 3-4-1.

Издательство «Недра'
Москва К-12, Третьяковский проезд, 1/19.

Ленинградская типография JVs б 
Главполнграфпрома Государственного комитета 

Совета Министров СССР по печати, 
Ленинград, ул. Салтыкова-Щ едрина, 54



*

ЗА М Е Ч Е Н Н Ы Е  О П Е Ч А Т К И

«
Стр. Строка Напечатано Должно быть

7 Табл. 2, колонка 3 1,0001 0,0001
1 сверху

41 1 снизу — 0,1 +  0.007 мм 0,1 +  0 ,0 7  мм
166 4 сверху 10°С - ~ 1 0 “ С
197 4 снизу 4 м 6 м
279 Рис. 3 Q ^  168 мУч Q =  168 л*/см ену
284 6—7 сверху с соотношением, с соотнош ением H g O : N b ,

равным равным

ИРГИРедмет. Зак. 2224.
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