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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 4 ôåâðàëÿ 2015 ã.

Ðàçðàáîòàí ñïîñîá î÷èñòêè ñâèíöîâûõ âåðêáëååâ îò ïðèìåñåé íèêåëÿ è ñóðüìû ïðè ïðîáèðíîì

îïðåäåëåíèè çîëîòà è ñåðåáðà. Ñïîñîá îñíîâàí íà íèçêîòåìïåðàòóðíîé ùåëî÷íîé ïëàâêå âåðê-

áëååâ â ïðèñóòñòâèè îêèñëèòåëÿ — ñåëèòðû. Ïðåäëîæåííûé ñïîñîá î÷èñòêè âåðêáëååâ ïðîùå

òðàäèöèîííîé ïëàâêè â øåðáåðå, ïðîâîäèòñÿ ïðè áîëåå íèçêîé òåìïåðàòóðå, íå òðåáóåò ïðîäóâà

âîçäóõà ÷åðåç ïå÷ü è ïîñòîÿííîé ñìåíû øåðáåðîâ. Òèãëè èç íåðæàâåþùåé ñòàëè, â êîòîðûõ ïðî-

âîäèòñÿ î÷èñòêà, ìîæíî èñïîëüçîâàòü ìíîãîêðàòíî. Ïðè ïëàâêå â íèõ ùåëî÷è îíè ïðàêòè÷åñêè íå

ðàçðóøàþòñÿ. Ðàçðàáîòàííûé ñïîñîá ðåêîìåíäóåòñÿ ïðèìåíÿòü ïðè î÷èñòêå âåðêáëååâ îò íèêåëÿ

è ñóðüìû êàê àëüòåðíàòèâíûé ñïîñîáó øåðáåðíîé î÷èñòêè.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ïðîáèðíûé àíàëèç; íèçêîòåìïåðàòóðíàÿ ùåëî÷íàÿ ïëàâêà; ðàôèíèðîâàíèå;

ñâèíöîâûé âåðêáëåé; íèêåëü; ñóðüìà; çîëîòî; ñåðåáðî.

Ïðè îïðåäåëåíèè çîëîòà è ñåðåáðà ïðîáèðíûì ìåòî-

äîì äëÿ ïîëó÷åíèÿ ïðàâèëüíîãî ðåçóëüòàòà ïðîáèðå-

ðàì â ïðîöåññå ïðîáèðíîé ïëàâêè íåîáõîäèìî ïîëó-

÷èòü ñâèíöîâûé âåðêáëåé, íå ñîäåðæàùèé â çíà÷è-

òåëüíûõ êîëè÷åñòâàõ ïðèìåñè ìåòàëëîâ, çàòðóäíÿþ-

ùèå äàëüíåéøåå ïðîâåäåíèå ïðîöåññà êóïåëèðîâàíèÿ.

Åñëè õèìè÷åñêèé ñîñòàâ ïðîá èçâåñòåí, ìîæíî

ïîäîáðàòü ñõåìó àíàëèçà, ñîñòàâ øèõòû, ìàññó íàâåñ-

êè, óñëîâèÿ ïëàâêè, ïîçâîëÿþùèå ïîëó÷àòü âåðêáëåè ñ

ìèíèìàëüíûì ñîäåðæàíèåì ìåøàþùèõ ýëåìåíòîâ.

Ïðè ïðîâåäåíèè ìàññîâîãî àíàëèçà â ëàáîðàòî-

ðèþ íåðåäêî ïîñòóïàþò ïðîáû, ñîñòàâ êîòîðûõ íåèç-

âåñòåí. Â ýòîì ñëó÷àå ïðîáèðíûé àíàëèç âñåõ ïðîá

ïðîâîäÿò ïî ñòàíäàðòíîé ìåòîäèêå. Ïðè ýòîì âåðêá-

ëåé ìîæåò áûòü â çíà÷èòåëüíîé ñòåïåíè çàãðÿçíåí ìå-

òàëëàìè, âõîäÿùèìè â ñîñòàâ ïðîá. Îñíîâíûìè ýëå-

ìåíòàìè, ïåðåõîäÿùèìè â âåðêáëåé è ïðè çíà÷èòåëü-

íîì ñîäåðæàíèè îñëîæíÿþùèìè ïðîöåññ êóïåëèðîâà-

íèÿ, ÿâëÿþòñÿ íèêåëü, ìåäü, öèíê, îëîâî, ñóðüìà,

ìûøüÿê, êîáàëüò, âèñìóò [1 – 3]. Êàê ïðàâèëî, çàãðÿç-

íåííûå âåðêáëåè ìîæíî îòëè÷èòü îò ÷èñòûõ ïî òâåð-

äîñòè, õðóïêîñòè, âíåøíåìó âèäó (èçìåíåíèå öâåòà,

âûäåëåíèå íà ïîâåðõíîñòè âåðêáëååâ ìåòàëëîâ-

ïðèìåñåé, íàïðèìåð ìåäè, øåðîõîâàòîñòü ïîâåðõ-

íîñòè è ò.ï.). Íàëè÷èå ïðèìåñåé â âåðêáëåÿõ çàòðóäíÿ-

åò è â ðÿäå ñëó÷àåâ ìîæåò ïîëíîñòüþ îñòàíîâèòü ïðî-

öåññ êóïåëèðîâàíèÿ, à òàêæå èñêàçèòü ðåçóëüòàòû ïðî-

áèðíîãî àíàëèçà.

Çàãðÿçíåííûå âåðêáëåè ïåðåä êóïåëèðîâàíèåì

î÷èùàþò îò ïðèìåñåé.

Â ïðîáèðíîì àíàëèçå îñíîâíûì ñïîñîáîì î÷èñò-

êè âåðêáëååâ ïåðåä êóïåëèðîâàíèåì ÿâëÿåòñÿ øåðáå-

ðîâàíèå, êîòîðîå ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé ïëàâêó âåðêáëåÿ

ñ áóðîé â øåðáåðå (íåãëóáîêîé ÷àøêå èç îãíåóïîðíîé

ãëèíû) ïðè òåìïåðàòóðå 900 – 950 °C â òîêå âîçäóõà.

Â ïðîöåññå øåðáåðîâàíèÿ ïðîèñõîäèò îêèñëåíèå ìå-

òàëëè÷åñêèõ ïðèìåñåé è ÷àñòè ñâèíöà, øëàêîâàíèå

ïîëó÷åííûõ îêñèäîâ è, òàêèì îáðàçîì, óäàëåíèå ïðè-

ìåñåé èç âåðêáëåÿ. Ïðîöåññ øåðáåðîâàíèÿ ïðåêðàùà-

þò ïîñëå ïîëíîãî çàêðûòèÿ ïîâåðõíîñòè ðàñïëàâ-

ëåííîãî ñâèíöà ñëîåì øëàêà. Äëèòåëüíîñòü øåðáåðî-

âàíèÿ îáû÷íî ñîñòàâëÿåò 30 – 60 ìèí. Åñëè âåðêáëåé

î÷èñòèëñÿ íå ïîëíîñòüþ (ñîõðàíèëèñü ãðÿçíûé, òåì-

íûé öâåò, ïîâûøåííàÿ òâåðäîñòü è õðóïêîñòü), î÷èñò-

êó ïîâòîðÿþò. Øåðáåð, êàê ïðàâèëî, èñïîëüçóþò îäèí

ðàç, ïîñëå ÷åãî âûáðàñûâàþò.

Ïðåäñòàâëåííàÿ ðàáîòà ïîñâÿùåíà ðàçðàáîòêå íî-

âîãî ñïîñîáà î÷èñòêè âåðêáëååâ, îñíîâàííîãî íà óäà-

ëåíèè ïðèìåñåé â ïðîöåññå îêèñëèòåëüíîé íèçêîòåì-

ïåðàòóðíîé ùåëî÷íîé ïëàâêè âåðêáëååâ.

Èññëåäîâàíèÿ ïðîâåäåíû íà âåðêáëåÿõ ñ ïîâû-

øåííûì ñîäåðæàíèåì íèêåëÿ è ñóðüìû — ïðèìåñåé,

âûçûâàþùèõ íàèáîëüøèå çàòðóäíåíèÿ ïðè ïðîâåäå-

íèè ïðîöåññà êóïåëèðîâàíèÿ.

Òàê, ìåòàëëè÷åñêèé íèêåëü â ïðîöåññå êóïåëèðî-

âàíèÿ îêèñëÿåòñÿ âìåñòå ñî ñâèíöîì, íî, â îòëè÷èå îò

îêñèäà ñâèíöà, îêñèä íèêåëÿ â êàïåëü íå âïèòûâàåòñÿ.

Îí ñîáèðàåòñÿ íà ïîâåðõíîñòè êàïåëè â âèäå øëàêà

çåëåíîãî öâåòà, êîòîðûé ïðè äîñòàòî÷íîì êîëè÷åñòâå

áëîêèðóåò äîñòóï êèñëîðîäà ê âåðêáëåþ. Ïðè ýòîì

ñåðåáðÿíûé êîðîëåê ôîðìèðóåòñÿ íå ïîëíîñòüþ, äðî-

áèòñÿ íà ÷àñòè èëè äàæå ñîâñåì òåðÿåòñÿ â øëàêå. Âîç-

ìîæíî òàêæå ïîëíîå ïðåêðàùåíèå ïðîöåññà êóïåëè-

ðîâàíèÿ, êîãäà ïîä ñëîåì øëàêà îñòàåòñÿ íåäîîêèñ-

ëåííûé ñâèíöîâûé ñïëàâ. Âñå ýòî ïðèâîäèò ê ðåçêîìó

ïîâûøåíèþ ïîãðåøíîñòè îïðåäåëåíèÿ áëàãîðîäíûõ

ìåòàëëîâ âïëîòü äî 100 % èõ ïîòåðü.

Ñóðüìà â ïðîöåññå êóïåëèðîâàíèÿ òàêæå îêèñëÿ-

åòñÿ âìåñòå ñî ñâèíöîì. Ïðè ýòîì îíà óäàëÿåòñÿ èç
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âåðêáëåÿ ÷àñòè÷íî â âèäå ãóñòîãî áåëîãî äûìà îêñèäà

ñóðüìû, ÷àñòè÷íî îáðàçóåò æåëòûé øëàê, ñîñòîÿùèé

èç îêñèäîâ ñâèíöà è ñóðüìû. ×àñòü øëàêà îñàæäàåòñÿ

íà ïîâåðõíîñòè êàïåëè, ÷àñòü âïèòûâàåòñÿ â êàïåëü.

Ïðè îõëàæäåíèè è çàòâåðäåâàíèè òàêîé øëàê çíà÷è-

òåëüíî óâåëè÷èâàåòñÿ â îáúåìå, ÷òî ïðèâîäèò ê îáðà-

çîâàíèþ òðåùèí íà ïîâåðõíîñòè êàïåëåé è äàæå ê èõ

ðàçðûâó [1]. Â ðåçóëüòàòå âîçðàñòàþò ïîòåðè áëàãîðîä-

íûõ ìåòàëëîâ. Â ðÿäå ñëó÷àåâ êîðîëåê ïîëíîñòüþ òå-

ðÿåòñÿ â òðåùèíàõ êàïåëè.

Ïðåäëàãàåìûé íàìè ñïîñîá óäàëåíèÿ ïðèìåñåé

èç âåðêáëååâ îñíîâàí íà íèçêîòåìïåðàòóðíîé îêèñ-

ëèòåëüíîé ïëàâêå â ðàñïëàâå ðåàãåíòîâ ñ íèçêîé òåì-

ïåðàòóðîé ïëàâëåíèÿ: ãèäðîêñèäà íàòðèÿ (318 °C) è

ââîäèìûõ îêèñëèòåëåé — íèòðàòîâ êàëèÿ (333 °C)

èëè íàòðèÿ (308 °C). Ñâèíåö ïëàâèòñÿ ïðè òåìïåðà-

òóðå 327 °C. Ïðîöåññ ðàçëîæåíèÿ íèòðàòîâ ñ âûäå-

ëåíèåì êèñëîðîäà òàêæå ïðîõîäèò ïðè íèçêîé òåì-

ïåðàòóðå: 400 è 380 °C äëÿ íèòðàòîâ êàëèÿ è íàòðèÿ

ñîîòâåòñòâåííî:

2(K, Na)NO3 = 2(K, Na)NO2 + O2.

Ïðè äàëüíåéøåì íàãðåâàíèè ïðîèñõîäèò ðàçëîæå-

íèå àçîòèñòîêèñëûõ ñîåäèíåíèé êàëèÿ è íàòðèÿ [2]:

2(K, Na)NO2 = (K, Na)2O + N2O + O2.

Âûäåëÿþùèéñÿ êèñëîðîä îêèñëÿåò ðàñïëàâëåí-

íûé ñâèíåö è íåáëàãîðîäíûå ìåòàëëû, ïðèñóòñòâó-

þùèå â ðàñïëàâå, íå îêèñëÿÿ ìåòàëëû áëàãîðîäíûå.

Â ïðîáèðíîì êîíöåíòðèðîâàíèè áëàãîðîäíûõ ìå-

òàëëîâ íà ñâèíöîâûé âåðêáëåé â øèõòó äîâîëüíî ÷àñ-

òî äîáàâëÿþò ñåëèòðó äëÿ óìåíüøåíèÿ âîññòàíîâè-

òåëüíîé ñïîñîáíîñòè ïðîá, ñîäåðæàùèõ îðãàíè÷åñêèé

óãëåðîä, ñóëüôèäíóþ ñåðó è äðóãèå âîññòàíîâèòåëè.

Ïðè ýòîì ñðåäà â ðàñïëàâå âñåãäà äîëæíà îñòàâàòüñÿ

âîññòàíîâèòåëüíîé, èíà÷å íå îáðàçóåòñÿ âåðêáëåé.

Îêèñëèòåëüíàÿ ñðåäà ñîçäàåòñÿ â ïðîöåññàõ øåðáåðî-

âàíèÿ è êóïåëèðîâàíèÿ äëÿ îêèñëåíèÿ íåáëàãîðîäíûõ

ìåòàëëîâ, íî â ýòèõ ïðîöåññàõ îêèñëèòåëåì ÿâëÿåòñÿ

êèñëîðîä âîçäóõà. Ïðèìåíåíèå ñåëèòðû äëÿ îêèñëå-

íèÿ ïðèìåñåé â ñâèíöîâîì ñïëàâå ñ öåëüþ åãî î÷èñòêè

â ïðàêòèêå ïðîáèðíîãî àíàëèçà íàì íå èçâåñòíî.

Äëÿ âûÿâëåíèÿ âîçìîæíûõ ïîòåðü çîëîòà è ñåðåá-

ðà â ïðîöåññå ùåëî÷íîé î÷èñòêè âåðêáëååâ ïðîâåäåí

ïðîáèðíûé àíàëèç ïðîáû ïî ñõåìå, âêëþ÷àþùåé îïå-

ðàöèþ ùåëî÷íîé îêèñëèòåëüíîé ïëàâêè âåðêáëååâ.

Äëÿ àíàëèçà áûëà èñïîëüçîâàíà ïðîáà êâàðöåâîé çî-

ëîòîñîäåðæàùåé ðóäû áåç ìåøàþùèõ ïðèìåñåé ñ èç-

âåñòíûì ñîäåðæàíèåì çîëîòà è ñåðåáðà.

Âåðêáëåè ìàññîé 35 – 40 ã, ïîëó÷åííûå â ðåçóëüòà-

òå òèãåëüíîé ïëàâêè äàííîé ðóäû, ïîñòóïàëè íà îïå-

ðàöèþ ùåëî÷íîé î÷èñòêè. Ùåëî÷íóþ îêèñëèòåëüíóþ

ïëàâêó ïðîâîäèëè â ìóôåëüíîé ïå÷è ñ èñïîëüçîâàíè-

åì òèãëåé èç íåðæàâåþùåé ñòàëè îáúåìîì 100 ñì3 èëè

øàìîòíûõ òèãëåé îáúåìîì 200 ñì3. Óñëîâèÿ ïëàâêè:

äîçèðîâêà åäêîãî íàòðà — 30 – 40 ã; äîçèðîâêà íèòðà-

òà íàòðèÿ — 1 – 10 ã; òåìïåðàòóðà ïëàâêè — 700 °C;

âðåìÿ ïëàâêè — 20 ìèí. Ïî îêîí÷àíèè ïëàâêè ðàñ-

ïëàâ âûëèâàëè â ÷óãóííûå èçëîæíèöû. Ïîñëå îõëàæ-

äåíèÿ âåðêáëåè îòäåëÿëè îò øëàêà è êóïåëèðîâàëè

ïðè îáû÷íûõ óñëîâèÿõ.

Ñîäåðæàíèå çîëîòà è ñåðåáðà îïðåäåëÿëè ãðàâè-

ìåòðè÷åñêèì ìåòîäîì.

Íà ðèñ. 1 ïðåäñòàâëåí ãðàôèê ðàñïðåäåëåíèÿ îò-

íîñèòåëüíûõ ïîãðåøíîñòåé îïðåäåëåíèÿ çîëîòà è ñå-

ðåáðà ïðîáèðíûì ìåòîäîì ñ èñïîëüçîâàíèåì îïåðà-

öèè ùåëî÷íîé îêèñëèòåëüíîé ïëàâêè âåðêáëååâ.

Ñóäÿ ïî ïðèâåäåííûì íà ãðàôèêå äàííûì ïîãðåø-

íîñòè îïðåäåëåíèÿ çîëîòà è ñåðåáðà ïðîáèðíûì ìåòî-

äîì ñ ïðèìåíåíèåì ùåëî÷íîé îêèñëèòåëüíîé ïëàâêè

íå çàâèñÿò îò äîçèðîâêè ñåëèòðû è ùåëî÷è (â èññëåäî-

âàííîì èíòåðâàëå) è íàõîäÿòñÿ íà óðîâíå ïîãðåøíî-

ñòåé, ïîëó÷àåìûõ îáû÷íî â ïðîöåññå ïðîáèðíîãî àíà-

ëèçà, ò.å. çîëîòî è ñåðåáðî â ïðèâåäåííûõ óñëîâèÿõ

ïëàâêè íå îêèñëÿþòñÿ êèñëîðîäîì, âûäåëÿþùèìñÿ

ïðè ðàçëîæåíèè ñåëèòðû.

Ïðîöåññ ùåëî÷íîé î÷èñòêè èññëåäîâàëè ñ

èñïîëüçîâàíèåì âåðêáëååâ, ñîäåðæàùèõ íèêåëü è

ñóðüìó â êîëè÷åñòâàõ, ïðåïÿòñòâóþùèõ ïîëó÷åíèþ

çîëîòî-ñåðåáðÿíîãî êîðîëüêà ïóòåì ïðÿìîãî êóïå-

ëèðîâàíèÿ.

Äëÿ èçó÷åíèÿ ïðîöåññà î÷èñòêè âåðêáëååâ îò íè-

êåëÿ èñïîëüçîâàëè âåðêáëåè, ïîëó÷åííûå â ðåçóëüòàòå

òèãåëüíîé ïëàâêè ìîäåëüíûõ ïðîá, ñîäåðæàùèõ 3,3 %

íèêåëÿ (â âèäå îêñèäà íèêåëÿ) è 2 – 4 ã�ò çîëîòà. Ñðåä-

íåå ñîäåðæàíèå íèêåëÿ â âåðêáëåÿõ ïîñëå òèãåëüíîé

ïëàâêè ñîñòàâëÿëî 1,75 %.

Î÷èñòêó âåðêáëååâ ïåðåä êóïåëèðîâàíèåì ïðîâî-

äèëè ïóòåì ùåëî÷íîé ïëàâêè ñ 20 – 40 ã ùåëî÷è â

ïðèñóòñòâèè 1 – 5 ã ñåëèòðû â øàìîòíûõ òèãëÿõ ïðè

òåìïåðàòóðàõ 500 – 700 °C â òå÷åíèå 15 – 40 ìèí.

Íà ðèñ. 2 ïðèâåäåíû ôîòîãðàôèè ïîâåðõíîñòè êà-

ïåëåé ïîñëå êóïåëèðîâàíèÿ î÷èùåííûõ è íåî÷èùåí-

íûõ âåðêáëååâ.

Êàê âèäíî èç ðèñ. 2, ïðè êóïåëèðîâàíèè íåî÷è-

ùåííîãî âåðêáëåÿ íà ïîâåðõíîñòè êàïåëè îáðàçîâàëñÿ

ïëîòíûé ñëîé øëàêà, ñîäåðæàùåãî îêñèä íèêåëÿ. Çî-

ëîòî-ñåðåáðÿíûé êîðîëåê íå îáíàðóæåí. Êóïåëèðîâà-

íèå î÷èùåííûõ âåðêáëååâ ïðîøëî áåç îñëîæíåíèé,

ïîâåðõíîñòè êàïåëåé ïîñëå êóïåëèðîâàíèÿ ïðàêòè÷å-
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Ðèñ. 1. Ïîãðåøíîñòü îïðåäåëåíèÿ çîëîòà è ñåðåáðà ìåòîäîì

ïðîáèðíîãî àíàëèçà ñ ùåëî÷íîé î÷èñòêîé âåðêáëååâ ïðè 700 °C

ïðè ðàçíîì êîëè÷åñòâå ñåëèòðû



ñêè ÷èñòûå, êîðîëåê ïîëó÷åí â îáîèõ îïûòàõ è õîðî-

øî ñôîðìèðîâàí. Îäíàêî â ñëó÷àå ùåëî÷íîé î÷èñòêè

ïðè 500 è 600 °C íàáëþäàëèñü ìåõàíè÷åñêèå ïîòåðè

êîëëåêòîðà â øëàêå, ñâÿçàííûå ñ âûñîêîé âÿçêîñòüþ

ùåëî÷íûõ ðàñïëàâîâ ïðè ýòèõ òåìïåðàòóðàõ. Îòäåëü-

íûå øàðèêè ñâèíöà çàñòðåâàëè â çàñòûâàþùåì øëàêå,

÷òî ïðèâîäèëî ê íåâîñïðîèçâîäèìûì ïîòåðÿì áëàãî-

ðîäíûõ ìåòàëëîâ. Âÿçêîñòü øëàêà òàêæå âîçðàñòàëà ñ

óâåëè÷åíèåì êîëè÷åñòâà ââîäèìîé ñåëèòðû. Ïðè ïî-

âûøåíèè òåìïåðàòóðû äî 700 °C âÿçêîñòü ðàñïëàâà

óìåíüøàåòñÿ, è ïîòåðè êîëëåêòîðà ñî øëàêîì íå íà-

áëþäàþòñÿ. Ñîîòâåòñòâåííî, óìåíüøàþòñÿ ïîòåðè

áëàãîðîäíûõ ìåòàëëîâ.

Äëÿ ìåòðîëîãè÷åñêîé îöåíêè ïîëó÷àåìûõ ðå-

çóëüòàòîâ ïðîâåäåíî 8 ïàðàëëåëüíûõ îïûòîâ ïî îïðå-

äåëåíèþ çîëîòà ïðîáèðíûì ìåòîäîì ñ âêëþ÷åíèåì

â ñõåìó àíàëèçà îïåðàöèè ùåëî÷íîé î÷èñòêè íèêåëü-

ñîäåðæàùèõ âåðêáëååâ â îïòèìàëüíûõ óñëîâèÿõ: òåì-

ïåðàòóðà îêèñëèòåëüíîé ïëàâêè — 700 °C; âðåìÿ —

20 ìèí; äîçèðîâêà ùåëî÷è — 30 ã, ñåëèòðû — 2 ã.

Â îïûòàõ 1 – 4 îïðåäåëåíî ñîäåðæàíèå íèêåëÿ â âåðê-

áëåÿõ äî è ïîñëå èõ î÷èñòêè. Ðåçóëüòàòû ïðèâåäåíû â

òàáë. 1.

Ïî ðåçóëüòàòàì òàáë. 1 ïîëó÷åíû ñëåäóþùèå ìåò-

ðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ìåòîäèêè àíàëèçà:

îòíîñèòåëüíàÿ ñèñòåìàòè÷åñêàÿ ïîãðåøíîñòü îï-

ðåäåëåíèÿ dr = – 2,62 %;

îòíîñèòåëüíîå ñóììàðíîå ñðåäíåêâàäðàòè÷åñêîå

îòêëîíåíèå ó
Ó,r = 9,01 %.

Â ñîîòâåòñòâèè ñ ïðèíÿòûìè â ãåîëîãè÷åñêîé

îòðàñëè íîðìàìè ïîãðåøíîñòè [4] äîïóñòèìîå îò-

íîñèòåëüíîå ñðåäíåêâàäðàòè÷åñêîå îòêëîíåíèå ðå-

çóëüòàòîâ àíàëèçà äëÿ çîëîòà ïðè ñîäåðæàíèè 2 – 5 ã�ò

ñîñòàâëÿåò óD,r = 18 %, à äîïóñòèìîå çíà÷åíèå îòíî-

ñèòåëüíîé ñèñòåìàòè÷åñêîé ïîãðåøíîñòè — 1�3óD,r =

= 6 %.

Êàê ñëåäóåò èç ïðèâåäåííûõ äàííûõ, ìåòîäèêà

ïðîáèðíîãî îïðåäåëåíèÿ çîëîòà, âêëþ÷àþùàÿ â ñõåìó

àíàëèçà ùåëî÷íóþ î÷èñòêó âåðêáëååâ îò íèêåëÿ, ñîîò-

âåòñòâóåò III êàòåãîðèè òî÷íîñòè ñîãëàñíî êëàññèôè-

êàöèè [4].

Äëÿ èññëåäîâàíèÿ î÷èñòêè âåðêáëååâ îò ñóðüìû

èñïîëüçîâàëè âåðêáëåè, ïîëó÷åííûå â ðåçóëüòàòå ïðî-

áèðíîé ïëàâêè 10-ãðàììîâûõ íàâåñîê êîíöåíòðàòà,

ñîäåðæàùåãî 66 % ñóðüìû è 28,6 ã�ò çîëîòà ñ ïðèìå-

íåíèåì ñòàíäàðòíîé øèõòû. ×àñòü âåðêáëååâ êóïåëè-

ðîâàëè áåç î÷èñòêè, ÷àñòü — ïîñëå î÷èñòêè.

Î÷èñòêó âåðêáëååâ ïðîâîäèëè ìåòîäîì îêèñëè-

òåëüíîé ùåëî÷íîé ïëàâêè â òèãëÿõ èç íåðæàâåþùåé

ñòàëè. Óñëîâèÿ ùåëî÷íîé î÷èñòêè âåðêáëååâ è ðåçóëü-

òàòû îïðåäåëåíèÿ çîëîòà ïðèâåäåíû â òàáë. 2. Ñîäåð-
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Êóïåëèðîâàíèå âåðêáëåÿ

áåç î÷èñòêè

Êóïåëèðîâàíèå âåðêáëåÿ

ïîñëå ùåëî÷íîé î÷èñòêè ïðè 500 °C

Êóïåëèðîâàíèå âåðêáëåÿ

ïîñëå ùåëî÷íîé î÷èñòêè ïðè 700 °C

Ðèñ. 2. Ôîòîãðàôèè êàïåëåé ïîñëå êóïåëèðîâàíèÿ íèêåëüñîäåðæàùèõ âåðêáëååâ

Òàáëèöà 1. Õàðàêòåðèñòèêè âåðêáëååâ, ðåçóëüòàòû ïðîáèðíîãî àíàëèçà íèêåëüñîäåðæàùèõ ïðîá, ïîãðåøíîñòè ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà

Íîìåð

îïûòà

Âåðêáëåé

îò òèãåëüíîé ïëàâêè
Âåðêáëåé ïîñëå î÷èñòêè Ðåçóëüòàòû àíàëèçà Ïîãðåøíîñòè îïðåäåëåíèÿ

Ìàññà, ã
Ñîäåðæàíèå

íèêåëÿ, %
Ìàññà, ã

Ñîäåðæàíèå

íèêåëÿ, %

Ñòåïåíü

î÷èñòêè, %

Au ââåäåíî,

ã�ò

Au íàéäåíî,

ã�ò

Àáñîëþò-

íàÿ, ã�ò

Îòíîñè-

òåëüíàÿ, %

1 36,6 2,35 32,4 0,056 98,1 2,8 2,8 0 0

2 36,8 1,79 29,8 0,011 99,5 2,93 2,87 –0,06 –2,05

3 31,6 1,46 25,8 0,041 97,6 3,9 3,73 –0,17 –4,36

4 31,1 1,38 21,1 0,029 98,3 3,3 3,23 –0,07 –2,12

5 32,4 — 30,1 — — 3,2 2,97 –0,23 –7,19

6 39,2 — 32,8 — — 3,3 3,17 –0,13 –3,94

7 37,6 — 33,8 — — 3,1 3,1 0 0

8 31,1 — 26,2 — — 3,07 3,03 –0,04 –1,30

Ñðåäíåå: –2,62



æàíèå ñóðüìû â âåðêáëåÿõ äî è ïîñëå î÷èñòêè îïðåäå-

ëÿëè â äâóõ îïûòàõ (¹ 12 è 13). Áûëî íàéäåíî: äî

î÷èñòêè — 4,89 è 5,43 % ñóðüìû, ïîñëå î÷èñòêè —

0,006 è 0,005 % ñîîòâåòñòâåííî.

Ôîòîãðàôèè êàïåëåé, ïîëó÷åííûõ ïîñëå êóïåëè-

ðîâàíèÿ íåî÷èùåííûõ è î÷èùåííûõ âåðêáëååâ, ïðåä-

ñòàâëåíû íà ðèñ. 3.

Êàê âèäíî èç ðèñ. 3, êóïåëèðîâàíèå âåðêáëååâ, ñî-

äåðæàùèõ îêîëî 5 % ñóðüìû, ïðèâîäèò ê ðàçðóøåíèþ

êàïåëåé: ïîÿâëÿþòñÿ òðåùèíû êàê ïî ïîâåðõíîñòè,

òàê è ïî âñåìó ìàññèâó êàïåëåé. Êàê ïðàâèëî, óäàåòñÿ

ïîëó÷èòü çîëîòî-ñåðåáðÿíûé êîðîëåê, îäíàêî ïîãðåø-

íîñòü îïðåäåëåíèÿ çîëîòà îêàçûâàåòñÿ çíà÷èòåëüíîé,

ðåçóëüòàò — çàíèæåííûì. Íàáëþäàåòñÿ òàêæå çíà÷è-

òåëüíàÿ íåâîñïðîèçâîäèìîñòü ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà

(ñì. òàáë. 2, ïàðàëëåëüíûå îïûòû 1 – 4), îáóñëîâëåí-

íàÿ, ñêîðåå âñåãî, íåðàâíîìåðíûìè: ðàçìåðàìè, êîëè-

÷åñòâîì è ðàñïîëîæåíèåì òðåùèí íà êàïåëÿõ (ñì.

ðèñ. 3, ïàðàëëåëüíûå îïûòû 1 è 3).

Â ðåçóëüòàòå ùåëî÷íîé î÷èñòêè ñîäåðæàíèå ñóðü-

ìû â âåðêáëåÿõ ñíèæàåòñÿ ïî÷òè íà òðè ïîðÿäêà âåëè-

÷èíû. Êóïåëèðîâàíèå î÷èùåííûõ âåðêáëååâ ïðîõîäèò

áåç ïðîáëåì: øëàêà íà ïîâåðõíîñòè êàïåëåé íå íàáëþ-

äàåòñÿ, òðåùèí íåò.

Î÷èñòêó öåëåñîîáðàçíî ïðîâîäèòü ïðè 700 °C, òàê

êàê ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå îáðàçóåòñÿ æèäêèé, õîðîøî
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Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû ïðîáèðíîãî àíàëèçà Sb-ñîäåðæàùåãî êîíöåíòðàòà (28,6 ã�ò Au)

Íîìåð

îïûòà

Ìàññà

âåðêáëåÿ,

ã

Óñëîâèÿ î÷èñòêè âåðêáëåÿ Ìàññà

âåðêáëåÿ

ïîñëå

î÷èñòêè, ã

Îïðåäåëåíî

Au, ã�ò

Ïîãðåøíîñòü

îïðåäåëåíèÿ Âèä

ïîâåðõíîñòè

êàïåëèÌàññà

ñåëèòðû, ã

Ìàññà

NaOH, ã

Òåìïåðà-

òóðà, °C

Âðåìÿ,

ìèí

Àáñîëþò-

íàÿ, ã�ò

Îòíîñè-

òåëüíàÿ, %

1 48,1 Î÷èñòêó íå ïðîâîäèëè 11,1 –17,5 –61,2 Ïî êðàþ êàïåëè

ìíîãî øëàêà.

Êàïåëü

â òðåùèíàõ

2 50,8 Òî æå 23,9 –4,7 –16,4

3 50,3 Òî æå 27,5 –1,1 –3,8

4 48,2 Òî æå 24,3 –4,3 –15

5 46,3 3 30 600 30 42,1 28,6 0 0 Êàïåëü ÷èñòàÿ.

Òðåùèí íåò.6 46,9 2 30 700 15 43,8 28,4 –0,2 –0,7

7 47,9 3 15 41,9 29,3 0,7 2,4

8 45,3 4 15 34,4 27,7 –0,9 –3,1

9 47,4 3 20 40,8 29,5 0,9 3,1

10 49,6 3 30 44,3 29,3 0,7 2,4

11 49,1 3 40 40,8 29,0 0,4 1,4

12 49,7 3 50 700 30 44,1 30,9 2,3 8

13 49 5 30 34,6 27,9 –0,7 –2,4

Îïûòû áåç î÷èñòêè âåðêáëååâ Îïûòû ñ î÷èñòêîé âåðêáëååâ

Îïûò 1 Îïûò 6

Îïûò 3 Îïûò 9

Ðèñ. 3. Ôîòîãðàôèè êàïåëåé ïîñëå êóïåëèðîâàíèÿ âåðêáëååâ, ñîäåðæàùèõ ñóðüìó (êîðîëüêè ñíÿòû)



òåêó÷èé ðàñïëàâ, à âðåìÿ ïðîöåññà ìèíèìàëüíî

(15 – 20 ìèí). Îïûòû ïî î÷èñòêå âåðêáëååâ îò ñóðüìû

ïðîâåäåíû â òèãëÿõ èç íåðæàâåþùåé ñòàëè. Ðàçðóøå-

íèÿ òèãëåé íå íàáëþäàåòñÿ. Òèãëè ëåãêî è áûñòðî îò-

ìûâàþòñÿ (òðåáóåòñÿ íà 1 – 3 ìèí ïîìåñòèòü èõ â åì-

êîñòü ñ âîäîé).

Ïî ðåçóëüòàòàì îïûòîâ, âêëþ÷àþùèõ â ñõåìó àíà-

ëèçà ùåëî÷íóþ î÷èñòêó âåðêáëååâ îò ñóðüìû (ñì.

òàáë. 2, îïûòû 5 – 13), ðàññ÷èòàíû ìåòðîëîãè÷åñêèå

õàðàêòåðèñòèêè ìåòîäèêè àíàëèçà:

îòíîñèòåëüíàÿ ñèñòåìàòè÷åñêàÿ ïîãðåøíîñòü îï-

ðåäåëåíèÿ çîëîòà dr = 1,23 %;

îòíîñèòåëüíîå ñóììàðíîå ñðåäíåêâàäðàòè÷åñêîå

îòêëîíåíèå ðåçóëüòàòîâ ó
Ó,r = 3,36 %.

Â ñîîòâåòñòâèè ñ îòðàñëåâûìè íîðìàìè ïîãðåø-

íîñòåé [4] äîïóñòèìîå îòíîñèòåëüíîå ñðåäíåêâàäðà-

òè÷åñêîå îòêëîíåíèå ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ çîëîòà

ïðè ñîäåðæàíèè 20 – 50 ã�ò ñîñòàâëÿåò óD,r = 5,4 %,

äîïóñòèìàÿ îòíîñèòåëüíàÿ ñèñòåìàòè÷åñêàÿ ïîãðåø-

íîñòü 1�3óD,r = 1,8 %. Òàêèì îáðàçîì, ìåòîäèêà ïðî-

áèðíîãî îïðåäåëåíèÿ çîëîòà, âêëþ÷àþùàÿ â ñõåìó

àíàëèçà ùåëî÷íóþ î÷èñòêó âåðêáëååâ îò ñóðüìû, ñî-

îòâåòñòâóåò III êàòåãîðèè òî÷íîñòè ñîãëàñíî êëàññè-

ôèêàöèè [4].

Òàêèì îáðàçîì, ðàçðàáîòàí íîâûé ñïîñîá î÷èñòêè

âåðêáëååâ îò íèêåëÿ è ñóðüìû, êîòîðûé îñíîâàí íà

íèçêîòåìïåðàòóðíîé ùåëî÷íîé ïëàâêå â ïðèñóòñòâèè

îêèñëèòåëÿ (ñåëèòðû).

Îïòèìàëüíûå óñëîâèÿ î÷èñòêè: òåìïåðàòóðà ïëàâ-

êè — 700 °C, âðåìÿ — 20 ìèí, äîçèðîâêà ùåëî÷è —

20 – 30 ã, ñåëèòðû — 2 – 3 ã.

Ïðåäëîæåííûé ñïîñîá ïðîùå øåðáåðíîé î÷èñòêè.

Ùåëî÷íóþ ïëàâêó ïðîâîäÿò ïðè áîëåå íèçêîé òåìïå-

ðàòóðå â îáû÷íûõ êàìåðíûõ ïå÷àõ (íå òðåáóåòñÿ ïðî-

äóâà âîçäóõà ÷åðåç ïå÷ü). Äëÿ ïðîâåäåíèÿ ïëàâêè ìîæ-

íî èñïîëüçîâàòü òèãëè êàê øàìîòíûå, òàê è èç íåðæà-

âåþùåé ñòàëè. Ïðè ýòîì ñòàëüíûå òèãëè ìîæíî èñ-

ïîëüçîâàòü ìíîãîêðàòíî áåç çàìåòíîãî ðàçðóøåíèÿ.

Øàìîòíûå òèãëè â ñðåäíåì âûäåðæèâàëè 4 – 6 ïëà-

âîê.

Ðàçðàáîòàííûé ñïîñîá ðåêîìåíäóåòñÿ ïðèìåíÿòü

ïðè î÷èñòêå âåðêáëååâ îò íèêåëÿ è ñóðüìû êàê àëüòåð-

íàòèâíûé ñïîñîáó øåðáåðíîé î÷èñòêè.

ËÈÒÅÐÀÒÓÐÀ

1. Ïëàêñèí È. Í. Îïðîáîâàíèå è ïðîáèðíûé àíàëèç. — Ì.:

Ìåòàëëóðãèçäàò, 1947. — 268 ñ.

2. Ïðîáîîòáèðàíèå è àíàëèç áëàãîðîäíûõ ìåòàëëîâ. Ñïðà-

âî÷íèê. Ïîä ðåä. È. Ô. Áàðûøíèêîâà. — Ì.: Ìåòàëëóðãèÿ,

1978. — 432 ñ.

3. Èíñòðóêöèÿ ÍÑÀÌ ¹ 497-ÕÑ. Îïðåäåëåíèå çîëîòà ïðîáèð-

íûì è ïðîáèðíî-àòîìíî-àáñîðáöèîííûì ìåòîäàìè â ãîðíûõ

ïîðîäàõ è ðóäàõ áëàãîðîäíûõ ìåòàëëîâ è ïðîäóêòàõ èõ ïåðå-

ðàáîòêè. Îòðàñëåâàÿ ìåòîäèêà III êàòåãîðèè òî÷íîñòè. — Ì.:

ÂÈÌÑ, 2006.

4. ÎÑÒ 41-08-212–82. Ñòàíäàðò îòðàñëè. Óïðàâëåíèå êà÷åñòâîì

àíàëèòè÷åñêèõ ðàáîò. Íîðìû ïîãðåøíîñòè ïðè îïðåäåëåíèè

õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà ìèíåðàëüíîãî ñûðüÿ è êëàññèôèêàöèÿ

ìåòîäèê ëàáîðàòîðíîãî àíàëèçà ïî òî÷íîñòè ðåçóëüòàòîâ. —

Ì.: ÂÈÌÑ, 2004.

REFERENCES

1. Plaksin I. N. Oprobovanie i probirnyi analiz. — Moscow: Metal-

lurgizdat, 1947. — 268 p. [in Russian].

2. Baryshnikova I. F. (ed.). Probootbiranie i analiz blagorodnykh

metallov. Spravochnik. — Moscow: Metallurgiya, 1978. —

432 p. [in Russian].

3. Instruktsiya NSAM No. 497-KhS. Opredelenie zolota probirnym

i probirno-atomno-absorbtsionnym metodami v gornykh poro-

dakh i rudakh blagorodnykh metallov i produktakh ikh pererabot-

ki. Otraslevaya metodika III kategorii tochnosti. — Moscow: Izd.

VIMS, 2006 [in Russian].

4. Industry Standard OST 41-08-212–82. Standart otrasli. Uprav-

lenie kachestvom analiticheskikh rabot. Normy pogreshnosti pri

opredelenii khimicheskogo sostava mineral’nogo syr’ya i klas-

sifikatsiya metodik laboratornogo analiza po tochnosti rezul’-

tatov. — Moscow: VIMS, Izd. 2004 [in Russian].

�� �������	�
���
�������
�����������	��������������� �� ��������� ��




