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LPREDMET

Institul a tehnoboeiju nuklearnih i drugih minaralnil sirovina (TTNMS), Beograd w okvimu
projekta TR 19021, perind 2008-2000 u oblast materijali i hemijske tehnologije, fju
realizaciju linansira Ministarstvo za neuku i tehnolodki razve] Republike Srhije, kao rezoltar
temme . Priviena hidrometalritih metoda shogadivania na destrukeijom dobifenim sulfidima™,
razvia je bitmo pobolifanu postojesy tehnolosije, do kuncepeije iehnitko. ehnolngkog
refenja;

« Tehnoloski postupak precade mehanchemijski aktiviranog pirita borske
Motacijske jalovine”

Osnov za izeadu ovng Tehnickog refenja jo Pravilnik o posmpku i nadinu vrednovanja i
Evantlativiom  iskarivanju naeénoistraZivaékin | rezullaty kojim je u Kriterijumima e
ndredfivanje kategorije nauénih publikacija (Prilogom 2) definisan pastepak dokumentovanja
i verifikacije Tehnitkib refenja (MED).

Predlofeni tehnoloZki proces predstavija novi nadin prerade borske flotacijske jalovine
iz kategorije  Bitne poholjfani postofedi proizvod 1 tehnologijet, M34

1. FUNDAMENTALNE OSNOVE TEHNOLOSKOG RESENTA

[nslitul za mdarsivo i metalurgdju se dudi niz godina bavi pitanfem ekolodke vulorizacije
borske Notacijske jalovine. U okviry programa istrefiva nja po projekin TR 19021, urdena su
tehmolodka ispitivanja prerude mehanchemijski akiiviranog pirita borske flotacijske julnvine o
u ciliu komplsksne valorizacije floledjske jalovine, pre svega pirits. Eksperimentalng
istrafiviuge su imala je za cilj da utvedi wslove za izdvajanje metala (bakra i feruma) i
sUMneTa iz mehanohemijski alktivirane borske Notacijske jalovine,

Eksperimenti sy uradeni sa netretiranim i mehano-hemijski tretiranim weorcima bomske
flotacijske  jalovioe.  Mehanohemijska aklivaciju nefrelirenog  wrorks  uradena je o
laborstorijama  TTNMS - Deograd, Nukon karaktegizacije mehane bemijskih retirenih
zoraka wradjena su laboratorjsks ehnolofka ispitivanja pratedi blok Szmu tehnoloikog
procesa prikazanng na slic 1.

Postupik mehano-hemijskog tretmana viden & u laboratorijzskom vibre mlion  Humboll®,
Mlin ima radnu temperatuim oko 340 K kads radi 0 kontinuitety, Ml mode da oslvard red
dispergovanja o visini 7,3 x10° KImol™, Stepen prennsa mehanickog rada u wplomn: je oko 10
o pa sledi mkljuéak da je nsled dispergovanja mogude ostvariti rad na tretiranom weorky od
730 Klmol,

Eifektivoost hidrometalurikih procesa i procesa hemijskog abogadivenja. kaji imaju svrho da
odvoje vafne komponente 1 veedne primese iz muda, meduproizvods § kopeentrata, 2 takode i
iz niskukvalitetnih sicovina, v zoadajnoj meri zavise od potpunosti otvaranja mincrala
olvorenosti poveiing [1], Bradne prelaze elemenata w rastvor o apitem slocaju ravisi od
velitine povidine cvrstih Sestica. & za neke tipove muda krupnoda prefstavlin osnovni faklor
izluZzliivosts 2],

Ipuk mnogobrajae i raznovrane rude ne poseduju dovoljnu rasivorljivost o hidrometalugko
preradi Cak Sta vitge ni u mikroniziraoom obliky, i njihove prevodenje u rastvormu formu
povezano je =1 upotrebom dopunskib procesa: rastaparga. zagrevanje, pecenje i drugo.
Abtiviranje mlevenjem pripada broju novih i tehnoloski savrienijibh metoda intenzifikacje



rastvarania i fufenje, koju dopudla uveliCavanje reakcione sposohnosti Evrstih tela [utem
nastepunja defekata u kristaloo] stokiud i aktivisog stanja ruzvijena povrgine [3],

Melelunitko aktivirange je celishndno {korisno) ispitat 7a postojano tefkorastvorljive
proizvade, tako | za materijale s NEpOLPUNGm ogranifenm rastvorljivost.

3. OPTIMALNI PARAMETRI TEHNOLOSKOG PROCESA DOBIJANIA I
YERIFIKACLIE BITNO POBOLJSANOG TEHNOLOSKOG POSTUPKA

Blek fema prediofenog i u laboratorijskim uslovima proverepo postipke w2 hidrometaheik
tretman BER prikaranz je na Slicil,

— e *j Lufenje v
Cl~ (alternatiwn l BF]J

Solvent + Hal)s ——
[ Filtriranje | Evrsta M » Rastvaranje
elementarnog 8
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- |I Sulvenina e

vodenns faza |_Ekstrakc‘|ja Cu Filtriranje
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¥ . i
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3.2. Rurakterizucijs uzoraka

Ma adekvatno pripremijenim uzorcima BFF utvrdene su sledede fizitke karakteristike:
specilitog (eZiog, pronulemetcgsk sastav, nasipoe masa koo 1 bemijskl sastay 1 o o
labroratorijanea Instituta za medarsivo i metalurgijn Bor, Mineralofki sastav uraden je samo za
nefretirant uzotak BES u [TNMS - Beograd.

Za odredivanje nasipre mase veoraka BIT koriféena je VME(Walidna metoda kude)-
(dpefineaee Hocumee Mace yaopawa | 6.7 D2007). Metoda podrizumeve odredivanje mase
slobodne nasulog urorka. ber subjjunja. v sud poenate rapremine V i miase m.

Cdredivanje specifidng tefine uzecaka BET vedeno je w staklenom siudu-piknometr, Merenjs
je vrieno u destitovannj vodi, po standardnom . postupbo.

.21, Fizitke karaktesistike veoraka BET

Frzicke  karokteristike oetretitranog uvzotha BET 1 mehano-hemijski  eetirand wzoraka
prikazane su w Tabeli :

Tabela 1: Specifiéng tefing | nasipns masa uroraka BIY,

Cpis Drpaka uzocka

Metretirana | BEIT ME* | BE]1 NME# | BEIZ ME#*¢ | BEI2

BT NMF*+
Specificna  tefina, 2980 2820 2700 2600 2500

| kg/m’
Nasipo THEHR 1273 1233 032 1082 LRE)
kg
|

Mapomena;

- Metretitana BEI — polazni uzorzk

= BFI MF* - magnetna frakeija mehanohemijskl akiiviranz jalowine ber dodataka
Teagenasi

- BFI MMEF* - nemegnetna frakeija mehonohemijzki akivicane jaloviee ber dodataka
rEAgenasa

- BFIZ ME** - magnetna frakeija mehonobemyski aktivirane jalovine oz dodatak MaOH

- BFI1Z NMF** - nemagnetna frakeija mehanohemijskl aktiviraoe jalovine we dodatak
Ma

Tabela 2 : Granulometrijski sastar

Elasu, pm Netretir | BEIN MF* | BFI1 NMF* | BFI2 BFJ2 NMF**
ani BET | ME+e
+106 B 2 5 T A = - LR
-1068+75 10 4 0,5 10 o S T
-75453 1 13 5 1 3 5
-53+34 I 12 14 3 63 : e
38 I 54 T4 95 | B85 B3




322, Mineralogka analiea netretirenog ueerka BFT

Kvanlitativaa  mineraloika analiza betretiranog  wzorka sa Jokacije starog  horskog

flotecijzkog jalovidi prikazana jo u wabel 3,

Tahela 3. Kvantitatving mineralogka aliza netreliranng uzoerka BET

Mingerali Maseon udckde, T i
P Pirit 23 |
K Halkupirir {1124 |
K Pirolin < | ppm |
i Rutil 0,98 |
Limonit {0,234 |
Jaloving 73,23 |

325, Hemijska kirakterizazacija nzoraka BFI

Tahcla 4. Hemijska karaklerizacija uzoraka BT

Oznaka weorka Analilicka |
Cipis — - mepda
Netretitani | BEI1 MF* | BFJ] NMF* |  BER2 BEFI2
uznrak BEJ M += bl | S
| Fe, % 4,82 630 3,60 503 183 [ AAS |
| 5, % .20 10,70 5.60) 7,40 2,70 g |
| Cu - oxid, % 0,006 {14105 0,007 {1011 5 0019 [ AAS |
| ALO;, % 15,63 11,79 18,74 15,72 1850 | AAS |
Si0. % 61,60 64,74 62,46 64,10 63,08 G
M) % 0,014 0026 021 0,11 026 | AAS
Cu-ubapim, 5 {1 31 {152 LL]53 0,135 0.134 AAS
FesOe. % {1,350 0,443 / ! ! )
50:7. % 7 / ! 16,55 | o

Napomenu: oznake u Tabeli 4. odgo varajln oxnakama iz Tabele |,
Gde je: 8 -« pasna volumetrija (spaljivanje)

AAE — atomska emisiona spektrafotomerrija

G — gravimetrija

T - titracija

.3, Lufenje

Uradjene su dve serije eksperimenata;

1. Tokom I serije eksperimenate za ufenje Je koridcena (L8 M H.50. vr dodatzk 30 %

002 kao oksidansa,

2. Tokem 11 serije cksperimenata za luZenje je kuriicena 0.8 M Ha50y uz dndatak 30 %
H:lh ki aksidansa i uz prisustva hlornih Joma koji su v rastvor dodavani v obliko

Mul'l.



Ube serije eksperimenata radene su na temperaturi od 3005°C, vz mesanje od 600 min ', pri
oduosy L1 = 120, w rrajanju od § b, Kod druge serje ekeperimenata inicijulna koncentracija
Nalll cdgovarula je 1M rastvoru a svi ostali parametri bili su istovetni kao kod prve sTijc

eksperimenata,,

Upearedn rezultati Tufenja Cu i Fe prikazani su v twbeluma 5 i f, respekiivoo.

Tabels 5. Stepen izlufenja Cu

Crpis L serija MOserija | Tserija 11 serija
| eksperimenata | cksperimenala | eksperimenats | eksperimenats
% izluFenja Cu - tedna fara % izludenjs Cu — Cvrstu fera
Netretirana BF] 5802 61.07 52,17 52,40 |
BEI1 MT* 67.50 73,68 57,02 (1,39 |
HEI1 NME* 93,14 86,27 91,16 87,90
BIFI2 M=+ 76,84 78,64 38,11 (2,38
“BEJ2 NME 673 72 624 65,8
Tabela 6. Stepen fzlufenfa Fe
{pis I serija II serija T serija 1 serija
eksperimenata | eksperimenata | eksperimenata eksperimensta
%o Izlufenjd Fe — tecna faxe | % izlu#¥enja Fe — Gvrsta faza
Nelretiruna BFJ 31,54 5270 3864 46,6
BEIl MF* 27,14 69,21 35.65 63.03
BEIT NME* 91,83 84,44 26,095 92,17
BEIZ MF*+* 52,08 36,33 J0.E8 33.06
BFI12 NMF+* 20,51 28,0 224 24

Utaheli 7 prikaszani su rezulian izluZenja 5 (analizitan je &vrsti uzorak nakon lfenja)

Tabela 7. Siepen ixrlufenis 5

{pis 1 serija 1T serija

ekspenimenata | eksperimenata
% 1zlufenja 8

Metrstrana BE) 4548 32,01
| BET1 MF* 4396 i, 28
EBLTI NBT* 7254 G,
BEIZ WIF=# 33,69 44,56
BEIZ MM+ 2R il

Rezoltar pokacuju da je najvedi stepen tzluzenja Co postignun ked veotka BETL NMF* koji
je dobijen mehanchemijskom aktivacijom ber dodstsks reagenasa, resulti su gotove
idemidni 1 za stepen izhifenja Fei 5.

. Solventng ekstrakei

Eksirakeija bakra radena je koriScenjem 10 95 LI 984N u kerovinu. Serija eksperimenata
radena je u laboratorijskim uslovima, Koridéeni su levei za odvajenje. zapremine 250 ml, a
ehstrakedja je radena pri odnosu organske § vodene fwee O:V= 101 o trajanju od 30 min,
Yodens [aza nakon chstrakeije vradana jo u proces lo¥enja BE],



+a proces reekstrakeije bakra fx organske fuze koriSéen je sintetithi sumpomo kisel] elebirolit
sledeceg hemijskog sastava: Cu — 30 gfdm’ i H.50, — 190 afdm’. Proces reeks trakeije ispitan
Je za odnos organske i leéne faze 0T = 5:1, u trajanju od 30 min.

Rezultati ekstrakeije § reekstrakeije Co iz luFnih rastvors prikazani su o Tabeli 8.

Tabela 8. Stepen ekstrukeije i reekstrakeije Cu

Cpis I serija 11 zerija | =4 seTija I seriju
ckspenmensta | cksperimenita cksperimenald | eksperimenata |
: S ekstrakeije Cu % reckstrakeije Cu

| Metretirana BET 06,75 Q5,68 RE.564 | 89,25

BFI]l MI* 91,48 06,94 0,24 3946

BF]1 MM+ 092 48 08,18 9244 90,43

BFJ2 MI*+* . 91,82 03,23 o2 a0, 44

BFJ2 NME** | 93,66 94,58 03 a],62

Rezultati pokazuju da je kod svih eksperimenata koriféenje LIX 984N dalo dobre rezullate o
pogledu ekstrukeije Cu. Reeultat reckstrakeije takode potvrduju da je iz pomemte organske
faze mogece selektivno izdvojiti Cu $o se vidi na osnovu podataka za stepen ekstrukeijs i
reekstrakeije Fe kaje je prisutno u rastvoru dobijenom naken lufenjy. Resulbsti ckatrakeije
reeksimakeije Fo prikazani su u Tabeli 9,

Tabela . Seepen ekstrakelje i reckstrakeije Fe

Ops | serija II serija [ serija [1 serija
eksperimenats | eksperimenuty | eksperimenata | eksperimenata

% ekstrakeije Fe % reckstmabcje Fe ;
Nelretirena BF] 3598 3246 239 e
BFIT ME= 21,26 21,71 827 7.54 |
BEFT1 MMIF* 16,67 26,61 2,67 4,83 |
BEI2 ME*== 30,77 32,38 433 295
BEIX NME** 18,44 2.2 2,25 2,98

Hemipski sastav elektrolita pakon reckstrakeije bakm iz orpasnske faze bio je: Co — 36,1
gidm’, HaS0: — 194.6 g/dm’ | Fe — 0,015 g/dm’. Dobijeni elektralit koriséen je za dobijanje
kutodnog hakra primenom clekirohemijskog process pri slededim uslovima: radns jatina
struje — 200 Afm’, temperawra clekrolita 554357 C, cirkulacija clektrolita - jedna tzmena
zapremine delije za 1 h, Veeme trajanja procesa prerafunato je u odnosn na izlaenu
konceniraciji i jading struje i iznosilo je 2 b Radna zapremina éelije za elekirolizu hila je 600
ml, raspored elektroda u Celiji: anoda-katoda-anoda su meduosnim rastojanjem od 20 mm.
Katodni bakar Gistoce min 99,95 % Cu korifcen je kan polazni list. Anoda jo izradena od
olova o dimenzije anode bile so identitne dimensdjume polurnog katodnog lista. Keo strujni
snahdeval koriscen je galvanostal profzveden o Institutu za mdarstve i metalurgiju Bor
sledecih karakleristika: radna jadina struje — max 5A i napon - max 5 V. Nakon predvidenog
vremend trafanja procesa elekirolit je filtriran i korifen v procesu reckstrakeije Cu iz LIX
YE4N. Hemijski sadrfaj Cu u osiremagenom elekirolite biv je 29,96 gidm”,



3510z {¢ sum

Cvrsta faze dobijens nakon Faze Mfenja tretirana je rastvorom natrijom sulfide uw ciljo
ruslvaranja clementarnog swmpora. Za proces luZenja eventualno prisutnog clementamog
stimpora 24 keji je koriféen rastvor nutrijum sulfida, odoos mess 5: masa polisulfida bila je
1:0, Pulpa je luZena vz prinudng mesanje mehanickom meXalicom u trajanju od 15 min. Taéna
ud Evrste faze je odvojena filtricanjem na labaratorijskom kevko, telog je ispran vodom, Filirat
je prebaden o sistem 2a uparavanje gde se natdjum polisulfid razgraduje u DTOCRSU ZuETevanja
na temperafiel od 95 "C. Temperawra nije keilitna, sumpor kristalife spolia a HaS se uvodi u
vidu,

Razultati hemijske enalize ¢vestih uroraka nukon luFenja sa NasS pokaeali su da o, 2% 8
{BE11 NMF*) izluFenn iz tretirnih uzoraka $to ukizzje na prisustva veomea malih koliting
elemenlirnog sumpora,

4, FAKLIUCAK

Naosnove dobijenih rezultala mode se redi du se prediofeni tehnolodk PTOCES Mide primeniti
zit preradu borske Nolacijske jalovine. Faza mfenja primenom sumporno-kiselog rastvarads
uz dodatek ndgovarajudes oksidansa posluFla je za izdvajanje komisnih komponenti: Cu, Fe i
& iz uzorka BEL. Majholfi rezuliati v pogledu smanjenja sadraja ovih elemenata poslignuti su
kod nemagnetne frakeije nzorka BEIL.

Rezultati solventne ekstrakeije Cu ie rastvora nakon ufenja pokazali su da & kongcenjem
LIX BE4N moguée dost selektivio raedvojii Cu nd Fe. Elskirolic dohijen u procesu
reekstrakeije Cu iz organske fave iskoriféen je v procesu elekmolize za dubijanje karodnog
bikra.

Rastvor koji je osiromafen na Cu, veafan je u proces luZenje §o je imale pozitivan efekal na
sarn proces usled prisustva Fe jona koji imajo wlogo oksidansa.

Proces raslviranje clementarnog sumpora 53 odgovarajudim salveniom e wa cilj da zpred
pasivicije povidine Evrstog uzerka wkom procesa TuFenja i da valarizuje slobodan 5 iz
nzorki.

Rombinactju navedenih tehnoloskih operacija omozucava retman BET bex pratodih Selnih
i ma Fvotm sreding.
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