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ОБЩАЯ ХАРАКТЕРИСТИКА РАБОТЫ

Актуальность темы. Геологическое изучение недр и разведка золото-

рудных месторождений являются приоритетными государственными задача-

ми. Повышение эффективности геологоразведочных работ и технологий пере-

работки золотосодержащего минерального сырья невозможно без

совершенствования химического опробования золоторудных месторождений.

Используемые в настоящее время методики подготовки проб к анализу и ме-

тодики пробирного анализа вследствие недостаточного развития научно-

методических основ и несовершенства технических средств характеризуются

значительной трудоемкостью, низкой экспрессностью, большим расходом ог-

неупорных материалов и электроэнергии, неэффективным контролем качества

выполнения различных этапов опробования. Стоимость подготовки проб

к пробирному анализу постоянно возрастает без повышения экспрессности

и улучшения метрологических характеристик результатов анализа, поэтому

необходимо кардинально улучшить технико-экономические характеристики

методик пробирного анализа и подготовки проб к нему.

Цель настоящей работы состояла в развитии научно-методического

и технического обеспечения, повышающего экспрессность и экономичность

опробования золотосодержащих руд.

В соответствии с этим предстояло решить следующие задачи:

• исследовать динамику неоднородности материала геологических проб

золотосодержащих руд в процессе его измельчения и сокращения;

• разработать на единой методологической основе комплексную систему

организации и контроля подготовки геологических проб золотосодер-

жащих руд к анализу от генеральной (начальной) пробы до аналитиче-

ской навески;

• с помощью теоретических и экспериментальных исследований выявить

направления совершенствования операций пробирного анализа

и контроля качества их выполнения;

• разработать комплекс методик анализа и технических средств, необхо-

димых для повышения экспрессности опробования золотосодержащих

руд и снижения его стоимости;



• разработать способы оперативного контроля качества выполнения опе-

раций пробоподготовки и пробирного анализа золотосодержащего ми-

нерального сырья.

Научная новизна работы:

1. В результате исследования операций подготовки геологических проб

золотосодержащих руд к пробирному анализу выявлены направления их

совершенствования: разработаны способы подготовки партии проб, от-

дельной пробы и аналитической навески к пробирному анализу, осно-

ванные на оперативном оценивании представительности их массы, что

позволило повысить экспрессность пробоподготовки и снизить ее стои-

мость примерно в два раза. Новизна разработок защищена авторским

свидетельством СССР и тремя патентами РФ.

2. Предложены модели процессов плавления навески руды с шихтой, ко-

торые позволили установить факторы, влияющие на метрологические

и технико-экономические характеристики этапов пробирной плавки.

3. В результате изучения операций подготовки аналитических навесок зо-

лотосодержащих руд к пробирной плавке разработаны: способы обжига

сульфидных руд и приготовления шихты унифицированного состава;

вакуумная кювета для экспрессного определения химического состава

руды рентгеноспектральным методом; способ подготовки к плавке руд,

содержащих тонкодисперсное золото. Благодаря этому повышена экс-

прессность выполнения указанных операций и снижена их стоимость

в 2-5 раз. Новизна разработок защищена тремя авторскими свидетель-

ствами СССР и патентом РФ.

4. Предложена модель процессов шерберования и купелирования свинцо-

вых сплавов. На ее основе разработаны: комплекс методик и устройств

для шерберования и купелирования свинцовых сплавов; приемы для

контроля качества капелей и операции купелирования. В результате

удалось повысить экспрессность операций купелирования примерно

в 2 раза, сократить расход магнезита на изготовление капелей

в 8-10 раз, расход электроэнергии примерно в 2 раза. Новизна разрабо-

ток защищена тремя авторскими свидетельствами СССР и четырьмя па-

тентами РФ.



5. Оценены погрешности, вносимые в результаты пробирного анализа на

этапе квартования и разваривания золотосеребряных сплавов - король-

ков, установлены их причины, предложены способы их учета

и оперативного контроля качества выполнения этого этапа пробирного

анализа. Новизна способа учета защищена авторским свидетельством

СССР.

Практическая значимость работы. Разработано научно-методическое

обеспечение химического опробования, используемое при разведке золото-

рудных месторождений. Внедрение его в практику геологоразведочных работ

позволило повысить экспрессность пробоподготовки и пробирного анализа

в 2-3 раза и снизить стоимость аналитических работ в 1,5-2 раза. Результаты

исследований внедрены в производственную практику лабораторий Мини-

стерства геологии СССР и Министерства природных ресурсов РФ, использо-

ваны при проведении аттестационных анализов создаваемых стандартных об-

разцов золотосодержащего минерального сырья различного уровня.

При опробовании золоторудных месторождений Корякско-Камчатского

региона используется методика «СТП № 13-008-89. Пробирный метод. Опре-

деление золота и серебра в минеральном сырье», разработанная на основе вы-

полненных исследований. Высокие технико-экономические показатели дан-

ной методики подтверждены лабораториями США и Канады и использованы

в производственной и научной сферах деятельности США, Швейцарии,

Польши и Шри-Ланки.

На защиту выносятся следующие положения:

• Методология подготовки геологических проб золотосодержащих руд

к анализу: методика оценки представительной массы лабораторной,

аналитической проб и аналитической навески; способ измельчения, со-

кращения генеральных проб золотосодержащих руд и отбора из них

аналитических проб, дубликатов аналитических проб, геологических

дубликатов; методики оперативного контроля качества подготовки ге-

неральных проб к пробирному анализу, выполняемой в центральных

и полевых лабораториях; способ отбора аналитических навесок.

• Комплекс приемов подготовки аналитических навесок золотосодержа-

щих руд к пробирной плавке: способ окислительного обжига сульфид-

ных руд; рекомендации по выбору реактивов и их содержаний для ших-
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тования аналитических навесок руд; способ расчета состава унифици-

рованной шихты с использованием результатов экспрессного рентге-

носпектрального анализа; способ подготовки к пробирной плавке руд,

содержащих тонкодисперсные благородные металлы.

• Модели процессов пробирной плавки и купелирования свинцовых

сплавов.

• Комплекс приемов оперативного контроля качества аналитических

операций пробирного анализа, включающий количественное оценива-

ние потерь благородных металлов в ходе этих операций.

• Комплекс способов и устройств, обеспечивающих повышение экс-

прессности пробоподготовки и пробирного анализа и снижение их

стоимости.

Апробация работы. Результаты работы докладывались на расширен-

ном заседании кафедры благородных и тяжелых металлов Северо-Кавказского

горно-металлургического института (г. Владикавказ, 1986 г.); на региональ-

ном научно-производственном совещании «Состояние и перспективы разви-

тия методов определения благородных металлов в минеральном сырье Даль-

него Востока» (г. Петропавловск-Камчатский, 1985 г.); на III научно-

производственной конференции по основным проблемам геологии, поисков

и разведки полезных ископаемых севера Камчатской области (п. Корф, Кам-

чатская обл., 1987 г.); на семинаре-школе «Внедрение в практику работ но-

вейших достижений в области эмиссионного спектрального анализа мине-

рального сырья и продуктов его технологической переработки» (г. Алма-Ата,

1987 г.); на Всесоюзной школе передового опыта «Современное состояние

и проблемы золотометрического анализа геологических проб» (г. Алма-Ата,

1988 г.); на Всесоюзном научно-техническом совещании «Совершенствование

аналитического контроля на предприятиях золотодобывающей промышленно-

сти» (г. Иркутск, 1988 г.); на Всесоюзном совещании «Современное состояние

методов определения золота в минеральном сырье» (г. Алма-Ата, 1989);

на III региональной конференции «Аналитика Сибири- 90» (г. Иркутск, 1990 г.);

на расширенном заседании Ученого совета научно-исследовательского гео-

технологического центра Дальневосточного отделения РАН (г. Петропав-

ловск-Камчатский, 1996, 2000, 2004 гг.).



Публикации. Основные положения работы опубликованы в 40 статьях

и тезисах докладов конференций и совещаний. По результатам исследований

получено 9 авторских свидетельств СССР и 7 патентов РФ на изобретения и

полезные модели, 3 положительных решения на выдачу патента на изобрете-

ние. Работа выполнена в соответствии с проблемным планом НИР Мингео

СССР, планом тематических работ производственного геологического объе-

динения «Камчатгеология» (№ Гос. per. 15-85-7/41), планом НИР КамчатГТУ

«Разработка научных основ повышения эффективности использования и ох-

раны природных ресурсов» (№ Гос. per. 0120.052657), договором с Админист-

рацией Камчатской области (№ 1 от 17.01.2003 г.), договором с ЗАО «Коряк-

геолдобыча» (№ 03/005 от 26.05.2005 г.).

Структура диссертации и объем работы. Диссертация содержит вве-

дение, 6 глав, заключение, библиографию из 224 наименований и Приложение

с таблицами результатов эксперимента и копиями актов о внедрении и оценке

экономической эффективности. Работа изложена на 259 стр. машинописного

текста, иллюстрированного 12 рисунками и 55 таблицами.

ХАРАКТЕРИСТИКА ИССЛЕДУЕМЫХ МАТЕРИАЛОВ.

ТРЕБОВАНИЯ К АНАЛИЗУ

Для оценки запасов золота при разведке золоторудных месторождений

требуется определять его пробирным методом. Геологические пробы золото-

содержащих руд имеют сложный химический, минералогический и перемен-

ный гранулометрический составы. Нередко даже в пробах одного месторож-

дения состав изменяется в широких пределах: например, в рудах

Аметистового месторождения (Корякский автономный округ) содержание Аи,

Ag, S, SiO2 изменяется в пределах (%) 2 • 10"4 - 2 • 10~2; 5 • 10"4 - 2 • 10"1; 0 - 4 ;

39 — 92 соответственно.

Несмотря на сложность химического состава золотосодержащих руд и

неравномерность распределения в них благородных металлов, при разведке

месторождений требуется определять благородные металлы с точностью не

ниже третьей категории и в некоторых случаях (например, при бурении сква-

жин) результат анализа должен быть выдан заказчику через 8-12 часов с мо-

мента ее отбора из рудного тела.



Пробирный анализ, удовлетворяя требованиям точности, в большинст-

ве случаев не может обеспечить указанную экспрессность. Определение зо-

лота и серебра в единичных пробах проводится в течение 24-35 час. Из-за

высокой трудоемкости, энергоемкости и материалоемкости пробирный ана-

лиз имеет высокую стоимость. Это диктует необходимость дальнейшего раз-

вития методических основ пробоподготовки и пробирного анализа золотосо-

держащих руд.

ПОДГОТОВКА ГЕОЛОГИЧЕСКИХ ПРОБ ЗОЛОТОСОДЕРЖАЩИХ

РУД К ПРОБИРНОМУ АНАЛИЗУ

Для расчета представительной массы М пробы любого уровня и анали-

тической навески предлагается использовать соотношение (кг):

M = K - d a - 9 8 / ( P C A u ) , (1)

где К - коэффициент, изменяющийся от 0,02 до 1 в зависимости от грануло-

метрического состава частиц золота; d - диаметр наибольшей частицы руды,

мм; а - параметр, зависящий от типа руды и размера ее частиц, изменяется

в пределах от 0 до 3; Р — допустимая погрешность пробоподготовки, %;

Сди — содержание золота в руде, г/т.

Представительную массу рядовой лабораторной пробы золотосодержа-

щей руды (содержание золота в руде неизвестно), измельченной до крупности

зерна менее 2,85 мм, можно оценить по формуле:

M = 3,5-K-da (2)

приняв a = 0.

Чтобы можно было использовать формулы (1) и (2) для расчета М,

предлагается при рутинном пробирном анализе партии проб руды единичные

определения золота выполнять последовательно. По результатам первого оп-

ределения устанавливают ориентировочное содержание золота в пробах,

классифицируют их по интервалам содержаний и готовят групповую пробу

для каждого интервала содержаний, затем, анализируя материал групповых

проб пробирным методом, устанавливают значение коэффициента К для ис-

следуемой руды. После этого делают заключение о представительности массы

лабораторных проб, поступивших на анализ, для каждой их них рассчитывают
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представительную массу (Ман) аналитической навески по формуле (1), приняв

а = 0. Достаточную массу (Мап) аналитической пробы рассчитывают, опираясь

на величину М ш : увеличивают значение Ман в п раз, где п < 6.

Рекомендуемый прием расчета массы аналитической навески позволил

уменьшить расход реактивов и огнеупорных материалов при анализе проб руд

I группы и повысить точность результатов анализа проб руд I - III групп. При

анализе руд I группы использование навесок расчетной массы приводит к бо-

лее полному извлечению благородных металлов (табл. 1).

Таблица 1

Результаты анализа золотосодержащих руд при навесках различной массы

Интервал
содержаний,

г/т

0,2-0,49 Аи

0,5-1,9 Аи

2,0-4,9 Аи

5,0-9,9 Аи

10,0-19,9 Аи

20,0-49,9 Аи

10,0^9,9 Ag

50,0-199,9 Ag

Примечание:

Д. — допустим
определениям

Число
проб

55

30

33

27

44

44

67

15

Среднее содержание
в навеске массой (г)

50 (традиционный)

С|,г/т

0,31

1,10

2,72

6,67

13,37

29,05

28,05

76,51

2(С,-С 2 ) о / .

Ci+C2

ое относительное расхожде*
и при анализе проб методам

расчет по(1)

С2,г/т

0,37

1,13

2,84

7,17

13,77

30,50

30,56

85,93

dn %

-17,6

-2,7

-4,3

-7,2

-2,9

-4,9

-8,6

-11,6

СНП = 0,12-Дг;

ие между основным и
и III категории, % [1]

Критерий
ничтожной
погрешно-
сти (КНП),

%

9,8

8,8

5,9

3,9

2,7

1,8

3,9

1,6

контрольным

Изучение динамики неоднородности материала генеральных проб золо-

тосодержащих руд в процессе его измельчения и сокращения позволило пред-

ложить усовершенствованную методику подготовки бороздовых проб к ана-

лизу, схема которой дана на рис. 1.



Бороздовая проба Мн а ч. = 8-13 кг dH a 4. £ 70 мм

Дробление до —10 мм

Дробление Ьо-2,•2,85 мм

Перемешивание в механическом смесителе в течение 0,5 часа

Сокращение лабораторным сократителем

4-6,5 кг в запас

сокращение
лабораторным сократителем

4-«,5 кг
промежуточная проба

сокращение
лабораторным сократителем

2-3,3 кг
в запас

2-3,3 кг
дубликат

аналитической
пробы

2-3,3 кг
для исследований

2-3,3 кг
лабораторная проба

РУДа
1 группы

1
руда

2, 3 группы

1

1
сокращение

сократителем

выборочное 1-1,6 кг
выборочное измельчение I
сокращение до -0,20 мм »
сократителем"

руда 1
группы

I в запас

отбор навесок
для внутрилаборатор-

ного контроля

1-1,6 кг
геологический

дубликат
(дубликат

лабораторной
пробы)

двукратное
сокращение

I
РУДа

2,3
группы

измель-
чение

сократителем до -0,20 мм

1-1,6 кг 1-1,6 кг

в запас

измельчение
до -0,20 мм

отбор навесок
для внутрилабораторного

контроля

0,5-0.8 кг 1,5-2,5 кг

сокращение в запас
методом f

квадратования 0,3-0,6 кг

аналити-
ческая
проба

аналитическая проба 0,2 кг

измельчение до -0,20 мм- ^

отбор навесок для
рядовых анализов

отбор
навесок

для рядовых
анализов

Рис. 1. Схема обработки и сокращения бороздовой пробы
золотосодержащей руды



Отличие этой методики от традиционной состоит в том, что в ней пре-

дусмотрен оперативный контроль качества выполнения операции перемеши-

вания и сокращения материала генеральной пробы. Для этого контрольные

анализы рекомендуется выполнять, используя материал дубликатов аналити-

ческих проб, то есть при подготовке партии проб золотосодержащей руды

к анализу в аналитической лаборатории совмещают внутрилабораторный кон-

троль качества выполнения анализов с контролем качества пробоподготовки.

Кроме того, генеральную пробу дробят до крупности зерна менее 2,85 мм,

исключают контрольное просеивание и доизмельчение материала пробы на

всех стадиях ее обработки, что позволяет снизить трудоемкость и повысить

экспрессность методики на 30 %.

Если подготовку к анализу проб руды первой группы выполняют в ус-

ловиях полевой проборазделочной лаборатории, то оперативный контроль ее

качества рекомендуется осуществлять по следующему алгоритму:

1. Формируют контрольную выборку аналитических проб и их дублика-

тов, используя рекомендации нормативных документов [1, 2].

2. Определяют массовые доли материала двух гранулометрических фрак-

ций с размерами зерен соответственно менее 0,104 мм (фракция 1) и бо-

лее 0,104 мм (фракция 2) в аналитических пробах и соответствующих

им дубликатах.

3. Для каждой аналитической пробы и соответствующего ей дубликата

рассчитывают величину Рь равную

„к
(3)

где а ° и а * — массовая доля фракции 1 в основной и контрольной

пробах соответственно, принимая за контрольную пробу с меньшим

значением cti.

4. Операцию подготовки единичной генеральной пробы к анализу считают

бракованной при

. 0,2Дг(1 + т а $ / а )
1 (1-т)(1 + 0,6Дг) '

где т = Сг/С] - отношение содержания золота в материале фракций 2 и 1.
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5. В соответствии с НД [1] подготовку партии генеральных проб к анализу

бракуют, если

N > A , (5)

где N — число браков в партии проб; А — норматив контроля.

В результате изучения операции измельчения и перемешивания мате-

риала проб, поступающих в пробирную лабораторию, установили, что анали-

тическую пробу целесообразно отбирать из материала лабораторной пробы

с крупностью (d) зерна менее 2,85 мм, затем измельчать ее до размера

d < 0,20 мм, то есть предложено исключить из этапа пробоподготовки кон-

трольное просеивание и доизмельчение. Кроме того, на большом эксперимен-

тальном материале установили, что перемешивание аналитической пробы

перед отбором из нее аналитических навесок не влияет на точность результа-

тов анализа.

На основании результатов исследований даны новые рекомендации

по отбору аналитических навесок из лабораторных проб руды второй и треть-

ей групп, которые позволили улучшить правильность результатов пробирного

анализа.

ПОДГОТОВКА АНАЛИТИЧЕСКИХ НАВЕСОК

ЗОЛОТОСОДЕРЖАЩИХ РУД К ПРОБИРНОЙ ПЛАВКЕ

Подготовка аналитических навесок золотосодержащих руд к пробирной

плавке включает обжиг материала навесок (при необходимости), затем его

выщелачивание (при необходимости), расчет состава шихты, смешивание ма-

териала навески с шихтой.

Изучили влияние температурного режима обжига, химических составов
анализируемых руд и шихты на точность результатов пробирного анализа.
Установили, что сульфидную руду следует обжигать в два этапа: первый этап
обжига целесообразно выполнять при температуре 25О-ЗОО°С, а второй - при
450-500°С. Такая методика дала возможность исключить недостатки традици-
онного способа обжига руд: образование спека и необходимость постоянного
контроля за ходом процесса. Кроме того, в этих условиях исключается приме-
нение крахмала (восстановителя) в составе шихты при анализе руд с содержа-
нием серы более 2,5 %. Рекомендуемая методика обжига не ухудшает метро-
логические характеристики результатов пробирного анализа, что проверено



при определении Аи и Ag в государственных стандартных образцах (ГСО) зо-

лотосодержащих руд (табл. 2).

Таблица 2

Результаты определения золота и серебра в ГСО

Шифр

ГСО

3584-86

3570-86

3585-86

1788-80

1787-80

3571-86

2029-79

Ц,

Аи

1,2

2,7

13,0

32,0

36,0

41,6

1,6

Примечание:

г/т

Ag

30,7

84,8

16,8

6,2

6,7

595

33,0

с,

Аи

1,3

2,5

13,5

32,7

36,0

41,4

1,7

t(0,05, 15) = :

г/т

Ag

31,8

84,0

17,9

6,7

7,2

606

34,1

Стандартное отклонение, S,

г/т

установленное

Аи

0,28

0,40

0,98

1,38

1,02

1,48

0,42

2,13; 1(0,01,15)

Ag

2,64

5,85

2,02

0,98

1,12

10,24

2,94

= 2,95

допустимое

Аи

0,32

0,49

1,08

1,73

1,95

2,95

0,43

Ag

3,66

7,65

2,55

1,12

1,21

14,83

3,93

t-критерий

Аи

1,43

2,00

2,04

2,03

0

0,54

0,95

Ag

1,67

0,55

2,18

2,04

1,79

1,84

1,50

Изучили влияние отдельных компонентов традиционных шихт на сте-

пень извлечения благородных металлов из расплава шлака в свинцовый кол-

лектор. Подтвердили зависимость состава шихты от физико-химических

свойств материала проб, но предложенный нами оптимальный состав шихты

отличается от традиционного.

На основе этой информации предложили формулы для расчета состава

шихты. Количество оксида свинца (МрЬпотФ), используемого в качестве флюса,

рассчитывали по формуле:

Mr

(ръо 100 J
(6)

где Q - здесь и далее - молярная масса соединения, отмеченного индексом, г;

С - здесь и далее - содержание в руде компонента, отмеченного индексом, %.

Количество оксида свинца (M p b n O m l c) для получения коллектора, г:

10 <M P b n O m i c =1,0-10-2
l/3 ,1/3 . V 2/3

QpbO

13

6(1+ S)2
(7)



где Vo - объем расплава шлака, см3; V - объем расплава шлака и свинца, см3;

Сди - ориентировочное содержание золота п пробе, г/т; 5 = rAu/rPb (гди. грь — ра-

диус расплавленных частиц золота и свинца соответственно); р - коэффи-

циент, г/см3 (р » 4).

Общее количество оксида свинца в шихте, г:

Количество буры (Мб) и соды (Мс), г:

^ j -М а н . (9)

M c = 7 . 1 0 - 3 C s i o r M a H < 0 , 5 - M a H . (10)

Количество крахмала (г) для шихтования навески золотосодержащей руды

с незначительной восстановительной (Mik) и окислительной способностью

(MJk):

M l K =[2,0-0,8(C s +0,3C A s +0,lC s b )K 5 , 0 , , . • (11)

м а н

м
М 2 к = ( 4 , 0 + 0,2СМ п О + 0 ) 2 С С г г О з ) - ^ . (12)

Количество селитры для шихтования навески руды с избыточной восстанови-

тельной способностью, г:

^ ^ ^ - M P b , (13)

M K N O l s = l , 2 l l ^ ( C s + 0 , 3 C A l + 0 s l C S b - 2 , 5 ) ] - % - 0 , l % ^ ! S " M p b , (14)

где Mpb - масса образующегося свинцового сплава, г.

В табл. 3 приведены составы шихты традиционные и рассчитанные по

формулам (6)-{14). Как видно, они существенно различаются между собой.

Использование новых составов шихты улучшает технико-экономические ха-

рактеристики пробирного анализа.
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Таблица 3

Традиционный и разработанный составы шихты для пробирной планки

Анализируемый

материал

Магнезитовые

капели

Кварцевая руда

(90 % SiO2)

Сульфидная руда

(12 %S)

Марганцевая

руда

Гематитовая руда

(обожженная)

Навеска, г

30

50

50

30

50

Состав шихты, г

традиционный

сода - 30,

бура (плавленая) - 60,

глет - 30,

мука - 5

сода - 90,

бура- 15,

глет - 40,

мука - 2-3

сода-75,

бура-3,4

глет - 150,

KNO3 - 30

сода —30,

бура - 30,

глет —45,

кварц - 20,

мука - 5

сода — 30,

бура-30,

глет — 50,

стекло —25,

кварц —30,

мука — 7

разработанный

бура - 48,

глет— 10,

крахмал — 2,5

сода - 25,

глет - 92,

крахмал - 2,5

сода - 25,

бура - 1 1 ,

глет - 60,

NaNO3~17

сода- 15,

бура —35,

глет - 40,

крахмал - 8

сода - 9,

бура - 62,

глет - 90,

крахмал — 3

Информацию о химическом составе золотосодержащих руд, необходи-

мую для расчета шихты, предложили получать с помощью экспрессного рент-

геиофлуоресцентного метода (РФЛ) на рентгеновском спектрометре с модер-

низированной подачей образцов. Нами предложена конструкция кюветы,
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которая дает возможность помещать «насыпные» излучатели в вакуумную

систему спектрометра (рис. 2).

1 - корпус кюветы
2 — кольцо крепежное
3 - фильтр воздушный
4 — кольцо уплотнительное
5 — корпус фильтра
6 — ватно-марлевый вкладыш
7 — сетка
8 — шайба

Рис. 2. Конструкция вакуумной кюветы для РФА (А) и ее фильтра (Б)

Установили, что в отдельных случаях точность результатов пробирного

анализа руд, содержащих тонкодисперсное золото, зависит от концентрации в

них оксида кремния (снижается при увеличении Cf,io2), поэтому предложено

на этапе подготовки аналитической навески руды к пробирной плавке удалять

SiC>2 с помощью HF.

При изучении влияния качества выполнения операции смешивания на-

вески руды с шихтой на результаты пробирного анализа установили, что при

плавлении негомогенной смеси систематическая погрешность определения

золота изменяется в пределах 6-14% в зависимости от его содержания. Эти

исследования позволили предложить способ контроля качества гомогенности

указанной смеси, основанный на использовании значений величины массы

свинцовых сплавов (веркблеев), образующихся при выполнении холостых

опытов: относительное расхождение между массами веркблеев не должно

превышать 4%.
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ИССЛЕДОВАНИЕ ПРОЦЕССОВ ПРОБИРНОЙ ПЛАВКИ
И РАЗРАБОТКА СПОСОБОВ, ПОВЫШАЮЩИХ

ЕЕ ЭФФЕКТИВНОСТЬ

Моделирование процессов пробирной плавки. Классическую пробир-

ную плавку можно разделить на два этапа. На первом из них (время этапа - ti)

происходят следующие процессы: образование частиц свинцового коллектора

в результате восстановления оксидов свинца; образование жидкого расплава

флюсов; разложение навески пробы в расплаве флюсов с выделением в него

частиц благородных металлов; коллектирование частиц благородных метал-

лов на поверхности капелек расплавленного свинца; коалесценция частиц ме-

таллов, обусловленная газовой флотацией частиц и столкновением их в про-

цессе турбулентного движения в расплаве; адгезия частиц металлов

и продуктов их взаимодействия к внутренней поверхности тигля (процесс, оп-

ределяющий потери благородных металлов в тиглях); взаимодействие благо-

родных металлов со шлаком (процесс, определяющий потери благородных

металлов в шлаке). На втором этапе плавки (время этапа -12) происходят сле-

дующие процессы: осаждение частиц металлов и продуктов их взаимодейст-

вия в донную фазу; формирование свинцового сплава — веркблея.

Время ti зависит от степени измельчения материала пробы, составов

шихты и пробы, температуры плавления и составляет 15-20 мин. Время t2

можно оценить, изучив движение частиц золота, свинца или продуктов их

взаимодействия в шлаке под действием силы тяжести.

Частицы благородных металлов извлекаются из расплава шлака в дон-

ную фазу за счет следующих процессов: самопроизвольного осаждения (С|)

достаточно крупных частиц (частиц «критического размера»); коалесценции

мелких частиц с образованием частиц не менее «критического размера» и их

осаждения (Сг); коллектирования тонкодисперсных частиц благородных ме-

таллов поверхностью частиц свинца, образующихся в процессе пробирной

плавки и осаждающихся в донную фазу (сз).

Следовательно, динамику скорости извлечения золота (с = Ci + С2 + С3)

из расплава шлака в донную фазу можно описать уравнением:

dc/dt = dd/dt + dc2/dt + dc3/dt, (15)

где dc/dt - общая скорость извлечения золота из расплава шлака в донную фа-

зу; dcj/dt - скорость осаждения крупных частиц золота («критического» раз-
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мера и более) в донную фазу; dC2/dt — скорость извлечения золота в донную

фазу, обусловленная укрупнением частиц золота до «критического» размера в

процессе коалесценции частиц и осаждением их в донную фазу; йСз/ск — ско-

рость извлечения золота в донную фазу, обусловленная коллектированием

тонкодисперсных частиц золота на поверхности частиц свинца.

«Критический» размер частиц золота (r j*, м) можно оценить, используя

систему неравенств:

nl/2

кр
Г Аи ;

rAu

9ri2

2 ( p A u - P o ) - 8 ( t H - t i )

3V
1/3

1/3

(16)

(17)

где г|2 - динамическая вязкость шлака на втором этапе плавки, Нс/м2; g - ус-

корение свободного падения, м/с2; р А о и р0 - соответственно плотность части-

цы золота и шлака, кг/м3; V - объем расплава шлака и коллектора, м3; у — угол

при вершине конуса внутренней поверхности тигля; tn и ti - нормативное вре-

мя плавки и время первого этапа плавки соответственно, с; Fm - сила адгези-

онного взаимодействия частицы золота с поверхностью тигля, Н.

Из соотношений (16) и (17) следует важный вывод: при размере частицы

золота меньше «критического» вероятность (W) самопроизвольного осажде-

ния ее в донную фазу мала. Значение W слабо зависит от времени, поэтому не

возрастает при сверхнормативном времени плавки. При экспериментальной

проверке формул (16) и (17) получили, что «критический» размер частиц зо-

лота составляет r££ « 0,2мм .

Продолжительность второго этапа плавки t2 можно оценить из соотно-

шения:

ч=—
?П2 Г__3

2(pPb-Po)-g-r^b [п
Mo M P b

1/3

(18)

где Mo, MPb — соответственно масса шлака и свинца в расплаве, кг.

С помощью формулы (18) для реальных условий анализа рассчитали

время плавки t2, равное 32 мин, что соответствует практическому опыту вы-



полнения пробирного анализа. Оптимальная плотность шлака р0 для второго

этапа плавки находится в области значений:

16 M 0 J Р о 4 [ ' 16 рР Ь М о

Для условий рутинного анализа 2,5 < р0 < 3,8 г/см3, что соответствует

плотности шлаков, образующихся в пробирном анализе.

Теоретические исследования позволили выявить взаимосвязь между

массой глета (МРЬО, г), необходимого для образования коллектора, массой

аналитической навески (Ман, г), а также содержанием золота в руде (СА и, г/т),

объемом расплавленных шлака и свинца (V, см3) и отношением 5 = гАи/грь (гди,

гРЬ. — соответственно размер частицы золота и свинца, мм):

M P h O SMff* .M^-C^-V M /8; . (20)

Показано, что для расчета массы свинцового коллектора при пробирном

анализе руд первой группы, содержащих частицы золота размером

rA u < 2,5-10"4 мм целесообразно использовать соотношение:

Mpbo=P-V0> (21)

где Vo — объем шлака, см3; р = 4 г/см3.

Динамику извлечения тонкодисперсного золота из расплава шлака мож-

но описать соотношением:

( 2 2 )

где А — постоянная величина; S - площадь поверхности коллектора;

и -скорость движения конвективных потоков в расплаве шлака; К| - коэффи-

циент пропорциональности, зависящий от размера частиц золота; ом.ш - меж-

фазное натяжение на границе раздела фаз металл — шлак.

Из соотношения (22) следует, что ограничивать температуру плавки на

первом ее этапе нецелесообразно, так как температурный режим и шихта

должны обеспечить минимальное значение щ, Vo и максимальное значение т>,

°м-ш» Ро-
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Рекомендации по выбору оптимальных условий плавки. В результате

теоретических и экспериментальных исследований процессов пробирной

плавки показано, что потери благородных металлов в тигле и шлаке примерно

равны (табл. 4). Разработаны методические приемы, существенно снижающие

эффект заражения металлами тиглей, основанные на использовании навески

расчетной массы и «очистке» тиглей от благородных металлов.

Таблица 4

Потери золота в тиглях и шлаках

Содержа-

ние Аи

в пробе,

г/т

19,3

17,8

18,8

18,3

18,0

19,0

10,8

11,1

11,8

10,6

10,7

9,9

15,0

Обнаружено Аи, г/т

в тигле

1

0,4

0,6

0,6

0,6

0,6

0,4

0,2

0,4

0,2

0,4

0,2

0,4

0,2

2

0,4

0,7

0,6

0,6

0,4

0,4

0,2

0,4

0,2

0,2

0,2

0,4

1,0

в шлаке

1

0,5

0,4

0,1

1,2

1,2

0,8

0,8

<0,2

0,3

0,2

<0,2

0,4

0,2

2

0,2

<0,2

0,2

1,0

0,6

0,4

0,4

0,3

0,3

0,2

<0,2

0,2

0,2

Содер-

жание Аи

в пробе,

г/т

161,2

134,8

104,1

146,4

154,9

192,7

190,2

104,4

111,3

108,6

126,3

121,4

162,6

Обнаружено Аи, г/т

в тигле

1

0,4

1,8

0,1

0,2

0,4

0,4

1,2

0,2

0,2

0,6

0,4

1,2

0,4

2

0,6

2,6

<0,2

0,4

0,2

0,4

0,4

0,2

0,8

0,8

0,6

1,0

0,4

в шлаке

1

0,2

2,8

0,2

0,1

0,1

0,4

0,1

0,2

<0,2

0,6

2,0

0,2

0,1

2

0,4

2,2

0,2

0,1

0,1

0,4

0,2

0,4

0,2

1,4

0,4

0,6

0,4

Примечание: 1,2- обозначают последовательность получения

результатов анализа пробы

При изучении зависимости необходимого выхода коллектора от размера

частиц материала аналитической навески установили, что можно плавить ру-

ду с крупностью частиц менее 1 мм, если внести в методику расчета шихты

следующие изменения: количество оксида свинца — флюса увеличить в два

раза, добавку крахмала для объектов, характеризуемых окислительной или

восстановительной способностью, уменьшить на 30-40%.
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Вследствие изучения влияния гидродинамического режима пробирной

плавки на извлечение золота в донную фазу рекомендовано плавить невысу-

шенный материал лабораторной пробы при условии последующего учета со-

держащейся в нем влаги (В) по формуле:

См с = (Мме • 103)/[Мш • (1 - В)], (23)

где ММ|: - масса металла (мг), содержащегося в золотосеребряном корольке.

Теоретическое исследование и практический опыт дали возможность

предложить визуальный способ контроля хода процесса плавления смеси на-

вески руды и шихты по высоте Нр (м) кипящего слоя расплава шлака и свин-

ца. Границы допустимых значений Нр определяются из соотношения:

[ t g 2 y / 2 V р ш

] ] н , 0>9Нт, (24)
р Р Ь ) \

где Нт — глубина тигля, м.

Если не выполняется условие (24), то либо корректируется шихта по хо-

ду плавки, либо анализ пробы повторяется.

ИЗУЧЕНИЕ ПОТЕРЬ БЛАГОРОДНЫХ МЕТАЛЛОВ В ПРОЦЕССЕ

КУПЕЛИРОВАНИЯ И ИЗЫСКАНИЕ СПОСОБОВ ИХ СНИЖЕНИЯ

Изучили зависимость потерь благородных металлов на этапе шерберо-

вания и купелирования свинцовых сплавов от массы металлов (Ли, Ag, Pb)

в сплаве-коллекторе, степени сокращения последнего, температурного режи-

ма указанных процессов, характеристик капелей и других факторов.

Потери золота и серебра можно разделить на две составляющие: 111— по-

тери, обусловленные извлечением металлов в шлак, образующийся при купе-

лировании свинцового сплава; П2 — потери, обусловленные поглощением

сплава металлов материалом капели. Используя основное уравнение массопе-

редачи для конкретной степени сокращения коллектора, зависимость величи-

ны П] от условий купелирования можно описать уравнением

4 - K p - S i - M M e • 1 + —
П 1 = р—р — • < 2 5 >

где Кр — коэффициент распределения Аи и Ag между всркблеем и шлаком;

Si — средняя поверхность массопередачи; е — массовая доля окислившегося
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свинца; ц - динамическая вязкость шлака (глета); С, г - соответственно длина

и радиус капилляра в материале капели; Рх - давление шлака в капилляре;

Мме - масса благородного металла в веркблее.

Потери П2 на втором этапе купелирования можно описать с помощью

формулы:

П 2 = K i - S 2 - С м е т 2 F T , (26)

где Ki — среднее значение коэффициента, характеризующего потери сплава

вследствие смачивания и поглощения его капелью; Sz — средняя площадь

контакта сплава с материалом капели; Сме — среднее содержание благород-

ных металлов в сплаве на конечной стадии купелирования; т2 — продолжи-

тельность конечной стадии купелирования; F — пористость капели.

Изучение зависимости скорости купелирования свинцовых сплавов от

характеристик капелей и печей, а также от температуры процесса показало,

что общее время купелирования т можно оценить с помощью соотношения:

K T - K K - K t - М Р Ь

где Кт, Кк, К, — коэффициенты, зависящие от «топографического» фактора пе-

чи, конфигурации капели, температуры процесса соответственно; МРЬ - масса

свинца в веркблее.

На основе моделей (25) — (27) разработана эффективная технология из-

готовления капелей из разнородного материала с использованием отходов

производства. На рис. ЗА изображена капель традиционной конфигурации,

изготовленная из разнородного материала, позволяющая снизить расход маг-

незита в 10 раз; на рис. ЗВ — капель оптимизированной конфигурации, позво-

ляющая сократить время купелирования в 2 раза, не ухудшая метрологиче-

ских характеристик результатов пробирного анализа (табл. 5).

Экспериментальная оценка влияния массы свинца в веркблее и темпера-

турного режима процесса купелирования на продолжительность этой опера-

ции и метрологические характеристики результатов пробирного анализа под-

твердили адекватность моделей (25) - (27) и позволили разработать способ,

сокращающий время анализа, основанный на использовании повышенной

температуры на начальной стадии купелирования.
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1 — чашечка капели
2 — основание капели
3 -радиальный выступ

Рис. 3. Капель обычной (А) и оптимальной (Б) конфигурации

Таблица 5

Метрологические характеристики анализа
при использовании различных капелей

Интервал

содержаний, г/т

0,2-1,9 Аи

2,0-9,9 Аи

10,0-19,9 Аи

50,0-199,9 Аи

5,0-9,9 Ag

10,0^9,9 Ag

50,0-199,9 Ag

Объем

выборки

проб

43

25

41

28

17

47

22

Коэффициент вариации,

%, для капелей

предлагае-

мых

22,3

5,9

3,6

1,5

17,0

5,6

3,1

традицион-

ных

21,8

6,1

3,5

1,5

16,7

5,4

2,9

dr> %

+1,0

+0,2

+1,7

+0,5

+7,5

+1,3

+0,5

КНП, %

8,8

3,9

1,8

1,6

5,9

3,9

2,2

Модернизирована лабораторная печь СНОЛ-1,6-2,5 1/11-М IV, 4,2 с це-

лью регулирования ее газодинамического режима. Использование модсрнизи-



рованной печи и корундовых тиглей при исследовании процесса шерберова-

ния свинцовых сплавов позволило разработать способ управляемого сокраще-

ния веркблея, основанный на регулировании газодинамического режима печи.

Выявлена связь между качеством выполнения операции купелирования

свинцовых сплавов и размером (йты) пятна оксида серебра, образующегося на

чашечке капели. Показано, что при оптимальном ходе процесса купелирова-

ния размер этого пятна должен соответствовать условию:

йтм<к2-МУ*. (28)

где кг - коэффициент пропорциональности, зависящий от материала капели,

например, для магнезитовой капели к2 = 1,5 мм/мг"4. Если условие (28) не вы-

полняется, анализ пробы следует повторить.

Экспериментально оценили влияние «замерзания» свинцового сплава на

точность результатов пробирного анализа. Установили, что величина относи-

тельной систематической погрешности, обусловленная этим эффектом, изме-

няется от 14 до 160 %. Следовательно, исключена возможность корректирова-

ния результатов анализа: традиционно считается, что анализ пробы следует

повторить. Нами предложен способ, позволяющий продолжать купелирование

«замерзшего» свинцового сплава: разработаны рекомендации для завершения

операции купелирования этих сплавов с учетом того, на какой стадии сокра-

щения веркблея произошло его «замерзание».

Предложен способ оценки качества капелей с использованием свинца

квалификации «ч» вместо традиционно используемого серебра квалификации

«хч», что снижает стоимость пробирного анализа.

Для пробирного анализа предложен методический прием оценивания

предела обнаружения и предела определения Аи и Ag с помощью купелиро-

вания сплавов-«чеков» различной массы, которые готовили из свинца (квали-

фикации «ч») и золота (квалификации «хч»). Установили, что указанные мет-

рологические характеристики, в основном, определяются качеством

используемых капелей и методикой купелирования.



СОВЕРШЕНСТВОВАНИЕ ОПЕРАЦИЙ КВАРТОВАНИЯ

И РАЗВАРИВАНИЯ ЗОЛОТОСЕРЕБРЯНЫХ КОРОЛЬКОВ

Изучение операции квартования золотосеребряных корольков позволи-

ло предложить методические приемы, повышающие ее эффективность. Эти

приемы основаны на последовательном выполнении единичных определений

золота и серебра пробирным анализом. С помощью первого единичного опре-

деления металлов в пробе на стадии купелирования свинцовых сплавов или

разваривания золотосеребряных корольков выявляют корольки, в которых не-

обходимо корректировать соотношение Ag:Au. К ним добавляют металличе-

ское серебро в количестве, превышающем в 3-4 раза массу королька, и оце-

нивают относительные потери серебра n A g i , %•

II
8

(м; о р ,-м к о р 1 -м А б 3 )-1оо%
•• • • • — , . — , . • ,

M A g l + M A g 3 + M A g 4

где М „opi, MKOpi - масса королька, образовавшегося в ходе операции соответ-

ственно квартования и купелирования, мг; MAg3 - масса добавки серебра при

первом определении благородных металлов, мг; М л§ь MA g 4 - масса серебра,

содержащегося в первой навеске руды и шихте соответственно, мг.

При оптимальных условиях выполнения операции квартования значение

n A g ! не должно превышать 1-2%. При втором единичном анализе пробы се-

ребро добавляют в аналитическую навеску руды при ее шихтовании в таком

количестве, чтобы соблюдалось соотношении Ag:Au = 10:1. Благодаря этому

исключается операция квартования королька. По завершению анализа оцени-

вают потери серебра n A g 2 , %, образующиеся на этапе пробирной плавки и ку-

пелирования свинцовых сплавов:

( M K o p 2 - M A g l - M A g 3 - M A g 4 - M A u 2 ) - l 0 0 % Д А е 2 -Ю0%
М кор2 - М Ли2 М кор2 - М Аи2

где Мкор2, MAu2, M*Ag3 - для второго определения благородных металлов соот-

ветственно масса золотосеребряного королька, золотой корточки, добавляемо-

го серебра, мг.

При отсутствии значимого систематического расхождения между ре-

зультатами первого и второго определения благородных металлов величина

n A g 2 не должна превышать 4-5%.



По завершению рутинного анализа партии проб (50-150 шт.) следует

установить соответствие рассчитанных значений n A g 2 нормальному закону

распределения случайных величин. Если принимается нуль-гипотеза, то ре-

зультат расчета искомого содержания Ag (CAg) в руде целесообразно откор-

ректировать по формуле:

Сдо = (31)

Если нуль-гипотеза опровергается, то следует выявить результаты ана-

лизов, нарушающие нормальность закона распределения, и эти пробы вновь

проанализировать. Для примера в табл. 6 приведены результаты проверки

нормальности закона распределения измерений потерь серебра (Пот„) для двух

партий проб руд. Результаты первой из них подчиняются указанному закону,

а для второй партии — только после исключения двух проб. Пробы № 11

и № 23 были повторно проанализированы.

Таблица 6

Проверка соответствия результатов измерения потерь серебра

нормальному закону распределения

Параметры

Среднее относительное

значение потерь П о т н , %

Стандартное отклонение

Асимметрия А

Критерий 3,/D(A)

Эксцесс Е

Критерий 5-y/D(E)

Примечание

Партия проб

первая

п = 21

0,44

0,33

1,495

1,65

,-0,266

0,824

А < 3^D(A)

|Е <5^D(E)

Вторая

п = 27

2,14

1,7

1,78

1,44

-0,88

0,69

A>3jD(AJ

|E|>5VD(E)

n = 25

(без проб 11 и 23)

1,80

1,29

1,4

1,50

-0,51

0,73

A<3VD(A)

|E|<5VD(E)



Количественное оценивание механических потерь золота, образующих-

ся при разваривании золотосеребряных корольков показало, что их значение

варьирует от 0,02 до 3,4% в зависимости от типа руды и квалификации анали-

тика (табл. 7).

Таблица 7

Потери золота при разваривании золотосеребряных корольков различных руд

Интервал
золота в руде,

г/т

0,1-0,49

0,5-1,9

2,0-4,9

5,0-9,9

10,0-19,9

20,0-49,9

50,0-99,9

Количество проб руды

1

81

-

-

-

-

-

37

37

40

40

41

41

41

35

35

35

-

-

2

30

30

35

40

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

30

15

15

15

3

35

-

-

-

37

33

61

-

134

-

145

-

-

-

-

-

-

-

-

Относительные
потери золота, %

1

2,14

-

-

-

-

-

0,49

3,40

0,52

2,71

0,59

0,07

3,01

0,06

0,28

0,72

-

-

-

2

0,02

0,9

0,5

1,96

0,43

<0,02

0,13

0,02

<0,02

<0,02

0,07

0,02

0,04

0,04

0,02

0,06

0,03

0,06

0,007

3

0,04

-

-

-

0,55

0,66

0,13

-

0,03

. -

0,05

-

-

-

-

-

-

-

-

Примечание: 1 - Ag:Au = 8:l, 2 -Ag:Au = 3:l, 3-Ag:Au=10:l

Для оперативного контроля качества выполнения операции разварива-

ния предлагается при втором определении благородных металлов в партии

проб руды корольки группировать в выборки, соответствующие установлен-
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ным интервалам содержаний Аи в руде. Растворы, образующиеся при разва-

ривании корольков, принадлежащих одной выборке из п проб, рекомендуется

слить на один плотный фильтр, который после высушивания анализируют

пробирным методом. Используя полученный результат анализа (МА„ф) фильт-

ра, рассчитывают средние относительные потери золота п А и для данной вы-

борки корольков по формуле:

/ . "' Aui
i-l

•100% . (32)

где МАШ — масса золота в i-ом корольке.

Если величина потерь золота ПАИ при разваривании превышает допус-

тимую величину «засады» серебра в корольке, то в результаты определений

золота целесообразно ввести соответствующую поправку.

При изучении зависимости величины «засады» серебра в золотых кор-

точках от концентрации азотной кислоты ее разбавляли в пределах от 1:0,5 до

1:10 и получили, что увеличение концентрации кислоты практически не влия-

ет на содержание серебра в корточках. На основе этих исследований рекомен-

довали использовать в рутинном анализе азотную кислоту, разбавленную в

соотношении 1:3, независимо от концентрации золота в корточке.

Разработанное научно-методическое и техническое обеспечение для хи-

мического опробования золотосодержащих руд успешно используется в ряде

производственных лабораторий, в частности, в Центральной лаборатории

ФГУП «Камчатгеология». В табл. 8 приведена количественная информация

по оперативному контролю точности результатов анализа, полученных в ука-

занной лаборатории с использованием стандартизированной методики «СТП

№ 13-008-89. Пробирный метод. Определение золота и серебра в минеральном

сырье», разработанной нами. Чтобы исключить влияние фактора «привыка-

ния» на объективность результатов анализа, образцами для контроля служили

смеси ГСО золотосодержащих руд. Как видно из табл. 8, во всех случаях запас

точности превышает единицу.
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Таблица 8

Контроль точности результатов пробирного анализа с помощью смесей ГСО

Проба
ГСО Элемент

Содержание, г/т

V- С
с._И.100.%

Ц

кнп, % Запас
точности

2002 год

1

2

3

4

5

6

Аи

Аи

Аи

Ag

Ag

Ag

12,76

4,82

1,01

16,61

26,75

5,14

12,83

4,92

1,02

16,79

25,48

5,02

+0,52

+2,03

+0,25

+1,07

-4,94

-2,39

3,96

8,91

9,90

4,95

3,96

5,94

9,4

6,9

2,6

4,2

1,7

1,5

2003 год

7

8

9

10

11

12

13

Аи

Аи

Аи

Аи

Ag

Ag

Ag

12,69

4,77

6,32

0,96

16,82

25,52

5,6

12,96

5,05

6,33

0,98

16,58

24,89

5,6

+2,57

+5,94

+0,16

+1,84

-1,41

-2,45

0

3,96

8,91

5,94

9,90

4,95

3,96

5,94

2,5

4,5

2,1

3,0

1,2

1,9

1,2

2004 год

14

15

16

17

18

19

Аи

Аи

Аи

Аи

Ag

Ag

13,42

4,90

6,27

0,87

25,43

4,95

13,06

4,90

5,95

0,89

25,46

5,07

-2,63

0

-5,04

-12,06

+0,1

+2,41

3,96

8,91

5,94

9,90

3,96

5,94

1,9

13,2

3,0

2,9

3,4

2,5



ЗАКЛЮЧЕНИЕ

По результатам теоретических и экспериментальных исследований

в диссертации развиты научно-методические основы химического опробова-

ния золоторудных месторождений с целью повышения его достоверности,

снижения стоимости и повышения экспрессности; тем самым решена крупная

прикладная проблема аналитического контроля в области разведки золото-

рудных месторождений.

Настоящей работой завершен этап создания научно-методического

обеспечения пробирного анализа золотосодержащего минерального сырья.

Этот этап был начат с изучения операций пробоподготовки от генеральной

пробы до аналитической навески золотосодержащих руд при пробирном ана-

лизе, продолжен разработкой теоретических основ и технических средств, не-

обходимых для создания оптимальных условий пробоподготовки и анализа,

завершен апробацией созданного обеспечения и внедрением его в практику

геологоразведочных работ. В продолжение развитых в диссертации исследо-

ваний целесообразно расширить ассортимент анализируемых руд, включив

в него руды, содержащие металлы платиновой группы.

Основные результаты работы, полученные при совершенствовании по-

следовательных этапов химического опробования золоторудных месторожде-

ний, сводятся к следующему.

1. Совершенствование подготовки генеральных проб золотосодержащих

руд к пробирному анализу. Разработана комплексная система подготовки

геологических проб золотосодержащих руд к пробирному анализу

и контроля ее качества, пригодная для рутинного анализа: предложены

формулы для расчета представительной массы лабораторной и аналити-

ческой проб и аналитической навески; установлена нестандартность за-

висимости неоднородности материала проб и навесок от размера его

частиц; показано, что дубликаты аналитической и геологической проб

целесообразно отбирать из материала генеральной пробы, выводимого

в запас и для исследований. Для руд первой группы выявлена количест-

венная взаимосвязь между правильностью результатов пробирного ана-

лиза и массой аналитической навески. Даны рекомендации по выбору

условий подготовки геологических проб золотосодержащих руд к про-

бирному анализу.
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2. Совершенствование подготовки аналитических навесок золотосодер-

жащих руд к пробирной плавке. Оценено влияние компонентов шихты

на извлечение благородных металлов в свинцовой сплав-коллектор

(веркблей), что позволило разработать обобщенный подход к выбору

компонентов шихты и расчету ее состава. Усовершенствован способ

обжига аналитических навесок, состоящий в неполном удалении серы.

Выявлена количественная взаимосвязь между правильностью результа-

тов пробирного анализа и концентрацией оксида кремния в рудах, со-

держащих тонкодисперсное золото, что позволило предложить способ

подготовки аналитических навесок к пробирной плавке. Разработана

методика экспрессного рентгенофлуореснентного анализа золотосодер-

жащих руд, результаты которой используются при расчете оптимально-

го состава шихты для пробирной плавки. Оценено влияние неоднород-

ности смеси материалов аналитической навески и шихты на результаты

пробирного анализа и предложен способ контроля качества их смеши-

вания.

3. Совершенствование пробирной плавки. Предложена модель процессов

пробирной плавки, позволяющая оценивать ее основные технологиче-

ские параметры: продолжительность плавки, оптимальную плотность

шлака, массу свинцового сплава-коллектора. Дано математическое опи-

сание зависимости массы коллектора от массы аналитической навески

с учетом содержащегося в ней золота и крупности его частиц. На основе

этого даны рекомендации по расчету оптимальной массы веркблея

и выбору температурного режима плавки. Оценено влияние крупности

частиц материала аналитической навески на необходимую массу кол-

лектора, на основе этой информации разработан способ плавки с пони-

женным выходом коллектора. Установлена зависимость скорости из-

влечения золота в донную фазу в процессе пробирной плавки от

вязкости, плотности, поверхностного натяжения шлака и гидродинами-

ческого режима плавки, что позволило оптимизировать температурный

режим плавки. Разработаны устройство для пробирной плавки, повы-

шающее ее экспрессность, и способ оперативного контроля качества

выполнения этой операции.



Изучена адгезия частиц золота к внутренней поверхности тигля

в процессе плавки, даны рекомендации для оценивания массы коллекто-

ра при анализе руд, содержащих тонкодисперсное золото. ••' . •

Установлена зависимость потерь благородных металлов в шлаке

и тигле от ряда факторов: массы аналитической навески, массы коллек-

тора и состава шихты. Разработаны способ учета и устранения зараже-

ния тиглей благородными металлами, способ оперативного контроля

качества выполнения операции пробирной плавки.

4. Совершенствование операции выделения благородных металлов из

свинцового коллектора

Предложена модель процессов шерберования и купелирования

свинцовых сплавов, которая связывает потери благородного металла

с его массой в коллекторе, техническими характеристиками капелей,

степенью сокращения массы коллектора в процессе купелирования. Ус-

тановлено, что масса свинцового коллектора не влияет на величину этих

потерь.

Разработана эффективная технология изготовления капелей, ис-

пользующая разнородный материал, включая отходы производства, что

снижает стоимость изготовления капелей. Оценено влияние конфигура-

ции капелей и температурного режима процесса купелирования на его

продолжительность и метрологические характеристики, что позволило

сократить время купелирования в 1,5-2 раза. Исследован процесс шер-

берования свинцовых сплавов в корундовых тиглях при регулируемом

поступлении воздуха в печь, что дало возможность разработать методи-

ческие приемы и устройства, позволяющие управлять сокращением мас-

сы веркблея и снизить количество свинца, поступающего в окружаю-

щую среду.

Выявлена зависимость качества процесса купелирования свинцо-

вых сплавов от размера пятна оксида серебра, образующегося на чашеч-

ке капели. Указанную зависимость применили для оперативного кон-

троля качества выполнения данной операции. Установлены причины

влияния «замерзания» свинцового сплава на потери благородных метал-

лов при купелировании, что позволило разработать способ, устраняю-

щий данный эффект. Разработан способ контроля качества капелей, ко-

торый дал возможность заменить применение химически чистого
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серебра на свинец квалификации «ч». Оценено влияние квалификации

реактивов на чувствительность пробирного анализа. Установлено, что

в пробирном анализе рудных проб при квартовании золотосеребряных

корольков целесообразно использовать единое соотношение Au:Ag,

равное 1:10, позволяющее частично или полностью компенсировать по-

тери золота.

На основе проведенных исследований разработан комплекс мето-

дик и устройств, которые внедрены в практику пробирного анализа на

предприятиях Мингео СССР и Министерства природных ресурсов РФ,

что обеспечивает экономический эффект суммой около 12 млн. руб.

в год, подтвержденный актами.
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