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ВВЕДЕНИЕ

Применяемая на обогатительных фабриках АК «АЛРОСА» технология обогащения кимберлитов включает рудоподготовку с последовательным извлечением алмазов в процессах гравитационного обогащения, рентгенолюминесцентной, липкостной, пенной сепараций и доводку полученных концентратов методами рентгенолюминесцентной, электрической, магнитной сепарации и «ручной разборки». 
Необходимость применения доводочных операций обусловлена низким содержанием ценного компонента в руде, колебаниями технологических показателей по отдельным месторождениям, недостаточной избирательностью и эффективностью основных процессов обогащения алмазосодержащего сырья, особенно класса крупности менее 5 мм. Потери таких алмазов в доводочных операциях достигают 17%. 
Значительная часть алмазов класса крупности менее 5 мм теряется при доводке методами РЛС алмазосодержащих концентратов липкостной сепарации, характеризующихся высокой степенью загрязнения органическими соединениями вследствие недостаточной эффективности процессов их обезжиривания. В действующих технологических схемах доводки операция дополнительного обезжиривания осуществляется промывкой горячим (~90оС) водным щелочным раствором (рН~12). 
По результатам опробований схемы обогащения фактические потери алмазов в классе -6 +1 мм при доводке концентратов методом рентгенолюминесцентной сепарации (РЛС) часто превышают 20%.
Актуальность данной работы обусловлена необходимостью разработки высокоэффективной технологии предварительной подготовки («обезжиривания») алмазных концентратов липкостной сепарации перед процессом высокотемпературной сушки, обеспечивающей снижение потерь алмазов в последующих операциях доводки концентратов.
Решение задачи снижения потерь алмазов в операции доводки концентратов  липкостной  сепарации  требует  применения  современных физико-химических методов очистки поверхности алмазов, основанных на процессах растворения и диспергирования вязких и труднорастворимых компонентов жировой мази. Перспективным направлением решения поставленной  задачи  является  использование  многокомпонентных  эмульсий, обеспечивающих снижение вязкости, увеличение и интенсивное диспергирование в раствор компонентов жировой мази.
Решение поставленной задачи требует изучения состава соединений на поверхности алмазов, определения номенклатуры компонентов и массового состава водоэмульсионных растворов для очистки, выбора и обоснования параметров операций подготовки растворов и обезжиривания концентратов.
Работа выполнялась в соответствии с приоритетным направлением 7.7 фундаментальных исследований Сибирского отделения РАН «Науки о Земле» и программой АК “АЛРОСА” «Создание комплексной инновационной экологически безопасной технологии добычи и переработки алмазоносных руд в условиях Крайнего Севера».

Цель работы. Научное обоснование и разработка водоэмульсионного способа отмывки алмазов в концентратах липкостной сепарации от компонентов жировой мази перед процессами высокотемпературной сушки для снижения потерь кристаллов в последующих операциях доводки методом РЛС.

Идея работы. Использование эффектов растворения и  солюбилизации высоковязких органических веществ для повышения интенсивности удаления компонентов жировой мази с поверхности алмазов.



Задачи исследований:
- 	анализ причин потерь и изучение состава поверхностных пленок на алмазах в процессах обезжиривания и термической сушки концентратов липкостной сепарации и обоснование применения эмульсионного способа  очистки алмазов;
- 	выбор и обоснование состава композиции органических растворителей и ПАВ эмульсии, обеспечивающего эффективное обезжиривания алмазов в концентратах липкостной сепарации; 
- 	исследование закономерностей, выбор оптимальных параметров   и разработка эмульсионного способа очистки алмазов при доводке черновых концентратов;
- 	разработка и  промышленные испытания технологического режима и комплекса оборудования для доводки концентратов липкостной сепарации с использованием эмульсионной очистки алмазов от жировой мази.

Методы исследований. Выполнение поставленных задач осуществлялось с использованием комплекса современных физико-химических и технологических методов:
-	изучение вещественного состава поверхности природных алмазов методом рентгенофотоэлектронной  спектроскопии;
-	измерение люминесценции алмазов методом ультрафиолетовой спектроскопии;
-	оценка скорости и степени очистки поверхности алмазов методом ИК-спектроскопии, весовым и визуальным (под микроскопом) методами;
-	определение гидрофобности кристаллов алмазов на контактном приборе В.А. Глембоцкого;
-	определение параметров эмульсий методами денситометрии и  динамической вискозиметрии;
-	технологические исследования процессов водоэмульсионной очистки и РЛС на лабораторных аппаратах и промышленных установках.

Объекты исследований. Процессы эмульсионной очистки алмазов и доводки концентратов липкостной сепарации методом РЛС.
Предметы исследований
1. Алмазосодержащие концентраты липкостной сепарации,  продукты рентгенолюминесцентной сепарации и извлеченные из них алмазы. 
2. Жировые мази для липкостной сепарации алмазного сырья.
3. Водно-органические эмульсии и их компоненты.

Основные защищаемые положения
1. Потери алмазов в процессе доводки термически обработанных концентратов липкостной сепарации методом РЛС обусловлены присутствием на их поверхности продуктов термолиза жировой мази в виде плотных,  прочно связанных с поверхностью кристаллов светонепроницаемых пленок, значительно снижающих интенсивность люминесценции алмазов.
2. Обоснован и разработан оптимальный композиционный состав водно-органической эмульсии для обезжиривания алмазов в концентратах липкостной сепарации, включающий дизельное топливо (97%) и коллоидное ПАВ «ТЕМП-100» (3%), обеспечивающий  интенсивное растворение, солюбилизацию и диспергирование труднорастворимых компонентов жировой мази с поверхности алмазных кристаллов.
3. Разработан способ обезжиривания черновых алмазосодержащих концентратов, включающий последовательные операции отмывки концентратов водоорганической эмульсией при температуре 50-600С, водным раствором ПАВ «ТЕМП-100» при 50-600С и горячей водой при 30-400С, обеспечивающий удаление 95%  загрязнений и восстановление люминесценции кристаллов алмазов до природного уровня.
4. Разработана, апробирована и внедрена на обогатительных фабриках Мирнинского и Айхальского ГОКов технология обезжиривания алмазосодержащих концентратов липкостной сепарации  в цикле доводки черновых концентратов с применением водно-органической эмульсии «ЭДТ-100Д», обеспечивающая снижение потерь алмазов на 5,2 и 5,7%.

Научная новизна разработанных научных положений. Установ-лены новые закономерности очистки от труднорастворимых компонентов жировой мази и восстановления люминесценции поверхности алмазов при применении водно-органической эмульсии на основе органического растворителя и коллоидного ПАВ моющего действия,  позволяющие выбрать оптимальный состав эмульсии и режимные параметры процесса обезжиривания.

Обоснованность и достоверность научных положений и выводов  обеспечивались использованием современной приборной базы и апробированных стандартных методик и подтверждается удовлетворительной сходимостью результатов экспериментальных исследований при доверительной вероятности не менее 95% и достижением наилучших технологических показателей при предсказанных значениях параметров состава эмульсии и процесса обезжиривания.

Личный вклад автора заключается в:
- 	анализе последних достижений науки, техники и технологии в области интенсификации липкостной сепарации алмазосодержащего сырья;
- 	выборе методик и составлении программы исследования свойств поверхности алмазов в процессах обезжиривании и сушки;
- 	экспериментальных исследованиях и разработке способа обезжиривания алмазов с применением водоорганической эмульсии нового состава;
- 	участии в технологических исследованиях и промышленных испытаниях процесса водоэмульсионной очистки алмазосодержащих концентратов;
- 	обработку результатов исследований, формирование выводов и заключений.

Научное значение заключается в разработке эмульсионного способа очистки алмазов в концентратах липкостной сепарации от труднорастворимых компонентов жировой мази, обеспечивающего восстановление люминесцентных свойств алмазов и их эффективное извлечение в процессах ЛС и РЛС.

Практическая значимость. Разработаны и внедрены аппаратурный комплекс и технологический регламент эмульсионной очистки алмазосодержащих концентратов липкостной сепарации перед процессом высокотемпературной сушки, обеспечивающие повышение извлечения алмазов в процессе рентгенолюминесцентной сепарации. 

Реализация результатов работы. Разработанные аппаратурный комплекс и технологический регламент обезжиривания черновых концентратов с применением водно-органической эмульсии «ЭДТ-100Д» испытаны и внедрены на обогатительных фабриках Мирнинского и Айхальского ГОКов, где обеспечили снижение потерь алмазов с экономическим эффектом более 17 млн. рублей в год.

Апробация работы. Основные положения диссертационной работы докладывались и обсуждались на Международных совещаниях «Плаксинские чтения» (2008-2014), Международных конгрессах обогатителей стран СНГ (Москва, МИСиС, 2009-2015); Научных симпозиумах «Неделя горняка» (2008-2015), Международной конференции «Научные основы и практика переработки руд и техногенного сырья», (Екатеринбург, 2014); научных семинарах ИПКОН РАН (2013-2015).
По теме диссертационной работы опубликовано 10 научных работ, в том числе 4 - в рецензируемых изданиях, рекомендованных ВАК РФ, и патент РФ.

Объем работы. Диссертация состоит из введения, пяти  глав, заключения, списка использованных источников из 117 наименований, 29 рисунков и 21 таблица.
Автор выражает искреннюю благодарность группе сотрудников ИПКОН РАН под руководством Э.А. Трофимовой за большую методическую помощь в организации проведения лабораторных исследований, а также персоналу обогатительных фабрик №3 и №8 за оказанную помощь в проведении промышленных испытаний.



ГЛАВА 1. СОВРЕМЕННОЕ СОСТОЯНИЕ ТЕХНОЛОГИИ ДОВОДКИ И МЕТОДЫ ИНТЕНСИФИКАЦИИ ПРОЦЕССОВ ОБЕЗЖИРИВАНИЯ АЛМАЗОСОДЕРЖАЩИХ КОНЦЕНТРАТОВ

Доводочные операции являются важным звеном общей схемы обогащения, поскольку от эффективности этих операций зависит как общее извлечение алмазов, так и расходы на операции окончательной доводки [96]. Необходимость применения доводочных операций в схемах обогащения алмазосодержащих кимберлитов обусловлена недостаточной избирательностью и эффективностью основных процессов обогащения алмазосодержащего сырья крупностью менее 5 мм [12,98]. 

1.1. Технологии обогащения и схемы доводки черновых алмазосодержащих концентратов

Технология обогащения кимберлитов на обогатительных фабриках включает операцию рудоподготовки и цикл обогатительных операций, обеспечивающих последовательное извлечение алмазов с использованием процессов люминесцентной (ЛС) и рентгенолюминесцентной сепарации (РЛС), гравитационного обогащения, пенной сепарации, а также доводку полученных концентратов методами РЛС, ЛС, липкостной сепарации, пленочной флотации электрической, магнитной сепарации и «ручной разборки» [84,89].
Одной из базовых технологий обогащения алмазного сырья является тяжелосредное обогащение 2,14,. Данный процесс характеризуется  высоким коэффициентом обогащения и возможностью обогащения весьма широких классов крупности 28. 
Мелкие и средние классы алмазов (-5+2 мм) обогащают в тяжелосредных гидроциклонах. Процесс разделения происходит в суспензии с плотностью разделения 2,7-2,8 г/см3. В центробежном поле гидроциклона плотность разделения достигает 3,2 г/см3, что позволяет с высокой точностью отделить алмазы от других тяжелых минералов и сминеральной массы кимберлита 84,214.  Регенерация суспензии осуществляется на барабанных магнитных сепараторах 2,104. Применение тяжелых суспензий для извлечения мелких классов алмазов (-2 мм) из кимберлитов недостаточно эффективно вследствие накапливания шламов и заметных количеств тяжелых минералов, сосредоточенных в мелких классах 12,49,75,94.
Для обогащения зернистой массы размерности –5+2 мм часто, особенно на фабриках ЮАР, применяется обогащение отсадкой [59,115]. Недостатком процесса отсадки является невысокая селективность из-за большого количества зёрен промежуточной плотности 14,16,78. 
На ряде фабрик в схеме обогащения материала крупностью -2 +0,5 мм применяют винтовые сепараторы [97,105,109]. При наличии шламов эффективность обогащения резко снижается, что приводит к потерям алмазов.
Класс крупностью менее 2 мм эффективно обогащается методом флотации и  пенной сепарации [27]. Нижний предел крупности извлекаемых флотацией алмазов снижается до 0,5 мм 14,31,43. 
Промышленное применение процесса пенной сепарации позволило достичь извлечения алмазов пенной сепарацией около 80% [30,77]. Весьма значительные потери в мелких классах  (20%) связаны с различными факторами, из которых следует выделить негативное влияние шламов и пленок, закрепившихся на поверхности алмазов 10,107.
Липкостная сепарация алмазосодержащего сырья базируется на избирательном прилипании зерен алмаза к липкой поверхности на границе раздела ее с водой и применяется для извлечения алмазов крупностью от 0,5 до 15 мм 12,24,51,95.
Процесс липкостной сепарации ведётся на аппаратах двух типов: барабанных (СЛБ-5) и ленточных (СЛ-10, АЖ-2Б). На барабанных аппаратах рабочим органом является металлический барабан, на который наносится мазь. Барабанные сепараторы более производительны, менее энергоемки, на них хорошо извлекаются крупные алмазы -8 +2 мм; извлечение мелких алмазов (-2 +0,5 мм) не превышает 50 % 12,16,38.
На ленточных аппаратах таким рабочим органом является резиновая лента, натянутая между двумя валками. Производительность сепараторов СЛБ-5 составляет 5 т/час, СЛ-10 – 3-4 т/час, АЖ-2Б – 0,7 т/час. Для барабанных сепараторов готовится более вязкая мазь [39].
При обогащении алмазов часто используют комбинированные схемы, что обусловлено недостаточным проявлением разделительного признака и пониженной селективностью методов для алмазов определенных свойств (природно гидрофильные, с пониженной флюоресценцией и т.д.) 13,17. Извлечение на стадии рентгенолюминисцентной сепарации составляет 85-90%, на стадии липкостной сепарации – 70-80%. В целом по схеме алмазы извлекаются за цикл на 90-95% 79.
При доводке черновых концентратов кроме ЛС и РЛС применяют магнитные и электрические методы сепарации. Извлечение крупных и средних классов алмазов составляет 95 - 96% 16,69,106. 
Вышеописанные способы обогащения реализуются в схемах обогащения алмазосодержащих кимберлитов на АК «АЛРОСА». В качестве примера рассмотрим схему доводки концентратов на обогатительных фабриках №3 и №12 Мирнинского и Айхальского ГОКов [67,79,80,84].
[bookmark: _Toc416893261]На участке доводки обогатительной фабрики №3 концентраты рентгенолюминесцентных сепараторов ЛС-20-05-2М-01крупностью +5 мм рассеваются по классам: +32 мм, -32+16 мм, -16+5 мм и -5 мм (рис. 1.1). Продукт крупностью +32 мм возвращается на доизмельчение. Продукты крупностью -32+16 и -16+5мм доводятся на рентгенолюминесцентных сепараторах ЛС-ОД-50-03. Хвосты сепараторов поступают на контрольную операцию. Концентраты РЛС направляются в цех окончательной доводки, а хвосты направляются на доизмельчение.
Гравитационный концентрат крупностью -5+2 мм после обезвоживания поступает на основную и контрольную операции рентгенолюминесцентной сепарации. Концентраты основной и контрольной операций подаются на грохот для выделения отвального класса крупности -0,5 мм. Материал крупностью -5+0,5 мм после сушки в и рассева перечищается на РЛС. Концентраты основной операции перечищаются и передаются в цех окончательной доводки (ЦОД).
Хвосты РЛС крупностью -5+2 мм направляются на липкостную сепарацию. Концентрат сепараторов поступает в жиротопку, затем на обезвоживание и далее сушится в электрической барабанной печи. Хвосты липкостной сепарации возвращаются на доизмельчение.
Высушенный концентрат липкостной сепарации рассевается на  классы крупности -5+1,25 мм, -1,25+0,5 мм и -0,5 мм. Продукт крупностью -5+1,25 мм обогащается на основных и контрольных РЛС, концентраты которых направляются в цех окончательной доводки (ЦОД). Хвосты возвращаются на доизмельчение.
Продукт крупностью -1,25+0,5 мм поступает на комбинированную схему доводки мелких классов. Подрешетный продукт крупностью -0,5 мм направляется в шаровую мельницу, после чего поступает на доводку с концентратом пленочной флотации. Класс крупностью -0,2 мм выводится в отвал.
Концентраты флотации и липкостной сепарации обесшламливаются по крупности 0,2 мм и сушатся в барабанных электропечах. Доводка полученных концентратов крупностью более 0,5 мм осуществляется по комбинированной схеме: РЛС - магнитная сепарация - электростатическая сепарация. 


14








Рис.1.1. Схема цепи аппаратов отделения доводки ОФ №3 Мирнинского ГОКа
   

Конечным продуктом обогатительной фабрики являются черновые алмазные концентраты, полученные в цехе доводки. Дальнейшая обработка осуществляется в цехе окончательной доводки Мирнинского ГОКа и включает в себя методы сортировки, солевого разложения, магнитогравитации, химической обработки, магнитной сепарации, додрабливания и классификации.
Принципиальная схема доводки концентратов липкостной сепарации на ОФ №3 МГОКа представлена на рис. 1.2. 
Согласно данной схеме концентрат липкостной сепарации, снятый с липкостных барабанных сепараторов СЛБ-10, поступает в жиротопку, температура воды в которой поддерживается на уровне 85 - 90°С (увеличение температуры воды в жиротопке более 90°С приводит к разрушению структуры компонентов липкого состава; уменьшение температуры менее 85°С резко снижает эффективность процесса «обезжиривания»).
Расплавленный липкий состав ввиду своей низкой плотности (~0,9 г/см3) всплывает к поверхности воды в баке жиротопки. Расплавленный липкий состав разгружается и через подогреваемую магистраль вновь подводится к сепараторам СЛБ-10.
Алмазосодержащий концентрат направляется в концентратный зумпф для конечного обезжиривания, осуществляемого с помощью горячего раствора соды и горячей воды. Далее концентрат вместе с жидкой фазой подается в спиральный классификатор. Сливы классификатора возвращаются в зумпф, в котором температура жидкой фазы поддерживается на уровне 85 - 90°С. Пески классификатора направляются на термическую обработку (сушку) в электрическую барабанную печь при температуре 350 - 400°С. Сухой концентрат поступает на грохот для разделения его на классы -5+1,25 мм и -1,25 мм. Класс -1,25 мм поступает в схему доводки концентрата пенной сепарации, а класс -5+1,25 мм обогащается на основных и контрольных РЛС, концентраты которых взвешиваются и направляются в ЦОД. 

[image: ]
Рис. 1.2. Принципиальная схема доводки концентратов липкостной сепарации на ОФ №3 Мирнинского ГОКа


Хвосты возвращаются на доизмельчение в мельницы мокрого самоизмельчения. 
На участке доводки ОФ №12 Айхальского ГОКа доизвлечение слаболюминесцирующих алмазов из хвостов люминесцентных сепараторов ЛС-Д-4-03 осуществляется на 4-х барабанных липкостных сепараторах СЛБ-10. Для процесса липкостной сепарации используется трехкомпонентный липкий состав, содержащий петролатум, октол-600 и масло индустриальное И-40А. Необходимая консистенция липкого состава подбирается в зависимости от температуры технологической воды путем изменения соотношения компонентов. Концентрат липкостных сепараторов после обезжиривания и сушки рассевается на классы -5+2 и -2+0,5 мм и подвергается перечистным операциям на РЛС. Перечищенный концентрат РЛС передается в ЦОД. Хвосты липкостной сепарации направляются на доизмельчение. 

1.2. Современные методы повышения эффективности процессов доводки черновых алмазосодержащих концентратов

Наиболее существенной причиной потерь алмазов в доводочных операциях является снижение контрастности свойств алмазов и сопутствующих минералов [17,35,97]. Такие разделительные признаки, как смачиваемость или люминесцирующая способность, существенно зависят ос состояния поверхности алмазов. Здесь может проявиться т.н. природная гидрофильность алмазов [10,22,94]. Но в большей мере оказывает влияние т.н. техногенная гидрофильность, обусловленная зарастанием поверхности гидроксидокарбонатными пленками [97,98].
На оптические свойства алмазов в большей мере влияют пленки органических соединений – флотационных реагентов и компонентов жировой мази  [24,47,63]. В обоих случаях при контакте с воздухом, и особенно при тепловой обработке, пленки подвержены структурным изменениям, которые делают их оптически непрозрачными [62,97]. 
Снижение показателей  процессов доводки черновых концентратов также обусловлено шламами, блокирующими активность липких поверхностей и воздушных пузырьков по отношению к алмазу [78,86,94]. Очистка технологической воды  пенной  сепарации от шламов требует специальных  технологий  и оборудования [3,79,86,110]. 
Важным условием достижения оптимальных условий для протекания процессов флотации и липкостной сепарации является выдерживание обоснованного регламента водооборота [86,108]. Для поддержания требуемых свойств оборотной воды на фабриках, как правило, организуют специальный контур оборотного водоснабжения [30]. 
Другой метод оптимизации предполагает применение эффективных реагентов и реагентных режимов [2,11,34,37]. Помимо реагентной модификации поверхностных свойств минералов в практике обогащения известно применение физических методов направленного регулирования [20,51]. Для повышения эффективности процессов обогащения применяют магнитную и  ультразвуковую обработку реагентов и других систем [37]. Для различных видов редкометалльного сырья также нашел применение метод механической активации минералов [103].
В 80-90-х годах прошлого века было подробно изучен процесс и установлено положительное влияние электрохимической технологии водоподготовки на процессы выщелачивания различных видов технологического сырья, включая алмазосодержащие кимберлиты [21,30,52,86,94]. 
Электрохимическая обработка, проводимая в режимах электроокисления, электровосстановления, электроразложения, электрокоагуляции, электрофлотации и электрического разряда, позволяет целенаправленно регулировать физико-химические свойства поверхности минералов, химическое состояние реагентов, а также ионный состав жидких сред, их газонасыщение тонкодисперсными электролитическими газами (кислородом, водородом) и кислотно-основные свойства без применения реагентов [24,51,64,86,108]. 
Повышение эффективности липкостной сепарации достигается увеличением силы когезии между поверхностями алмаза и жирового слоя [3,25,33]. Одним из путей решения поставленной задачи является регулирование поверхностных свойств алмазов в результате действия электрохимически модифицированных водных систем. Применение анолита и католита обеспечивает изменение вязкости поверхностного слоя жирового покрытия, регулирование поверхностного потенциала и снижение налипания на него тонкодисперсных шламов, а также гидрофобизацию поверхности алмазов 51,52,53,108. 
Известен способ обогащения алмазосодержащих концентратов, включающий жировой процесс, обработку концентрата жирового процесса горячей водой и каустической содой [2] и последующие доводочные операции. Данный метод применен на ОФ №3 Мирнинского ГОКа [33] и является недостаточно эффективным.
Известен способ доводки алмазосодержащих концентратов липкостной сепарации, применяемый на ОФ рудника "Премьер" в ЮАР [89], включающий удаление липкого состава обработкой в горячей воде, дополнительную обработку каустической содой, измельчение в шаровой мельнице для истирания оставшейся породы и направление концентрата на дальнейшие обогатительные доводочные операции. Данный метод очистки жировой мази с кристаллов недостаточно эффективен вследствие большой адгезии мази к поверхности алмаза и высокой вероятности механического повреждения алмазных кристаллов в процессе измельчения [44,89].
Известна технология доводки, при которой концентрат липкостной сепарации обрабатывают горячей водой с последующим удалением жидкой фазы  и жировой мази, минеральную фракцию подвергают стадиальной десорбции, при этом на первой стадии концентрат неоднократно промывают 3%-ным раствором жидкого стекла, а на второй стадии – горячей водой до полного обезжиривания [26]. Данная технология очистки жировой мази с кристаллов недостаточно эффективна вследствие необходимости производства или регенерации дорогостоящих реагентов с использованием трудоемких и энергоемких процессов [33]. 
Известен способ липкостной сепарации, применяемый в компактной установке в контейнерном исполнении компании BATEMAN [116]. По этой технологии снятый с жировой ленты концентрат первоначально подают в жиротопку. Температура воды в баке жиротопки поддерживается на уровне 85-90°С. Расплавленный липкий состав всплывает к поверхности воды, перетекает на сторону слива и далее в отделение для хранения, которым оборудована жиротопка. Концентрат накапливается в донной части бака, откуда он далее поступает на вторую стадию «обезжиривания», осуществляемого с помощью не пенящегося моющего средства. Данная схема весьма эффективна, однако существующая технология обезжиривания концентратов не позволяет эффективно очистить концентрат от органических загрязнений и характеризуется существенными недостатками.
При процессе высокотемпературной сушки концентратов на их поверхности происходит образование продуктов сгорания органических соединений (непрозрачной черной «пленки»), снижающей интенсивность люминесценции алмазов и, как следствие, эффективность их извлечения методом рентгенолюминесцентной сепарации, так как алмазы с полным покрытием поверхности кристаллов светонепроницаемой пленкой из продуктов сгорания органических веществ имеют величину люминесценции ниже установленного порога.
Повышенное содержание остатков органических соединений на поверхности алмазосодержащих концентратов достаточно часто приводит к их самовоспламенению в процессе высокотемпературной сушки.
Снижается эффективность операции «ручной разборки» продуктов рентгенолюминесцентных сепараторов в цехе окончательной обработки (ЦОД), так как кристаллы алмазов, покрытые «пленками» из продуктов сгорания органических соединений, трудно отличить от зерен породных минералов.
Кислотостойкие пленки продуктов сгорания органических соединений препятствуют контакту кислот и алмазных концентратов в процессе их окончательной химической обработки в ЦОД, что обусловливает увеличение расхода кислот и продолжительность химической обработки.
Известные методы очистки кристаллов алмазов от липкого состава недостаточно эффективны. Это обусловлено тем, что минеральные масла (парафины) не подвергаются омылению щелочами. В водном растворе происходит лишь частичное омыление органических составляющих липкого состава, которые при удалении жидкой фазы оседают на поверхности алмазов в виде пленок, твердеющих при высокотемпературной сушке и образующих на поверхности алмазных кристаллов устойчивую светонепроницаемую пленку, уменьшающую интенсивность свечения кристаллов, что нарушает селективность разделения алмазов и сопутствующих минералов процессами РЛС. 
Целесообразно изыскать другие физико-химические методы, обеспечивающие как эффективное растворение различных органических соединений, в том числе и липкого состава, так и снижение межмолекулярного взаимодействия между минеральной поверхностью и органическими соединениями с последовательным их растворением и удалением с поверхности минералов.
В качестве методической основы для разработки эффективного способа очистки алмазов от компонентов жировой мази необходимо использовать имеющиеся знания в области физико-химии коллоидно-дисперсных систем [1,15,41,54,100] и физико-химических свойств поверхности алмазов [4,60,66,111], наработки в области очистки рабочих поверхностей от вязких органических веществ, в т.ч. нефтепродуктов [18,55,56,57,88], и имеющиеся результаты исследований в области фазовых превращений нефтепродуктов в условиях повышенных температур [5,19,46].
Существенный задел в данном направлении уже был сделан в работах советских и российских ученых – металлургов, химиков и обогатителей И.Н. Плаксина, П.А.Ребиндера, А.Н.Фумкина, В.А.Чантурия [65,71,91,97]. Проведенные исследования позволяют сократить объем предварительных изысканий и обратиться к направлениям, в которых были достигнуты максимальные результаты. 
В связи с вышеизложенным создание высокоэффективной технологии предварительного обезжиривания алмазосодержащих концентратов перед процессами высокотемпературной сушки и доводки является весьма важной и актуальной задачей.

1.3. Применение физико-химических методов обезжиривания поверхностей  в технике и технологиях

Процесс обезжиривания органическими растворителями характеризируется незначительной продолжительностью и возможностью регенерировать растворы перегонкой [57]. Органические растворители имеют существенные недостатки, обусловленные необходимостью применения специальных установок, обеспечивающих герметизацию рабочей зоны и создание необходимых условий труда. Кроме того, после обработки органическими растворителями на поверхности может оставаться органическая пленка [70].
[bookmark: _Toc416893265]Более эффективны и удобны в применении методы обезжиривания металлических поверхностей с применением водных растворов ПАВ [1,73]. По способности к диссоциации в водных растворах ПАВ делят на ионогенные и неионогенные. Ионогенные ПАВ, в свою очередь, подразделяются на катионные, анионные и амфолитные. Характеристика некоторых анионактивных и неионогенных ПАВ, используемых при изготовлении моющих средств, приведена в табл. 1.1, где эффективность действия ПАВ показана в баллах (1 – соответствует слабой, 2 – хорошей, 3 – очень хорошей эффективности). 

Таблица 1.1 – Характеристика ПАВ для обезжиривания твердых поверхностей
	Группа ПАВ
	Назв.
моющ. 
средства
	Биоразлагае-мость
	Смачив.способ.
	Диспер-
гир.
действие
	Эмуль-
гирующ.
действие
	Моющ.
способ.
	Пено-обр.
спос.
	Устой-чивость
пены

	
	
	
	Эффективность действия в баллах

	Анионактивные ПАВ

	Алкилсуль-
фаты
	Прогресс
	мягкие
	3
	2
	2
	2
	2
	2

	Алкилсуль-
фонаты
	Сульфо-нат
	мягкие
	3
	1
	1
	1
	3
	1

	Алкиларил-сульфонаты
	Сульфо-нол НПЗ
	мягкие
	3
	-
	3
	3
	3
	3

	Неионогенные

	Оксиэтилированные
алкилфенолы
	ОП – 4, ОП -7, ОП - 10
	жесткие
	2
	2
	3
	3
	1-2
	1

	Оксиэтилированные высш. жирные спирты
	ОС- 20, синтанол ДС -10, ДТ -7
	жесткие
	3
	3
	3
	3
	1
	2




Для очистки поверхности от загрязнений от парафинов, входящих в состав жировой мази, ПАВ должны отличаться высокой поверхностной активностью и смачивающей способностью, стабилизировать эмульсии и суспензии. Анионные ПАВ диссоциируют в воде с образованием поверхностно–активного аниона. К ПАВ этого типа относятся  карбоновые кислоты и их соли, алкилсульфаты, алкиларилсульфонаты, фосфаты и тиосульфаты [15].
Катионактивные ПАВ диссоциируют с образованием поверхностно-активного катиона. К катионным ПАВ относятся соли первичных, вторичных, третичных алифатических и ароматических аминов, соли алкилзамещенных аммониевых оснований. Катионные ПАВ, как правило, наиболее токсичны и наименее биологически разлагаемы [72].
Амфолитные ПАВ содержат две функциональные группы, одна из которых имеет кислый, а другая основной характер, например карбоксильную и аминовую группы. В зависимости от рН среды амфолитные ПАВ проявляют катионактивные или анионактивные свойства [76].
Неионогенные ПАВ не диссоциируют в растворе на ионы. К ним относят оксиэтилированные жирные кислоты.
При концентрациях ПАВ в растворе, превышающих критическую концентрацию мицеллообразования (ККМ), образуются мицеллы. При увеличении концентрации ПАВ мицеллярная система проходит ряд равновесных состояний, различающихся по числам ассоциации, размерам и форме мицелл [54,90].
Различают три основных механизма очистки поверхности.
1) «Скатывание» (рис.1.3а). Этот механизм основан на интенсификации процесса смачивания поверхности за счет ее взаимодействия с ПАВ. Хорошее отделение органических загрязнений достигается, если сама поверхность гидрофильная (полярная). 
2) Эмульгирование (рис. 1.3б). В этом случае необходимо, чтобы межфазное натяжение между органической фазой и раствором ПАВ было низким. Эмульгирование основано только на взаимодействии между ПАВ и органической фазой, поэтому не зависит от свойств поверхности.
3) Солюбилизация (рис. 1.3в) – самопроизвольное и обратимое проникание какого-либо низкомолекулярного вещества (солюбилизата), слабо растворимого в данной жидкой среде, внутрь находящихся в ней мицелл поверхностно-активного вещества или молекулярных клубков (глобул) высокомолекулярного соединения. Под солюбилизацией принято считать растворение какого-либо вещества в среде, в которой оно обычно нерастворимо. Солюбилизация осуществляется ПАВ, причем наблюдается линейная зависимость между количеством солюбилизированного вещества и концентраций ПАВ.
Для водных растворов характерна солюбилизация маслоподобных гидрофобных веществ – углеводородов. Подобные коллоидные растворы аналогичны высокодисперсным эмульсиям прямого (м/в – «масло в воде») и обратного (в/м – «вода в масле») типов. Однако, в отличие от эмульсий,  мицеллярные растворы ПАВ с солюбилизированным веществом обладают термодинамической устойчивостью, хотя и являются двухфазными системами.
Протекание процесса солюбилизации характерно для полуколлоидных систем типа водных растворов мыл и синтетических моющих веществ при концентрациях выше ККМ [33,34]. В водной среде происходит солюбилизация масел, жиров, гидрофобных органических жидкостей, а в системах с углеводородной средой – воды, реже других полярных веществ. 
В связи с этим органическое (жировое) загрязнение солюбилизируется в растворах ПАВ образующейся микроэмульсией. Подобно механизму эмульгирования солюбилизация не зависит от свойств минеральной поверхности. Для протекания данного процесса необходимо сверхнизкое межфазное натяжение между минералом и раствором ПАВ [29,54,100].
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Рис. 1.3а. Обезжиривание твердой поверхности по механизму «скатывания»
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[bookmark: _Toc281141259]Рис. 1.3б. Обезжиривание твердой поверхности по механизму эмульгирования
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Рис. 1.3в. Обезжиривание твердой поверхности по механизму солюбилизации


Эффективная солюбилизация достигается только при использовании ПАВ, снижающих межфазное натяжение на границе вода – органические соединения (жир) до очень низких значений [101].
Введение в обезжиривающий раствор ПАВ позволяет уменьшить концентрацию других компонентов и одновременно повысить скорость процесса обезжиривания, эффективность которого возрастает, если раствор содержит щелочные соли и несколько видов ПАВ [22,102]. Одновременное присутствие в растворе двух видов ПАВ повышает моющую способность раствора в 1,5 раза. 
В настоящее время используются анионактивные ПАВ – алкилсульфонат, сульфонол НП-3, ДС-РАС и неионогенные ПАВ – синтанол ДС-10, синтамил – 5, препараты ОП, контакт Петрова и некоторые другие.
Препараты ОП созданы на основе полиэтиленгликолевых эфиров различных марок. Наиболее активное эмульгирующее и смачивающее действие оказывают ОП-7 и ОП-10. Эффективность действия этих препаратов возрастает в присутствии фосфатов [101].
Способ обезжиривания щелочными растворами с присадками ПАВ применяется при работе с жирами животного или растительного происхождения, так как они, взаимодействуя с водными растворами щелочей, образуют водорастворимые мыла [100].
Одним из наиболее важных компонентов синтетических моющих средств являются органические ПАВ [54,55]. 
Весьма существенным фактором при использовании ПАВ является их биоразлагаемость. Поэтому биологически жесткие ПАВ, являющиеся составной частью некоторых моющих средств, например ОП – 4, ОП -7, ОП -10, в настоящее время не рекомендуются для использования [100].
Моющие препараты можно разделить на две группы: щелочные (пасты) и синтетические. Основой паст являются неорганические соли, к которым добавлено небольшое количество ПАВ [55]. 
Такое существенное различие в составе щелочных и синтетических моющих препаратов обусловливает и различие эффективности их обезжиривающих свойств.
[bookmark: _Toc285098867][bookmark: _Toc416893267]Использование щелочных растворов ПАВ для растворения и удаления минеральных жиров недостаточно эффективно, так как минеральные масла реакции омыления не подвергаются. Для решения данной задачи синтетические моющие средства в 5 - 6 раз более эффективны, чем раствор едкого натра, являющийся основой щелочных обезжиривающих составов [56]. 
Для решения поставленной в работе задачи повышения показателей доводки алмазосодержащих концентратов наиболее перспективно использование  эмульсионного метода обезжиривания 
Водно-органическая эмульсия применяется в тех случаях, когда органическое загрязнение поверхности имеет сложный химический состав или является веществом, плохо растворимым в органических растворителях. Эмульсия, как правило, содержит органический растворитель, ПАВ, эмульгатор и стабилизатор. В некоторых случаях в нее вводят небольшое количество щелочных солей. При взаимодействии такой композиции с жировыми загрязнениями образуются растворимые в воде соединения, а также понижается прочность связи загрязнений с поверхностью.
[bookmark: _Ref281378803][bookmark: _Toc281141253]Составы некоторых растворяющих эмульгирующих веществ, в том числе выпускаемых промышленностью, а также эффективность их применения для удаления наиболее сложных битумных (асфальто-смазочных) загрязнений, представлены в табл. 1.2. 
Наряду с обезжиривающими эмульсионными составами в практике очистки поверхностей находят применение так называемые растворяющие эмульсионные составы. Их назначение – очистка поверхности от прочно приставших к ней загрязнений, например асфальто-смолистых, трудно растворяемых как в щелочных растворах, так и в синтетических моющих составах, а также в тех случаях, когда очистку надо произвести при невысокой температуре – до 50ºС [57].
Таблица 1.2.- Эмульсии для удаления битумных (асфальто–смолистых) загрязнений [57]
	Обозначение
составов
	Составы
	Степ. очистки, %

	
	Компоненты
	Концентрация
(масс. доля, %)
	

	АМ-15
	Ксилол
Ализариновое масло
Препарат ОС-20
	72
26
2
	52

	Ритм
	Смесь кубовых остатков
хлорированных углеводородов
	93

	МС-2
	Сольвент
Хлористый метилен
Препарат ОП-10
	40
40
20
	81

	Лабомид 312
	Трихлорэтилен
Трикрезол
Алкилсульфонат
Синтанол ДС-10
	60
30
5
5
	97



Растворяющие эмульгирующие вещества состоят из основного и вспомогательного растворителей, ПАВ, способствующих смачиванию поверхности и эмульгированию загрязнений, и в некоторых случаях небольшого количества воды. В качестве основного растворителя чаще всего используют легкие фракции прямогонных нефтепродуктов. Применяют ксилол, хлорированные углеводороды, уайт-спирит. Вспомогательный растворитель способствует стабильности и однородности получаемого раствора.
Авторами [114] для удаления парафино-смолистых веществ предложен состав на основе обратной эмульсии (бензин + ароматические углеводороды С6+С8 в соотношении 1:1), содержащей композицию ПАВ: эмульгатор – нефтенол НЗ (1,5-2%), смесь неионогенных ПАВ моющего действия Неонол АФ 9-6 (0,045%), Неофол АФ 9-7 (0,045 % масс.) и присадка С–5А (0,03 %). Максимальная растворимость парафина составляет 136 г/ дм3 эмульсии. Максимальная устойчивость эмульсии достигается при рН 8,5-9.
Известно средство для удаления тяжелых масел с высоким содержанием воска. Состав: дипропиленгликоль моно н-бутиловый эфир – 5-20%; этоксилированный алкил-меркаптан - 2-10%; соль ароматической сульфокислоты – 10-30%; этоксилированный разветвленный спирт – 2-10%; d- лимонен белое масло – 25-75% [114]. Состав также предназначен для удаления парафиновых отложений из нефтяных емкостей, отличается низкой токсичностью, биоразлагаемостью и относительно низкими горючими свойствами. Процесс отмывки ведется при 90ºС. После промывки состав удаляется горячей водой.
Авторами [57] разработана и апробирована эмульсия для удаления парафинистых отложений с нефтехимического оборудования на основе прямогонного дистиллята модифицированного присадкой РК-1 (дипроксамин-157+ПАБС – 1,5-2%). Исследования показали, что степень удаления парафинистых и асфальто-смоло-парафинистых отложений составляет 90-100%.
Таким образом, большинство составов для удаления парафинистых и асфальто-смоло-парафинистых отложений являются многокомпонентными органическими смесями. С целью расширения применения предлагаемых растворителей в их состав вводят различные добавки, присадки и ПАВ, увеличивая тем самым их эффективность. Однако прямое применение этих составов для очистки алмазов малоэффективна из-за трудности удаления веществ с гидрофобной поверхности кристаллов.
Наиболее перспективными для дальнейшего изучения являются водно-органические эмульсии, которые сочетают в себе положительные свойства как водных композиций (пожаробезопасность, низкая токсичность), так и композиций на основе органических растворителей (высокая моющая способность при низких температурах и концентрациях ПАВ).
Необходимо учитывать, что составы эмульсий, применяемых для очистки металлов, стекол и других материалов, не будут эффективными при очистке алмазов. Это обусловлено как специфическим составом жировой мази, так и свойствами поверхности алмаза, в первую очередь ее гирофобностью. Поэтому выбранное направление требует существенного объема научных и технологических исследований.
Последовательность научных исследований при решении поставленной задачи состоит из изучения состава поверхности алмазов, растворимости и склонности к солюбилизации липкого покрытия, влияния поверхностных пленок на люминесцентные и гидрофильно-гидрофобные свойства алмазов, выбора ингредиентов состава водоорганической эмульсии, разработки методики ее приготовления, разработки схемы и методики применения эмульсии непосредственно в схеме доводки алмазосодержащих концентратов.
Необходимыми этапами разработки технологии подготовки алмазосодержащего концентрата к доводке методом РЛС является экспериментальная апробация метода эмульсионной очистки алмазных концентратов липкостной сепарации и полупромышленные испытания разработанной технологии на участке доводки и оценка достигнутого технологического и технико-экономического эффекта.

Выводы к главе 1.

1. Анализ показателей работы фабрик при существующей технологии доводки алмазосодержащих концентратов липкостной сепарации выявил факторы, влияющие на извлечение алмазов. В процессах доводки концентратов методами люминесцентной (ЛС) и рентгенолюминесцентной сепарации (РЛС) потери алмазов составляют более 17%. Необходимым условием интенсификации процессов доводки алмазосодержащих концентратов является их предварительная очистка от непрозрачной органической пленки, снижающей интенсивность люминесценции алмазов.
2. Выявлено, что составы для удаления парафинистых, мазутных и других сложных по химическому составу, труднорастворимых органических соединений преимущественно являются многокомпонентными органическими растворителями, имеющими в своем составе различные добавки, присадки и ПАВ. Однако применение органических растворителей для решения задачи обезжиривания алмазов могут быть неэффективными вследствие необратимой адсорбции растворителя на гидрофобной поверхности алмазов. 
3. Наиболее эффективными и перспективными реагентами для предварительной подготовки алмазосодержащих концентратов перед процессами их доводки являются водно-органические эмульсии, характеризующиеся высокой моющей эффективностью относительно парафинистых, мазутных и других сложных по химическому составу, труднорастворимых органических соединений при низких температурах и концентрациях ПАВ, а также дешевизной, пожаробезопасностью, низкой токсичностью, хорошей биоразлагаемостью и возможностью утилизации.
4. Составы эмульсий, применяемых для очистки металлов, стекол и других материалов, не будут эффективными при очистке алмазов. Это обусловлено как специфическим составом жировой мази, так и свойствами поверхности алмаза, в первую очередь ее гирофобностью. Поэтому выбранное направление требует существенного объема научных и технологических исследований.
5.  Решение задачи повышения эффективности предварительной подготовки алмазосодержащих концентратов перед процессами их доводки, включает разработку состава, методики приготовления и схемы использования эмульсии, требует изучения фазового состава поверхности, люминесцентных и гидрофильно-гидрофобных свойств алмазов, растворимости и солюбилизации липкого покрытия, используемого в процессах липкостной сепарации, в условиях взаимодействия с эмульсиями.
6.  Необходимыми этапами разработки технологии подготовки алмазосодержащего концентрата к доводке методами ЛС и РЛС являются экспериментальная апробация метода эмульсионной очистки алмазных концентратов липкостной сепарации и полупромышленные испытания разработанной технологии на участке доводки.



ГЛАВА 2. МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЙ ПРОЦЕССОВ ПОДГОТОВКИ И ОБОГАЩЕНИЯ ЧЕРНОВЫХ АЛМАЗОСОДЕРЖАЩИХ КОНЦЕНТРАТОВ

В данном разделе представлены объекты исследования и рассмотрены методики изучения алмазов, алмазосодержащих концентратов, липкого состава, водно-органических эмульсий и их компонентов, жидкой фазы. Представлены схемы установок и описание аппаратуры для исследования рассматриваемых объектов. Рассмотрены методики оценки технологической эффективности метода предварительной подготовки алмазосодержащих концентратов липкостной сепарации перед доводочными операциями.

2.1	Общие характеристики объектов и предметов исследований

Объектами исследований в настоящей работе являлись процессы отмывки черновых алмазосодержащих концентратов и их доводки методом рентгенолюминесцентной сепарации. Предметами исследований были продукты схем обогащения, минеральные компоненты и химические вещества, применяемые в этих процессах, а именно:
4. - текущие алмазосодержащие концентраты липкостной сепарации ОФ №3 и №8 Мирнинского и Айхальского ГОКов АК «АЛРОСА»;
5. - концентраты и хвосты рентгенолюминесцентной сепарации в цехах доводки;
6. - природные алмазы, извлеченные из концентратов и хвостов передела липкостной сепарации текущего сырья;
7. - жировое покрытие, применяемое в процессе липкостной сепарации алмазного сырья;
8. - водно-органические эмульсии и их компоненты.
Усредненный вещественный состав исследуемых алмазосодержащих концентратов крупностью -5 +0,5 мм, поступающих в цех доводки обогатительной фабрики  №3 Мирнинского ГОКа, представлен в табл. 2.1. Из представленных данных видно, что сырье отличается высокой концентрацией «тяжелой» фракции (пирит, магнетит, гранат) с гидрофобными свойствами, что характерно для гравитационных концентратов (-5+2 мм; -5 +1,25 мм) [82].

[bookmark: _Ref281379512]Таблица 2.1. - Усредненный вещественный состав алмазосодержащего материала, поступающего в цех доводки ОФ №3 МГОКа
	№
п.п
	Наименование
минералов
	Содержание в классе крупности, %

	
	
	-2+0,5 мм
	-5+2 мм

	1
	Ильменит, магнетит
	36,0
	3,5

	2
	Пирит
	20,5
	8,3

	3
	Гранаты
	7,3
	2,0

	4
	Серпентин
	2,2
	-

	5
	Карбонатные породы
	9,0
	55,5

	6
	Серпентин
	24,0
	-

	7
	Хлорит
	ед. зерна
	-

	8
	Кварц
	0,5
	ед. зерна

	9
	Обломки кимберлита
	-
	30,5

	10
	Гидроокислы железа
	-
	0,2



На рис. 2.1 представлен внешний вид продукта тяжелосредной сепарации, поступающего на липкостную сепарацию после аппарата РЛС, на рис. 2.2 – алмазы, извлеченные из различных продуктов рентгенолюминесцентной сепарации.
Ряд исследований выполнялся на коллекции природных алмазов крупностью -5 +1,25 и -1,25 +0,5 мм, выделенных из текущего сырья.
Применяемая в процессе липкостной сепарации липкая мазь в зависимости от периода года и типа сырья, поступающего в процесс, представляет собой смесь петролатума (30 – 80%), масляного компонента -  индустриального масла И-40 (10 – 40%) и октола-600 (10–30%). 
Петролатум, в свою очередь, представляет собой смесь парафинов, церезина (смесь твердых предельных углеводородов С36-С55) и минерального масла. Промышленные масла на 65 – 80% представлены молекулами шестичленных ароматических и нафтеновых углеводородов, а октол является продуктом сополимеризации изобутилена и нормального бутилена [53].
Рентгенолюминесцентная и люминесцентная сепарация - радиометрические процессы разделения минералов, основанные на способности светиться под действием рентгеновских или ультрафиолетовых лучей. Их применяют при обогащении полезных ископаемых, содержащих минералы, люминесцирующие в рентгеновских (алмазосодержащие, шеелитовые, флюоритовые, цирконовые, апатитовые, сподуменовые и др. руды) лучах [11,16,113]. 
Цвет люминесценции минералов зависит от характера источника возбуждения и длины волны [26,47,61].
ЛС и РЛС  являются наиболее распространенными методами извлечения алмазов в отечественной технологии обогащения алмазосодержащего сырья. Сепарация проводится на отечественных сепараторах типа ЛС и РЛС [12,14,35]. 
Разрабатываемый процесс отмывки алмазов в черновых концентратах является подготовительной операцией, ставящей задачей восстановление способности алмазов к люминесценции. В состав реагентов для отмывки входит органический растворитель и ПАВ коллоидного типа.
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Рис. 2.1. Алмазосодержащее сырье перед обогащением липкостной сепарацией

[image: IMGP0117][image: ]а
б


Рис. 2.2.  Алмазы из концентрата(а) и хвостов (б) рентгенолюминесцентной сепарации



Основная задача применения водно-эмульсионной технологии в схеме доводки алмазосодержащих концентратов заключается в повышении качества отмывки алмазосодержащих концентратов липкостной сепарации от органических соединений перед процессом их высокотемпературной сушки. 
Более подробное описание объектов и предметов исследований дано в литобзоре (глава 1) и последующих главах работы (3 и 4).
Методы исследований описаны ниже в настоящей главе. В процессе исследований использовались различные физические, химические, физико-химические, технологические методы, позволяющие через изменение свойств предметов исследований установить основные закономерности изучаемых процессов [8,17,45]. Оценка состояния поверхности кристаллов алмазов в исследованиях по эффективности применяемой эмульсии для их очистки проводилась визуально, с использованием фотографирования под микроскопом, а также с применением методов спектроскопии, весового и других методов.

2.2. Методики исследования состава и свойств  поверхности алмазов и физико-химических  параметров водоэмульсионной смеси 

2.2.1.	Рентгенофотоэлектронная спектроскопия (РФС)
Алмаз - типичный представитель минералов с ковалентным типом химической связи, поверхностные атомы которого имеют от 1 до 3 свободных связей, что приводит к формированию поверхностных фаз. Поэтому на границе раздела алмаз - вакуум существует поверхностная фаза, обладающая специфической атомной и электронной структурой распределения плотности заряда валентных электронов [26,93]. 
В связи с этим, к одному из наиболее эффективных методов анализа поверхности алмаза относится метод РФС, обеспечивающий на определенных этапах исследований сравнительную оценку качества поверхности алмазов в процессе очистки от органических соединений.
При выполнении исследований поверхностей методом РФС определяют кинетическую энергию, интенсивность и форму фотоэлектронных линий. Для анализа методом РФС поверхности алмазов, обработанных исследуемым составом, их кристаллы предварительно инкрустировались в индиевую пластинку размерами 1010 мм.
Для возбуждения электронов обычно используют пучок Кα-рентгеновского излучения Аl и Mg c энергией 1486,6 и 1253,6 эВ соответственно. Это приводит к ионизации уровней атомов, энергии связи электронов на которых меньше hγ. По интенсивности фотоэлектронных линий (в сравнении с эталонами, табл. 2.2) определяется относительное содержание элементов на поверхности образца [93]. Содержание элементов определяется в поверхностном слое, равном по толщине глубине выхода фотоэлектронов из материала, определяемой средней длиной свободного пробега фотоэлектронов, зависящей от их кинетической энергии и характеризующей эффективную глубину выхода фотоэлектронов из твердого тела, которая может достигать 20 монослоев.

Таблица 2.2. - Результаты измерений интенсивности фотоэлектронных линий углерода на поверхности алмазов 
	№ оп.
	Поверхность
	Энергия связи,эВ
	Интенсивность, имп/сек
	Соединение

	1
	C11s
	284,6
	1,9.105
	Co (алмазный)

	
	C21s
	287,5
	9,3.104
	(-CH2CH(C(O)CH3-)n (органический)

	2
	C11s
	284,6
	1,7.105
	Co(алмазный)

	
	C21s
	287,9
	1,1.104
	CH3C(O)CH3

	3
	C11s
	284,6
	2,1.105
	Co(алмазный)

	
	C21s
	287,9
	9,3.104
	CH3C(O)CH3



Глубина выхода электронов с различных уровней атома различна, однако обычно не превышает 3 нм [27,87].
Электронные состояния твердого тела можно условно разделить на две группы: валентные электронные состояния, образованные электронами внешних атомных оболочек, участвующих в формировании связей, и остовные электронные состояния, в которых электроны ведут себя почти так же, как электроны в свободном атоме или ионе.
Положение фотоэлектронных линий, соответствующих остовным электронам, зависит от химического состояния атома в веществе. По рентгеновским фотоэлектронным спектрам валентных электронов можно определить локализацию состояний разного типа симметрии в валентной зоне кристалла.
В результате изменения валентности изменяется энергия связи электронов на внутренних оболочках, что проявляется в фотоэлектронных спектрах в виде химического сдвига ΔЕсв. Так, для углерода в различных химических соединениях энергия связи Is-электронов может изменяться на несколько электронвольт. Наличие заметных химических сдвигов позволяет во многих случаях использовать РФС для идентификации химических соединений на поверхности.
Метод РФС практически не разрушает поверхность и является наиболее прямым методом изучения химических процессов, происходящих на поверхности твердых тел. К преимуществам метода также  следует отнести возможность многократного использования одного и того же кристалла алмаза.

2.2.2. Инфракрасная спектрофотометрия 

ИК-спектрофотометрия является одним из современных методов определения строения вещества [93]. Принцип спектроскопии основан на поглощении энергии электромагнитного излучения молекулами вещества. Спектрометры, предназначенные для измерения поглощения электромагнитного излучения образцом, содержат источник излучения, кювету с веществом, через которую пропускают излучение, и детектор. Частоту излучения непрерывно меняют, а интенсивность света, попадающего на детектор, сравнивают с интенсивностью источника. Спектроскопия поглощения в инфракрасном диапазоне в настоящее время является одним из базовых методов исследования физических свойств алмазных кристаллов [23,93,107].
В работе использован ИК Фурье–спектрофотометр Vertex 70 (рис. 2.3), предназначенный для регистрации и исследования оптических спектров поглощения и отражения различными веществами в инфракрасной и видимой области.
В процессе проведения исследований с использованием данного спектрофотометра не требуется специальной подготовки алмазов. Исследуемые кристаллы фиксируются в держателе, помещаются в специальный отсек и подвергаются анализу, результаты которого в виде диаграмм заданного расширения выводятся на монитор компьютера.
Степень очистки поверхности алмазов от органических соединений методом ИК-спектроскопии определяется оценкой интенсивности (мощности) основных и дополнительных пиков поглощения [99,111].

2.2.3. Ультрафиолетовая спектрофотометрия интенсивности люминесценции алмазных кристаллов

Выбор условий проведения процессов ЛС и РЛС требует углубленного исследования  люминесцентных свойств алмазов [9,48,104].
Метод ультрафиолетовой спектрофотометрии позволяет оценить изменение интенсивности свечения алмазов, используемой в аппаратах ЛС РЛС в качестве разделительного признака, в зависимости от степени загрязнения их поверхности.
Известно, что при определенной мощности воздействия рентгеновских лучей способностью к свечению обладают практически все природные алмазы. Спектр люминесценции при этом достаточно широк и содержит, как правило, голубые, желтые и оранжевые полосы. Однако цвет люминесценции природных алмазов человеческий глаз воспринимает как единое белесо-голубое свечение, которое и заложено в основу фотолюминесцентных методов изучения физических свойств алмазов.
Эксперименты выполнены с применением люминесцентной спектроскопии, использующей  голубое  свечение  алмазных  кристаллов  при  их облучении [103].
В качестве объекта исследований были использованы природные кристаллы алмазов. Алмазы обрабатывались исследуемым составом и помещались в камеру для определения интенсивности их люминесценции. Изучение люминесцентных свойств кристаллов выполнялось с использованием УФ лазера с длиной волны 337 нм в установке, принципиальная схема и внешний вид которой представлены на рис. 2.4 и 2.5 соответственно.
Люминесценция алмаза в данной установке возникает под воздействием лазера ЛПИ–505 за счет ультрафиолетового излучения, активирующего все центры люминесценции кристалла. Световой сигнал люминесценции минерала усиливается и преобразуется фотоэлектронным усилителем (ФЭУ) в электрический сигнал с последующим преобразованием зарегистрированного сигнала в данные аналого-цифрового преобразователя (АЦП).
Люминесцентные свойства алмазов в период опытно-промышленных испытаний, отмытых от органических соединений по стандартной и разработанной технологии и выбранных из концентрата и хвостов промышленного сепаратора ЛС-ОД-4-04 крупностью +2 мм, поштучно измерялись на сепараторе ЛС-Д-4-04Н.
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Рис. 2.4. Принципиальная схема установки для изучения интенсивности люминесценции алмазных кристаллов
[image: Описание: DSCN0002]

Рис. 2.5. Внешний вид установки для изучения интенсивности люминесценции алмазных кристаллов


Для более полного определения влияния остатков жировой мази после высокотемпературной сушки на люминесцентные свойства минералов в лаборатории РМС на сепараторе ЛС-ОД-6 были проведены измерения люминесцентных свойств цирконов, отмытых от искусственно нанесенных органических соединений по стандартной и разработанной водоэмульсионной технологии перед процессом высокотемпературной сушки.
Более подробно методики и результаты проведения опытно-промышленных испытаний по влиянию водоэмульсионной технологии очистки поверхности алмазов на их люминесцентные свойства приведены в соответствующих разделах диссертации.

2.2.4. Метод определения гидрофильно-гидрофобного состояния поверхности алмазов

В лабораторных условиях на первых поисковых этапах исследований наиболее простым и приемлемым способом определения степени чистоты поверхности алмазов является применение прибора Глембоцкого (рис. 2.6) [37,45].
Принцип действия данного прибора основан на использовании способности прилипания пузырька воздуха к поверхности гидрофобных кристаллов [53]. В исследуемых условиях экспериментальных работ в качестве гидрофобной выступает поверхность алмазов, обработанных (загрязненных) жировой мазью. В качестве гидрофильной поверхности выступает поверхность отмытых от жировой мази алмазных кристаллов, так как для экспериментов отбирались изначально гидрофильные, не флотируемые кристаллы, гидрофильность которых также предварительно была подтверждена на контактном приборе В.А. Глембоцкого [51].
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Рис. 2.6. Прибор Глембоцкого для определения гидрофильно-гидрофобного состояния поверхности минералов (а) и изображение кристалла алмаза, прикрепившегося к воздушному пузырьку (б)

В исследованиях определенное количество алмазов  обрабатывается исследуемым органическим липким составом (жировой мазью), гидрофобизирующим их поверхность (пузырек воздуха прилипает к кристаллу).
Далее ставшие гидрофобными кристаллы обрабатываются исследуемым составом предусмотренным разрабатываемым  способом для удаления органических загрязнений. Поверхность кристаллов после очистки становится вновь гидрофильной (пузырек воздуха не прилипает к поверхности кристалла).

2.2.5. Весовой микроскопический и аналитические методы исследований

На процесс солюбилизации существенное влияние оказывают гидрофильно-гидрофобные (липофильно-липофобные) свойства как солюбилизируемого вещества, так и солюбилизатора.
В экспериментах скорость и степень растворения органических загрязнений с поверхности алмазов определялись весовым методом. Органические вещества экстрагировались из раствора и с поверхности минералов, после чего рассчитывалось общее количество и эффективность процессов отмывки (обезжиривания) [81].
Предварительная оценка состояния поверхности алмазов проводилась визуально, с использованием фотографирования под микроскопом.
Физико-химические свойства эмульсий и липкого состава определялись следующими методами:
-	плотность эмульсий определена денсиметрическим методом с применением набора ареометров;
- оптическая плотность эмульсий определена с использованием фотоэлектрического колориметра
· вязкость эмульсии - с использованием ротационного вискозиметра;
· температура вспышки и воспламенения в открытом тигле, температура самовоспламенения определены в аккредитованной независимой испытательной лаборатории пожаро-взрывобезопасности ООО «НПО ПОЖЦЕНТР» (НИЛ ПВБ) в соответствии с ГОСТ 12.1.044-89 (ИСО 4589-84);
	Прочность жирового покрытия оценивали по изменению пенетрации (плотность – твердость). Определение пенетрации проводили по стандартной методике на пенетрометре марки ЛП [85].
При обработке результатов исследований применялся стандартный математический аппарат, изложенный в работах [7,40].
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Основная задача экспериментальных исследований заключалась в разработке оптимальных соотношений компонентов композиционного состава эмульсии и схемы ее применения для условий цеха доводки ОФ №3 Мирнинского ГОКа.
Методика приготовления эмульсии состояла во взвешивании необходимых масс нефтепродуктов и ПАВ и, при необходимости,  активирующих добавок. После этого смесь встряхивали в течение определенного времени при комнатной температуре (~220С), переливали в термостойкий стакан и подогревали на водяной бане до 50 – 600С. Затем готовили водный раствор ПАВ с исследуемой процентной концентрацией, для чего необходимое количество вещества растворяли в 100 мл горячей воды (60 – 650С).
Для получения эмульсии к соляровому маслу приливали раствор ПАВ в определенном соотношении (по объему); полученная смесь при перемешивании образует эмульсию, которая быстро расслаивается, поэтому при ее использовании необходимо предварительное перемешивание. Эмульсия, приготовленная по данной методике, характеризовалась вязкостью при 20оС от 3 до 6 сСт и почти полным отсутствием запаха.
Алмазы для данного этапа исследований отбирались с изначально гидрофильной поверхностью (нефлотируемые) с использованием метода беспенной флотации и прибора Глембоцкого. После обработки жировой мазью изначально гидрофильная поверхность алмазов становилась гидрофобной. После эмульсионной обработки мазь отмывалась с поверхности кристаллов и поверхность кристаллов вновь становилась гидрофильной. После окончания отдельного опыта  алмазы вновь обрабатывалась жировой мазью и использовались в последующих экспериментах. 
При проведении экспериментальных исследований в подогретую на водяной бане до 55 – 600С эмульсию при постоянном перемешивании (средней интенсивности) помещали исследуемые алмазы, покрытые жировой мазью. Отмывка алмазов проводилась в течение определенного времени при перемешивании, после чего жидкую фазу сливали. Затем в эту же емкость с оставшимися алмазами наливали подогретый до 55 - 60оС водный раствор ПАВ, смесь перемешивали 10 – 20с и сливали жидкую фазу. После перечисленных операций проводилась окончательная отмывка алмазов теплой водой при  температуре 20 – 45оС.
После отмывки алмазы высушивали при температуре 300 – 4000С и оценивали качество чистоты их поверхности. 
При проведении технологических исследований применялись  стандартные методики, изложенные в работах [7,8,74]. Для обработки результатов применялся общепринятый математический аппарат [7,40].
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1.  Выбран перечень объектов исследований, включающий процессы обезжиривания и обогащения черновых алмазосодержащих концентратов, а также перечень предметов исследований, включающий черновые алмазосодержащие концентраты; концентраты и хвосты рентгенолюминесцентной сепарации; природные алмазы, извлеченные из концентратов и хвостов липкостной сепарации; жировое покрытие; водно-органические эмульсии и их компоненты.
2. Для проведения комплексных исследований состава поверхности алмазов, их люминесцентных и гидрофильно-гидрофобные свойств использованы современные методы анализа: рентгено-фотоэлектронная спектроскопия, инфракрасная и ультрафиолетовая спектрофотометрия.
3. Для проведения комплексных исследований физико-химических свойствах эмульсий и липкого состава использованы специальные  методы анализа.  Оптическая плотность эмульсий определена с использованием фотоэлектрического колориметра на различных длинах волн. Плотность эмульсий – с использованием денсиметрического метода с применением набора ареометров. Вязкость эмульсии - с использованием ротационного вискозиметра.
4. В лабораторных условиях на первых этапах исследований применен способ определения степени чистоты поверхности алмазов и их гидрофобно-гирофильных свойств, заключающийся в измерении степени загрязнения поверхности алмазов гидрофобной жировой мазью, реализуемый  на контактном  приборе Глембоцкого.
5. Для проведения технологических исследований использованы стандартные методы приготовления водоэмульсионных составов, отмывки алмазов черновых концентратов, сушки, рассева, люминесцентной и рентгено-люминесцентной сепарации, ручной разборки. Для обработки результатов исследований применялся общепринятый математический аппарат.



ГЛАВА 3. ВЫБОР И ОБОСНОВАНИЕ КОМПОЗИЦИОННОГО СОСТАВА ЭМУЛЬСИИ И ТЕХНОЛОГИИ ОБЕЗЖИРИВАНИЯ АЛМАЗОВ В КОНЦЕНТРАТАХ ЛИПКОСТНОЙ СЕПАРАЦИИ

Разрабатываемая водоэмульсионная технология отмывки алмазов в концентратах липкостной сепарации от труднорастворимых компонентов жировой мази предполагает использование солюбилизационного механизма коллоидного растворения с использованием водной эмульсии углеводородного компонента (органического растворителя) и ПАВ. Представленные в настоящей главе материалы обосновывают композиционный состав эмульсии.

3.1	Физико-химические характеристики компонентов жировой мази и продуктов ее термолиза

Важным фактором при взаимодействии алмазов с жировым покрытием являются физико-химические свойства применяемых мазей. Основными компонентами жировой мази, применяемой на предприятиях АК «АЛРОСА» при извлечении алмазов методом липкостной сепарации, являются (масс. %): петролатум - 60÷85, октол - 15÷20, индустриальное масло И-40 - 5÷35.
Петролатум - смесь твёрдого парафина с высоковязким маслом нефтяным [80]. Петролатум выделяют при депарафинизации авиационных масел и используют для приготовления смазок, технического вазелина, косметических мазей и пр. Для приготовления жировой мази с целью использования для выделения алмазосодержащих концентратов чаще всего применяют петролатум марки ПС (ТУ 38.401166-90). Состав петролатума, основного компонента жировой мази, предопределяет ее классификацию как нефтепродукта, который по своим свойствам практически не растворим как в воде, так и в стандартных растворителях (табл. 3.1).
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Таблица 3.1. - Физико-химические характеристики петролатума ПС, используемого для приготовления жировой мази
	№ п/п
	Наименование показателя
	[bookmark: _Toc281131500][bookmark: _Toc281141262]Норма по ТУ 38.401166-90
	[bookmark: _Toc281131501][bookmark: _Toc281141263]Фактическое значение

	1
	[bookmark: _Toc281131502][bookmark: _Toc281141264]Цвет
	от св.-коричн. до коричневого
	коричневого цвета

	2
	Температура каплепадения, ºС, не ниже
	55
	63

	3
	Испытание коррозионного воздействия на металлы
	выдерживает
	выдерживает

	4
	Кислотное число, мг КОН/1 г петр., не более
	0,1
	0,0

	5
	Содержание водорастворимых кислот и щелочей
	отсутствует
	отсутствует

	6
	Массовая доля механических примесей, %, не более
	0,04
	0,01

	7
	Массовая доля воды, %, не более
	следы
	следы

	8
	Массовая доля серы, %, не больше
	1.00
	0,41

	9
	Содержание фенола и крезола, мг/дм3, не более
	40
	0

	10
	Температура вспышки, опред. в открытом тигле, ºС, не ниже
	240
	270

	11
	Пенетрация, 01 мм, не более
	70
	23



Октол представляет собой смесь полимеров изобутилена, бутена-1 и бутена-2 с преобладанием изобутиленовых звеньев [80]. Наличие бутена-1 и бутена-2 в смеси с полимерами изобутилена придают октолу высокие гидрофобные свойства. Октол имеет следующие свойства: кинематическая вязкость при 100оС – 75-115 сСт, молекулярная масса - 700-1500.
Введение октола повышает гидрофобность липкого состава с одновременным улучшением адгезионных свойств и за счет этого усиливается сила взаимодействия жировой мази, алмазов и сопутствующих гидрофобных минералов. Однако эти свойства усложняют процесс отмывки алмазосодержащих концентратов от жировой мази.
Индустриальные масла являются одной из добавок, регулирующих такие свойства жировой мази, как липкость, способность к отмывке, способность к эмульгированию, стабильность и вязкость [80]. Перечисленные свойства индустриальных масел препятствуют образованию стойких эмульсий с водой, способствуют фильтрации.
В состав жировой мази в зависимости от требований технологического процесса могут дополнительно вводиться масла различной номенклатуры с различными свойствами.
[bookmark: _Toc281141265]В группу масел общего назначения входят нефтяные масла без присадок и с присадками (легированные) вязкостью при 50°С от 22 до 190 сСт, получаемые из малосернистых и сернистых нефтей. В группу легированных масел включены масла с определенным комплексом свойств, обеспечивающих универсальность их применения [81]. 
Масла И-5А, И-8А — дистиллятные, из малосернистых и сернистых нефтей селективной очистки. Масла И-20А, И-З0А, И-40А, И-50А - дистиллятные или смесь дистиллятного с остаточным из сернистых и малосернистых нефтей селективной очистки. Разнообразие марок индустриальных масел и, соответственно, разнообразие их свойств оказывают значительное влияние на адгезионную способность жировой мази, силу ее взаимодействия с извлекаемыми минералами и эффективность последующего ее удаления с поверхности алмазосодержащего концентрата.
Процесс высокотемпературной сушки черновых алмазосодержащих концентратов сопровождается воздействием относительно высоких температур (до 4000С). В этих условиях происходят процессы преобразования фазового состава нефтяного сырья, которые называют термолизом, или крекингом [5,46]. 
Термолиз нефтяного сырья в жидкой фазе протекает через последовательные или параллельно-последовательные стадии образования и расходования промежуточных продуктов уплотнения по схеме: легкие масла → полициклические ароматические углеводороды → смолы → асфальтены → карбены → карбоиды → кокс [5,19]. При этом на каждой стадии образуются газы и менее низкомолекулярные жидкие продукты по сравнению с образовавшимися промежуточными продуктами уплотнения. Так, при термолизе смол образуются кроме асфальтенов масла и газы.
Выделяют несколько процессов термолиза, протекающих при различных температурах.
Процесс битумизации — среднетемпературный продолжительный процесс окислительной дегидроконденсации (карбонизации) тяжелых нефтяных остатков (гудронов, асфальтитов деасфальтизации), проводимый при атмосферном давлении и температуре 250…300°С.
Коксование — длительный процесс термолиза тяжелых остатков или ароматизированных высококипящих дистиллятов при не высоком давлении и температуре 470-5400С. Побочные продукты коксования — малоценный газ, бензины низкого качества и газойли.
Термический крекинг протекает при температуре 300-350°С, в основном по радикально-цепному механизму с разрывом связей С—С в молекулах парафиновых (С5 и выше), нафтеновых, алкилароматических и высококипящих непредельных углеводородов нефтяного сырья и связи С—H в низкомолекулярных парафиновых и др. углеводородах. Одновременно с разрывом связей происходят реакции полимеризации (непредельные и циклопарафиновые углеводороды) и конденсации (циклизации; непредельные, нафтено- и алкилароматические и др. углеводороды), приводящие к образованию высококипящего смолисто-асфальтенового крекинг-остатка и кокса [19,46].

3.2. Исследование поверхностных свойств алмазов и анализ причин потерь алмазов при доводке концентратов липкостной сепарации

Сила адгезии жировой мази к поверхности минералов во многом зависит от их поверхностных свойств. Низкая загрязненность алмазосодержащих концентратов липкостной сепарации жировой мазью достигается при резком различии в гидрофобных свойствах алмазов и сопутствующих минералов. В случае, когда кроме алмазов ярко выраженными гидрофобными свойствами обладает ряд сопутствующих минералов, степень загрязнения алмазосодержащих концентратов жировой мазью резко возрастает. 
Вещественный состав перерабатываемого алмазосодержащего сырья предопределяет количество гидрофобных минералов, сопутствующих алмазным кристаллам, и степень загрязнения алмазосодержащего концентрата жировой мазью.
На данном этапе исследования проводились исследования плотности и состава поверхностной пленки на алмазах, образующейся в процессе их термической обработки. Задача данного этапа исследований заключалась в оценке конечной чистоты поверхности алмазных кристаллов после последовательных операций их обработки жировой мазью, применяемой в процессе липкостной сепарации, и последующей отмывки от нее по различным технологиям. Процесс термолиза органических соединений включает протекание субпроцессов испарения легкокипящих компонентов и дегидрирования предельных и непредельных соединений. Продуктами термолиза являются смолистые труднорастворимые органические соединения ряда асфальтенов и в конечном случае кокс  или аморфный углерод. 
Согласно представленной схеме на рис. 3.1 исходные кристаллы алмазов последовательно обрабатывались жировой мазью, отмывались от нее одним из исследуемых способов и подвергались термообработке при температуре 350°С. 



Снятие ИК-спектра
Снятие УФ-спектра

Исходные алмазные кристаллы
Обработка кристаллов жировой мазью
Отмывка кристаллов от жировой мази раствором кальцинированной соды
Сушка при t=3500C
Снятие ИК-спектра, УФ-спектра

Рис. 3.1. Принципиальная схема исследований поверхности алмазных кристаллов с использованием метода ИК- и УФ-спектрофотометрии


Каждый из перечисленных этапов исследований сопровождался фотографированием образца и снятием ИК-спектра с его поверхности.
Природные алмазы были обработаны жировой мазью, отмыты и термически обработаны при температуре 3500С согласно условиям промышленного процесса, применяемого на ОФ №3 Мирнинского ГОКа. В тех же условиях была проведена обработка непосредственно жировой мази. На фотографиях рис. 3.2 было отчетливо видно, что на исходной поверхности тиглей при нагревании жировой мази образуется непрозрачная черная пленка. В случае добавки соды пленка выглядит частично нарушенной и  отличается более серым цветом. 
На цветных фотографиях алмаза (рис. 3.3) видно, что алмаз, отмытый с использованием горячей воды или горячего раствора соды, в процессе высокотемпературной сушки полностью покрылся непрозрачной черно-коричневой пленкой. Визуально выявленные отличия в цвете пленки могут быть объяснены различной интенсивностью термолиза. При термообработке мази в тигле интенсивность теплопередачи существенно выше, чем при термообработке алмаза, что при той же продолжительности процесса обеспечивает более полное и глубокое протекание субпроцессов термолиза.
Анализ УФ-спектров показал следующее. В области длин волн 300 – 600 нм поглощение светового излучения увеличивается пропорционально продолжительности термообработки. В области  длин волн 600 - 900 нм жировая мазь оптически непрозрачна как в исходном виде, так и после термообработки (рис.3.4). 
Следовательно, процесс термолиза компонентов жировой мази приведет к снижению интенсивности УФ-излучения от алмазов и, как следствие, к уменьшению контрастности свойств алмазов и сопутствующих минералов. 
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	1). Результат нагрева жировой мази
	3). Результат нагрева жировой мази в смеси с водой
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	2). Результат нагрева жировой мази с содой
	4). Результат нагрева жировой мази в смеси с содой и водой

	
	

	Рис. 3.2.  – Результаты термолиза  исследуемых образцов жировой мази
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Рис.3.3. Внешний вид алмазов после отмывки (а) и термической сушки (б)

Сопоставление УФ-спектров поглощения и интенсивности люминесценции, представленных на рис. 3.4 и 3.5, подтверждает гипотезу влияния процесса термолиза компонентов жировой мази на люминесцирующую способность алмазов.  Как видно из рис.3.5, интервал люминесценции кристаллов алмазов лежит в области длин волн 400 – 550 нм. Именно в этом диапазоне частот наблюдается интенсивное снижение пропускающей способности компонентов жировой мази при ее термолизе.
Инфракрасный спектральный анализ показал, что после нагрева жировой мази до 3500С интенсивность поглощения ИК-излучения вещества увеличивается. Характер изменения ИК-спектров, представленных на рис.3.6, показывает, что обработка исходной поверхности кристалла алмаза жировой мазью и ее термолиз привели к появлению на нем малорастворимых соединений класса асфальтенов. 
Асфальтеновые молекулы представляют собой полициклическую ароматическую сильно конденсированную систему с короткими алифатическими цепями в качестве заместителей ароматического ядра; среди циклических структурных элементов молекулы, наряду с карбоциклами, присутствуют также пяти- и шестичленные гетероциклы, идентифицированных по совокупности пиков поглощения  при  волновых  числах  680,  1376,  1462,  2851, 2921, 3050 см-1 [46,68]. 
Отмывка поверхности алмаза горячим раствором кальцинированной соды лишь частично снизила коэффициент поглощения, что свидетельствует о неполной отмывке поверхности.
Непрозрачная в области УФ-диапазона органическая пленка снижает люминесцирующую способность алмазов как вследствие ослабления внешнего сигнала, так и вследствие ослабления люминесцентного сигнала самого алмаза. Это увеличивает вероятность потери кристаллов с хвостами как ЛС (в большей степени), так РЛС (в меньшей степени). 
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Рис.3.4. УФ–спектр поглощения поверхностной пленки жировой мази  на алмазе до (1) и после (2) процесса термообработки (3500С)
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Рис. 3.5. Спектр люминесценции алмаза с чистой поверхностью (1) и после нанесения и термической обработки жировой  мази (2)
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Рис.3.6. ИК-спектры поверхности кристалла алмаза: 1- исходный кристалл; 2 – с нанесенной мазью после сушки, 3 – после отмывки раствором кальцинированной соды


Такие выводы подтверждаются результатами технологических исследований на лабораторном сепараторе (табл.3.2), согласно которым алмазы с жировым слоем без операции отмывки перед операцией сушки теряются на 81,3% с хвостами РЛС

Таблица.3.2. - Результаты срабатывания детектора РЛС при прохождении пробы алмазов
	Кристаллы алмаза
	Интенсивность  свечения, имп./с
	Вероятность извлечения,%

	
	измеренная
	пороговое значение
	в концентрат
	в хвосты

	До липкостной сепарации
	440-720
	450
	99,5
	0,5

	С жировым слоем без отмывки
	150-250
	450
	18,7
	81,3

	С жировым слоем с содовой отмывкой
	230-650
	450
	66,5
	33,5



Так, у кристаллов алмаза, содержащихся в концентрате липкостной сепарации, после сушки при 3500С в 3 раза снижается интенсивность люминесценции и они извлекаются РЛС лишь на 18,7%. Отмывка концентрата по содовой технологии ведет лишь к частичному восстановлению интенсивности сигнала люминесценции и недопустимо низкому извлечению алмазов в концентрат РЛС (66,5%).
Таким образом, в результате проведенных исследований показано, что потери алмазов в процессе доводки термически обработанных концентратов липкостной сепарации методом РЛС обусловлены присутствием на их поверхности продуктов термолиза компонентов жировой мази, существующих  в виде интенсивно поглощающих УФ-излучение пленок, значительно снижающих интенсивность сигнала люминесценции алмазов.

[bookmark: _Toc285098864]3.3. Обоснование способа и выбор компонентного состава эмульсии для обезжиривания поверхности алмазов 

Результатами оценки качества поверхности алмазов было установлено, что без отмывки алмазных кристаллов от жировой мази невозможно достичь интенсивного сигнала люминесценции и обеспечить извлечение алмазов из черновых концентратов методами ЛС и РЛС  (раздел 3.1).
Поскольку основные составляющие жировой мази являются нерастворимыми в воде техническими нефтепродуктами, для их удаления нами был выбран эмульсионный метод, предусматривающий использование в качестве органического компонента эмульсии смеси растворителя с ПАВ, которая обладает двойным действием, состоящим в переводе (растворении) компонентов жировой мази в масляную фазу эмульсии и последующем растворении их смеси в воде вследствие протекания солюбилизации подвижной органической фазы раствором ПАВ.
Поэтому в качестве растворителя компонентов жировой мази в последующих экспериментах были выбраны органические вещества, отличающиеся вязкостью и температурой воспламенения: дизельное топливо, вазелин, керосин, индустриальное масло. Данный выбор компонентов обусловлен их высокой растворяющей способностью при низких температурах по отношению к жирам, в т.ч. к парафинам, доступностью, низкой стоимостью и широким спектром свойств указанных компонентов.
Дизельное топливо (солярка, соляровое масло) представляет собой нефтепродукт, являющийся результатом перегонки нефти. Смешивание гидроочищенных и прямогонных фракций в определенных пропорциях (компаундирование) определяет конкретную марку солярки. При перегонке нефти могут получаться три марки дизельного топлива: Л (летнее дизельное топливо) - для температуры выше 0°С; З (зимнее) для температуры до -20 ÷ -30°С; А (арктическое) для самых низких температур, до -50°С.
Летнее дизельное топливо (плотность не более 860 кг/м³, температура вспышки 62°C, температура застывания -5°C) получается смешением прямогонных, гидроочищенных и вторичного происхождения углеводородных фракций с температурой вскипания 180÷360°C.
[bookmark: _Toc281141269]Вазелин технический ВТВ-1 – консервационная смазка, нефтяное масло, загущенное церезином и парафином, содержит антикоррозионную и адгезионную присадки. Основные эксплуатационные характеристики вазелина: высокие водостойкость, адгезионные и консервационные свойства, хорошая морозостойкость.
Керосин – смесь углеводородов, выкипающая в интервале температур 110÷320°С. Плотность 0,78÷0,85 г/см³, теплота сгорания около 43 МДж/кг. Получают дистилляцией нефти или крекингом тяжелых нефтепродуктов. 
Индустриальное масло И-8 - нефтяные масла без присадок и с присадками вязкостью при 50°С от 10 до 50 сСт, получаемые из малосернистых и сернистых нефтей.
Сводные характеристики продуктов нефтепереработки, выбранных для исследований в качестве углеводородной основы разрабатываемой эмульсии, представлены в табл. 3.3.
В композиционный состав разрабатываемой эмульсии для отмывки липкого состава добавлялись коллоидные ПАВ, обладающие способностью к мицеллообразованию и обеспечивающие процесс солюбилизации органической фазы. 
Коллоидными называют такие ПАВ, молекулы которых способны образовывать мицеллы – агрегаты из десятков молекул ПАВ. Коллоидные ПАВ находятся в трех различных состояниях: на поверхности раздела фаз в виде адсорбционного слоя, в качестве истинного раствора и в составе мицелл, которые образуют коллоидный раствор. 
[bookmark: _Ref281378956]Таблица 3.3. - Характеристика углеводородных компонентов, рекомендованных к экспериментальным исследованиям
	
Нефтепродукт
	Вязкость кинематич. 
сСт /Т
	Плотность при 20оС, г/см3
	Температура самовоспл. паров, оС

	Дизельное топливо ДТ (летнее)
	 3 – 6 / 20оС
	0,860
	300

	Керосин
	1,3 – 1,8/ 20оС
	0,820
	380

	Вазелин медицинский
	5 – 8,5 / 50оС
	0,880
	362

	Индустриальное масло И-8
	10– 50 / 50оС
	0,800
	595-630°


Водные растворы коллоидных ПАВ обладают моющим действием, под которым подразумевается совокупность коллоидно-химических процессов, которые приводят к удалению загрязнений с различных поверхностей и удержанию этих загрязнений в растворе. 
Стадии реализуемого способа водоэмудьсионной очистки показаны на рис. 3.7. 
Первая стадия (А) - это адсорбция на поверхности алмаза эмульсии, когда происходит контакт углеводородного компонента эмульсии с вязкими компонентами жировой мази.
На второй стадии (Б) происходит растворение загрязнений в углеводородном компоненте эмульсии. 
На третьей стадии (В) происходит формирование капель эмульсии с растворенными в ней загрязнениями. Сформированные капли десорбируются с поверхности алмаза и диспергируются в объеме жидкой фазы (стадия Г) Стадии Б,В,Г интенсифицируются в присутствии ПАВ.
[bookmark: _Toc281141275][bookmark: _Toc285098874]Активация действия эмульсии с использованием ПАВ возможна методом механического воздействия, который усиливает диспергирующее действие ПАВ. 
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[bookmark: _Toc281141274]
Рис. 3.7. Стадии действия эмульсии: А – адсорбция эмульсии (1) на алмазе (2); Б – растворение вязких компонентов жировой мази (3) в эмульсии (4); В –каплеобразование подвижной фазы насыщенной эмульсии (5); Г - преодоление адгезии и диспергирование капель насыщенной эмульсии (6) с поверхности алмаза 



Под действием ПАВ адгезия подвижных капель эмульсии увеличивается, что способствует их удалению их механическим путем при перемешивании. действие коллоидных ПАВ также ощутимо на конечной стадии моющего действия, поскольку способствует стабилизации мицелл и микрокапель загрязнений в жидкой среде и в предотвращении их возможного повторного закрепления на поверхности алмаза.
В случае жидких жировых загрязнений происходит самопроизвольное диспергирование до мелких капель, когда дисперсная система является лиофильной. Капли масляных загрязнений образуют прямую эмульсию масло - вода, а адсорбционные слои ПАВ способствуют удержанию их в водной среде. Кроме того, особенно для лиофобных систем, масляные загрязнения удерживаются в объеме водной среды за счет солюбилизации. Коллоидные ПАВ являются еще и пенообразователями. К пузырькам пен прилипают частицы загрязнений, которые удерживают их в растворе, затем происходит флотационное всплытие пузырьков.
В целом именно на третьей стадии моющего действия в полной мере проявляются объемные свойства растворов коллоидных ПАВ. При очистке от жирового загрязнения его следует рассматривать как неполярный компонент в трехкомпонентной системе. С учетом ранее рассмотренных особенностей ПАВ применительно к условиям процесса очистки алмазосодержащих концентратов липкостной сепарации от жировой мази для последующих экспериментальных исследований были выбраны следующие группы наиболее распространенных и дешевых коллоидных ПАВ:
-	анионактивный – алкилсульфат натрия;
-	неионогенный – оксиэтилированный алкилфенол ОП-7;
-	моющее техническое средство «ТЕМП-100Д» 
В состав ПАВ «ТЕМП-100Д» входят: синтанол ДС-10 или ДТ-7 – 1,5%, оксифос или эстефат – 0,5%, тринатрийфосфат – 20% (или динатрийфосфат – 25%), триполифосфат натрия – 15%, метасиликат натрия – 10%, карбонат натрия – 26%, сульфат натрия – до 100%), 
Данное средство хорошо зарекомендовало себя как при очистке поверхностей от асфальтобитумных, парафинистых загрязнений, так и очистке поверхностей от минеральных отложений.
3.4.	Экспериментальное обоснование технологического режима водоэмульсионной очистки алмазов

Разработанный метод предполагает двух или трехстадиальную  отмывку алмазосодержащего концентрата от липкого состава.
Стадия 1: осуществляется взаимодействие водно-органической эмульсии с алмазосодержащего концентратом при температуре 40 ÷ 60оС. Липкий состав переходит в углеводородную фазу, т.е. растворяется в ней.
Стадия 2: осуществляется конечная промывка концентрата в растворе ПАВ (при добавлении значительного количества воды в эмульсию, в 10-20 раз превышающего объем всей системы, происходит инверсия эмульсии вода/масло в тип масло/вода; поверхностно-активное вещество стремится перейти в новый объем водной фазы и увлекает в нее аполярной частью молекулы смеси углеводородного масла и мази).
После отмывки целесообразно проводить ополаскивание алмазов горячей водой (стадия 3).
Последовательность операций приготовления эмульсии при исследовании закономерностей первой стадии отмывки алмазов от липкого состава состояла в следующем. В цилиндр наливали определенное количество (по массе) исследуемого органического растворителя, затем к нему добавляли раствор ПАВ с заданной концентрацией. Полученную смесь встряхивали в течение заданного времени при комнатной температуре (20 ºС), переливали в термостойкий стакан и подогревали до требуемой температуры. В полученную эмульсию с температурой 20 ÷ 60ºС при постоянном перемешивании помещали алмазы заданной массы, покрытые слоем жировой мази (также заданной массы).
Отмывку алмазов в эмульсии проводили в течение трех минут при постоянном перемешивании, после чего жидкую фазу сливали. Выбранная продолжительность отмывки обеспечивает максимальную степень удаления кристаллов от мази в исследуемых растворителях.
В табл. 3.4 представлены результаты лабораторных экспериментальных исследований по отмывке поверхности алмазов в черновых концентратах от компонентов жировой мази в эмульсиях на основе различных органических растворителей при изменении содержания в них ПАВ и температуры.
Из приведенных в табл. 3.4 данных видно, что максимальная скорость растворения мази в эмульсии керосина при температуре 50 ÷ 60ºС составляет 0,64 мг/гс.

Таблица 3.4 - Влияние типа растворителя, концентрации алкилсульфата натрия (ПАВ) и температуры эмульсии на скорость отмывки жировой мази
	№ п/п
	Тип органич. растворителя
	Концентрация ПАВ в органич. растворителе, %
	Скорость отмывки мази, мг/гс

	
	Керосин
	
	20ºC
	30ºC
	40ºC
	50ºC
	60ºC

	1
	
	0,0
	0,02
	0,10
	0,15
	
	

	2
	
	0,5
	0,04
	0,12
	0,20
	0,23
	0,24

	3
	
	1,0
	0,04
	0,12
	0,21
	0,25
	0,28

	4
	
	1,5
	0,05
	0,14
	0,25
	0,30
	0,34

	5
	
	2,0
	0,07
	0,15
	0,30
	0,38
	0,42

	6
	
	2,5
	0,11
	0,21
	0,50
	0,61
	0,63

	7
	
	3,0
	0,12
	0,23
	0,50
	0,62
	0,64

	8
	
	5,0
	0,10
	0,20
	0,40
	0,55
	0,62

	9
	
	7,5
	0,08
	0,18
	0,37
	0,45
	0,50

	
	Дизельное топливо
	
	20ºC
	30ºC
	40ºC
	50ºC
	60ºC

	1
	
	0,0
	0,10
	0,23
	0,30
	
	

	2
	
	0,5
	0,14
	0,24
	0,38
	0,42
	0,44

	3
	
	1,0
	0,15
	0,40
	0,61
	0,68
	0,72

	4
	
	1,5
	0,18
	0,50
	0,76
	0,85
	0,90

	5
	
	2,0
	0,21
	0,57
	0,90
	1,00
	1,10

	6
	
	2,5
	0,25
	0,61
	0,95
	1,15
	1,20

	7
	
	3,0
	0,27
	0,61
	0,97
	1,20
	1,20

	8
	
	5,0
	0,27
	0,57
	0,90
	1,15
	1,21

	9
	
	7,5
	0,26
	0,55
	0,88
	1,17
	1,19

	
	Минеральное масло И-80
	
	20ºC
	30ºC
	40ºC
	50ºC
	60ºC

	1
	
	0,0
	0,01
	0,03
	0,03
	
	

	2
	
	0,5
	0,01
	0,03
	0,05
	0,07
	0,09

	3
	
	1,0
	0,01
	0,04
	0,06
	0,07
	0,10

	4
	
	1,5
	0,02
	0,05
	0,08
	0,10
	0,11

	5
	
	2,0
	0,03
	0,08
	0,1
	0,12
	0,15

	6
	
	2,5
	0,04
	0,10
	0,15
	0,18
	0,19

	7
	
	3,0
	0,05
	0,12
	0,19
	0,22
	0,24

	8
	
	5,0
	0,06
	0,14
	0,21
	0,26
	0,27

	9
	
	7,5
	0,08
	0,17
	0,21
	0,27
	0,28

	
	Вазелиновое масло
	
	20ºC
	30ºC
	40ºC
	50ºC
	60ºC

	1
	
	0,0
	0,01
	0,05
	0,05
	
	

	2
	
	0,5
	0,02
	0,06
	0,10
	0,14
	0,15

	3
	
	1,0
	0,02
	0,06
	0,11
	0,15
	0,18

	4
	
	1,5
	0,03
	0,07
	0,15
	0,17
	0,19

	5
	
	2,0
	0,05
	0,10
	0,20
	0,25
	0,28

	6
	
	2,5
	0,07
	0,12
	0,35
	0,47
	0,50

	7
	
	3,0
	0,08
	0,15
	0,41
	0,52
	0,54

	8
	
	5,0
	0,09
	0,15
	0,40
	0,55
	0,54

	9
	
	7,5
	0,09
	0,17
	0,41
	0,55
	0,53



Эмульсии, использующие в качестве углеводородной основы мази: минеральное масло И-8, или вазелиновое масло, при температуре 50 ÷ 60ºС обладают меньшим эффектом растворения жировой мази (скорость отмывки 0,28 и 0,55 мг/гc соответственно) по сравнению с эмульсией, приготовленной в тех же условиях на основе керосина. 
Максимальная скорость растворения мази, равная 1,21 мг/гс, наблюдалась при использовании эмульсии на основе дизельного топлива.
Результаты исследований показали закономерность увеличения скорости отмывки компонентов жировой мази при росте температуры, что характерно для солюбилизационного механизма процесса (рис.3.8а,б). Оптимальная температура для приготовления и использования эмульсии лежит в области 50-600С.
Результаты исследований показали, что наиболее эффективной основой является дизельное топливо (рис.3.8), что связано с наибольшим химическим сродством его с применяемой жировой мазью. 
В процессе экспериментов установлено, что увеличение концентрации ПАВ в органическом растворителе более 5% (рис. 3.9) не способствует  повышению скорости отмывки мази.
Наибольшая  скорость отмывки мази при использовании в качестве растворителя дизтоплива была достигнута при массовой поле в смеси моющего средства «ТЕМП-100Д» от  3 до 5% (рис.3.9).
Оценка точности измерений и адекватности выводов проводилась на основе анализа коэффициентов детерминированности аппроксимирующих зависимостей к экспериментальным данным. Расчет коэффициента детерминированности производился по уравнению:
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Рис. 3.8. Влияние температуры эмульсии на скорость отмывки мази водно-органической эмульсией при использовании  в качестве ПАВ алкилсульфаната натрия (а) и «ТЕМП-100Д» (б) и в качестве растворителя: 1 – керосин; 2 – дизтопливо; 3 – минеральное масло; 4 – вазелиновое масло
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Рис. 3.9. Влияние массовой доли алкилсульфата (а) и ПАВ «ТЕМП-100Д» (б) в эмульсии на основе дизельного топлива на скорость отмывки мази при температуре: 1 – 200С; 2 – 300С; 3 – 400С; 4 –500С; 5 – 600С

где Уi – значения функции; Fi – ожидание функции,  
Результаты корреляционного анализа показали, что все аппроксимирующие зависимости адекватно описывают массив экспериментальных данных. Так, для зависимостей скорости отмывки мази от доли ПАВ в составе эмульсии (рис.3.9б) значения коэффициента детерминации составили от 0,95 до 0,96 (табл.3.5). Для других зависимостей (рис.3.8, 3.9) значения коэффициента детерминации не снижались менее 0,92.

Таблица 3.5. - Результаты корреляционного анализа связи между скоростью отмывки мази (Y) и доли ПАВ в составе эмульсии (Х) (рис.3.9)
	№ 
	Уравнение аппроксимирующей функции
	К-т детермини-рованности, R2

	1
	Y = 0,0019X3 - 0,0308X2 + 0,1596X + 0,1139
	0,95

	2
	Y = -0,0141X3 + 0,0391X2 + 0,3053X + 0,2103
	0,96

	3
	Y = -0,0126X3 + 0,0071X2 + 0,4581X + 0,2932
	0,96

	4
	Y = -0,0196X3 + 0,0713X2 + 0,4315X + 0,3119
	0,95

	5
	Y = -0,0173X3 + 0,0503X2 + 0,493X + 0,3307
	0,96



На основании результатов данных исследований моющее средство «ТЕМП-100Д» было заложено в композиционный состав разрабатываемой эмульсии как ПАВ, обеспечивающее наибольшую скорость обезжиривания алмазов в черновых концентратах липкостной сепарации.
Анализ экспериментальных данных показывает, что наибольшая скорость отмывки жировой мази как без использования ПАВ (чистый органический растворитель), так и с использованием анионного ПАВ (алкилсульфата натрия) в качестве добавки к органическому растворителю была получена при использовании в качестве растворителя дизельного топлива. Скорость отмывки мази в дизельном топливе (без добавок) при температуре 40ºС составляет 0,3 мг/м2с; в керосине – 0,15 мг/гс; в вазелиновом масле – 0,05 мг/ м2с; в минеральном масле – 0,03 мг/гс;
Скорость отмывки мази в дизельном топливе с 3%-ной добавкой анионного ПАВ при температуре 50ºС составляет 1,2 мг/гс; в керосине – 0,62 мг/гс; в вазелиновом масле – 0,52 мг/гс; в минеральном масле – 0,22 мг/гс.
В связи с этим дальнейшие эксперименты по выбору наиболее эффективной составляющей (добавки) к эмульсии из коллоидных ПАВ: (анионактивного алкилсульфата натрия, неионогенного оксиэтилированного алкилфенола ОП-7 и моющего технического средства «ТЕМП-100Д») были проведены с использованием в качестве углеводородной  основы эмульсии дизельного топлива.
Из данных, представленных в табл. 3.6 и 3.7, видно, что наиболее высокая скорость отмывки мази наблюдается при использовании моющего технического средства «ТЕМП-100Д». 

Таблица 3.6. – Влияние концентрации  оксиэтилированного алкифенола ОП-7 в эмульсии на основе дизельного топлива и температуры на скорость отмывки жировой мази
	№ п/п
	Концентрация ОП-7 в растворителе, %
	Скорость отмывки мази, мг/гс

	
	
	20ºC
	30ºC
	40ºC
	50ºC
	60ºC

	1
	0,0
	0,10
	0,23
	0,30
	
	

	2
	0,5
	0,11
	0,2
	0,33
	0,35
	0,4

	3
	1,0
	0,11
	0,24
	0,40
	0,48
	0,52

	4
	1,5
	0,12
	0,30
	0,46
	0,55
	0,55

	5
	2,0
	0,12
	0,33
	0,50
	0,60
	0,61

	6
	2,5
	0,14
	0,35
	0,51
	0,65
	0,65

	7
	3,0
	0,15
	0,37
	0,54
	0,70
	0,71

	8
	5,0
	0,16
	0,40
	0,57
	0,65
	0,67

	9
	7,5
	0,15
	0,38
	0,55
	0,67
	0,70



Так, например, применение композиции органического растворителя (дизельного топлива) и средства «ТЕМП-100Д» более эффективна в сравнении с анионноактивным алкилсульфатом натрия и неионогенным оксиэтилированным алкилфенолом ОП-7 и позволяет повысить скорость отмывки мази в эмульсии (при 50ºС) с 1,2 и 0,7 до 1,75 мг/гс, соответственно (табл.3.6, 3.7).

Таблица 3.7. - Влияние концентрации моющего технического средства «ТЕМП-100Д» (ПАВ) в эмульсии на основе дизельного топлива и температуры на скорость отмывки жировой мази
	№ п/п
	Концентрация ПАВ в растворителе, %
	Скорость отмывки мази, мг/гс

	
	
	20ºC
	30ºC
	40ºC
	50ºC
	60ºC

	1
	0,0
	0,10
	0,23
	0,30
	
	

	2
	0,5
	0,21
	0,32
	0,50
	0,53
	0,61

	3
	1,0
	0,25
	0,56
	0,77
	0,87
	0,93

	4
	1,5
	0,28
	0,74
	0,96
	1,05
	1,11

	5
	2,0
	0,31
	0,87
	1,09
	1,21
	1,28

	6
	2,5
	0,35
	0,95
	1,34
	1,55
	1,61

	7
	3,0
	0,38
	1,12
	1,37
	1,75
	1,85

	8
	5,0
	0,38
	0,95
	1,19
	1,80
	1,89

	9
	7,5
	0,37
	0,95
	0,18
	1,80
	1,83



Таким образом, первую стадию отмывки алмазов от жировой мази необходимо проводить в течение 3 минут в эмульсии с температурой 50 ÷ 60ºС, состоящей из дизельного топлива и моющего средства «ТЕМП-100Д» (3% по массе).
Следующим этапом исследований было определение оптимальной консистенции и режима применения ПАВ во второй стадии отмывки.
Вторая стадия отмывки алмазосодержащего концентрата от липкого состава предполагала использование разбавленных растворов ПАВ (без органических растворителей) для окончательной очистки алмазов. Выбранная технология включала стадию последующего ополаскивания алмазов теплой водой с температурой 30  ÷ 400С.
При установлении наиболее рациональной концентрации ПАВ (моющего средства) в воде была экспериментально определена эффективность применения ранее выбранных ПАВ в составе приготовленной эмульсии (для финальной отмывки поверхности алмазов), эффективность которой оценивалась качеством обезжиривания поверхности кристаллов при варьировании продолжительности операции. Степень чистоты поверхности алмазов определялась на приборе Глембоцкого по способности прилипания пузырька воздуха к поверхности кристаллов. Методика оценки приведена в разделе 2.5.
Согласно методике выполнения лабораторных исследований определены наиболее значимые факторы, влияющие на скорость и полноту отмывки жировой мази с поверхности минералов применением водно-органической эмульсии разработанного композиционного состава.
В табл. 3.8 представлены результаты исследований влияния концентрации ПАВ в воде на эффективность второй стадии отмывки (доочистки) алмазов от жировой мази (первая стадия обработки заключалась в 3-х минутах отмывки эмульсией, состоящей из дизельного топлива и моющего технического средства «ТЕМП-100Д» (3%), из которых видно, что наиболее эффективно в качестве ПАВ является использование добавки «ТЕМП-100Д», которая позволяет при времени отмывки кристаллов 1 ÷ 2,5 минуты восстановить на 90 ÷ 93 % гидрофильность поверхности до исходной. 
Дальнейшие эксперименты выполнялись при постоянном удельном расходе мази и воды на отмывку кристаллов и переменном расходе ПАВ. Полученные результаты показали, что использование более концентрированных растворов ПАВ, чем 1%, незначительно повышает качество и быстроту отмывки кристаллов. Применение ПАВ с концентрацией выше 3% ухудшает качество отмывки. 
Таблица 3.8. - Изменение гидрофильности алмазов (восстановление исходной поверхности алмазов), в зависимости от типа ПАВ, его концентрации и продолжительности отмывки при Т =  50ºС
	№ п/п
	Концентра-ция, %
	Продолжительность обработки, мин

	
	
	1 
	2,5 
	5 
	7,5 
	10 

	Смесь алкилсульфата натрия и оксиэтилированного алкилфенола ОП-7 (1:1)

	1
	0
	15
	25
	30
	30
	34

	2
	0,5
	34
	40
	50
	52
	50

	3
	1,0
	56
	60
	55
	60
	60

	4
	1,5
	70
	73
	74
	72
	73

	5
	3,0
	68
	68
	69
	68
	68

	Моющее техническое средство «ТЕМП-100Д»

	6
	0
	51
	58
	60
	60
	62

	7
	0,5
	70
	80
	78
	80
	80

	8
	1,0
	80
	85
	87
	85
	87

	9
	1,5
	90
	93
	92
	93
	93

	10
	3,0
	84
	85
	86
	86
	86



Поэтому за оптимальную величину концентрации раствора ПАВ в дальнейших исследованиях принимаем 1%. Рациональная продолжительности отмывки кристаллов составила 2,5 минуты. Увеличение продолжительность отмывки не увеличивает гидрофильности поверхности кристаллов (степени очистки их поверхности). 
Анализ полученных результатов показывает, что применение разработанной эмульсии обеспечивает восстановление гидрофильных свойств поверхности алмазов на 90 ÷ 93%, что может быть принято за достигаемую степень очистки кристаллов от жировой мази.
Учитывая результаты исследований в качестве моющей добавки во второй стадии отмывки принимается средство «ТЕМП-100Д».
На второй стадии отмывки алмазосодержащих концентратов от жировой мази рекомендуется их промывка 1%-ным раствором ПАВ «ТЕМП-100Д». При необходимости предусматривается ополаскивание теплой водой с температурой 30 ÷ 40°С (третья стадия отмывки).

Выводы к главе 3

1. Подтверждена гипотеза влияния процесса термолиза компонентов жировой мази на люминесцирующую способность алмазов и показано, что интервал длин волн люминесценции кристаллов алмазов, лежащий в области длин волн 400 – 550 нм, находится внутри диапазона длин волн (300-600 нм), в котором наблюдается интенсивное снижение пропускающей способности излучения компонентами жировой мази, образующимися при ее термолизе.
2. Установлено, что используемая в процессе липкостной сепарации алмазосодержащего сырья и концентратов жировая мазь состоит из компонентов, которые являются нерастворимыми в воде техническими нефтепродуктами, характеризующимися высокой адгезией к гидрофобным поверхностям, склонными к термической деструкции и горению при температуре сушки 300-4000С. 
3. Обоснован эффективный эмульсионный способ удаления компонентов жировой мази с использованием в качестве органического компонента эмульсии смеси растворителя с коллоидным ПАВ, которая обладает двойным действием, состоящим в растворении жировой мази в масляную фазу эмульсии и последующем диспергировании образующейся смеси в воде вследствие протекания процесса солюбилизации этой смеси раствором ПАВ.
4. Теоретически и экспериментально обоснован рациональный состав водно-органической эмульсии для отмывки алмазов от компонентов жировой мази, включающий в качестве углеводородной основы (97%) дизельное топливо (соляровое масло) и в качестве диспергатора - 3% ПАВ «ТЕМП-100Д», обеспечивающий наиболее высокую скорость отмывки мази с поверхности алмазов. 
5. Теоретически и экспериментально определен режим отмывки алмазов от компонентов жировой мази, предусматривающий стадиальную отмывку алмазов с использованием в первой стадии водно-органической эмульсии при температуре 50-600С, во второй стадии – 1%-ного раствора ПАВ «ТЕМП-100Д» при температуре 50-600С и в третьей стадии – технологическую воду при температуре 30-400С. 
6. Обоснованность выводов 4 и 5 подтверждена результатами анализа адекватности аппроксимирующих уравнений, описывающих массив экспериментальных данных. Значения коэффициента детерминации составили от 0,95 до 0,96 и не снижались менее 0,92. 



ГЛАВА 4. ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ОЦЕНКА ЭФФЕКТИВНОСТИ  ВОДОЭМУЛЬСИОННОЙ ОЧИСТКИ АЛМАЗОВ 
[bookmark: _Toc416893298]
Исследования, представленные в главе 3, позволили выбрать оптимальный состав эмульсии и определить параметры режима водоэмульсионной очистки с позиции достижения наиболее быстрого удаления компонентов жировой мази с чернового алмазосодержащего концентрата липкостной сепарации в жидкую фазу. Задачей последующих исследований было определение возможности и условий достижения наиболее полного восстановления поверхностных свойств алмазов и контрастности их свойств, используемых в процессе рентгенолюминесцентной сепарации.

4.1. Исследование эффективности очистки поверхности алмазов методом рентгенофотоэлектронной спектроскопии

Сравнительная оценка качества поверхности алмазов, отмытых с использованием водоэмульсионной и стандартной технологий, наряду с визуальным методом, была выполнена с применением рентгенофотоэлектронной спектроскопии (РФС). Расчет и сравнение эффективности отмывки жировой мази с поверхности алмазных кристаллов с применением эмульсионного метода и стандартной технологии на стадии лабораторных экспериментов выполнены по изменению величины соотношения концентраций углерода органического и углерода алмаза Сорг/Салм на поверхности алмазов с использованием данных РФС.
Подготовленные 20 кристаллов алмазов подвергали отмывке эмульсией при 50 – 60оС, промывке 1%-ным раствором «ТЕМП-100Д» и водой при температуре 40-50оС. После этого кристаллы высушивали при 350оС, затем инкрустировали в индиевую пластину для проведения РФС. Совокупность проведенных операций моделировала очистку алмазов разработанным водоэмульсионным способом.
Аналогичным образом подготовленные 20 кристаллов отмывали с использованием раствора кальцинированной соды при 50 – 60оС, затем водой при той же температуре. После отмывки кристаллы сушили при 350оС, после чего исследовали методом РФС. Очистка алмазов от жировой мази в данных условиях моделировала стандартный способ очистки алмазосодержащих концентратов липкостной сепарации.
Методика РФС поверхности алмаза  приведена в разделе 2.1. Интенсивность импульсов С11s и C21s характеризует соответственно массовую долю углерода алмаза и углерода углеводородных соединений, являющихся компонентами жировой мази. 
Из представленных в табл.4.1 результатов измерений видно, что содержание алмазного углерода на поверхности кристаллов алмаза, обработанных жировой мазью, составляет в среднем около 41 %, а содержание углерода, связанного с углеводородсодержащими соединениями жировой мази, - около 20%. Массовая доля остальных элементов на поверхности алмаза (О,Н, Si, Fe и др.) составляет около 19%.
Использование абсолютной концентрации органического углерода оказалось неэффективным в силу того, что в зоне анализа иногда попадаются массивные включения неорганических минеральных веществ.
Для оценки данных исследований по определению изменения состава поверхности алмазов был использован коэффициент загрязненности КЗ, аналогичный применяемому в методе РФС коэффициенту примесности алмаза Кприм, отражающий отношение содержания углерода в органических соединениях (Сорг) к содержанию углерода алмаза (Салм):


Кз  = .                                        (4.1)

Таблица 4.1. – Изменение параметров поверхности и степени очистки алмазов от компонентов жировой мази
	№ оп.
	Исследуемая поверхность алмазных кристаллов
	Салм
	Сорг
	Сорг / Салм,
%
	Степень очистки, %

	1
	После обработки жировой мазью и сушки
	39,5–43,1
41
	18.9-21,2
20,1
	49
	-

	2
	После отмывки раствором кальцинир. соды и сушки
	40,2–44,5
42,3
	18,1-19,6
18,8
	44,4
	10,2

	3
	После отмывки эмульсией солярового масла с ПАВ «ТЕМП-100Д» и сушки
	40,1- 44,0
41,9
	2,5-2,9
2,7
	6,4
	87,7



Эффективность отмывки поверхности алмаза можно оценивать по изменению коэффициента КЗ. Для алмазов, обработанных жировой мазью и прошедших термообработку, значение коэффициента  составило 49%. Эту величину можно воспринимать как относительную, пропорциональную степени занятия поверхности алмаза органическими соединениями, но не равную ей. В процессе очистки или других операций происходит изменение коэффициента до нового значения . Для оценки эффективности очистки целесообразно использовать относительное изменение коэффициента очистки η:

                                   (4.2)

После отмывки алмазов от жировой мази по разработанному способу содержание углерода, связанного с органикой, снижается до 2,7%атомн.,  = 0,027/ 0,41 = 0,06), т.е. степень очистки можно считать равной 87%:

                           (4.3)

При отмывке алмазов в условиях применения содовой технологии содержание углерода органического составило 18,8%, а степень очистки от мази – всего 9,4% (табл. 4.1). Из полученных результатов видно преимущество разработанного эмульсионного метода отмывки жировой мази с алмазов в сравнении с используемым в настоящее время методом отмывки алмазов раствором кальцинированной соды. Применение разработанного метода позволило достичь степени очистки поверхности 87,7%. Следует отметить, что степень восстановления способности проникновения через углеводородный слой УФ излучения будет значительно выше вследствие степенной зависимости между интенсивностью поглощаемого излучения и толщиной слоя (закон Ламберта-Бера). 
Таким образом, проведенными исследованиями методом РФС подтверждена эффективность разработанного состава эмульсии и способа ее применения для отмывки жировой мази с алмазосодержащих концентратов липкостной сепарации. Результаты лабораторных экспериментов позволили установить эффективность очистки алмазов от жировой мази разработанным эмульсионным методом, которая достигает 87,7%, что в 9 раз выше, чем в условиях применения стандартной технологии при тех же условиях (9,4%).
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4.2. Исследование эффективности очистки поверхности алмазов методом ИК- и УФ-спектроскопии

Задача данного этапа исследований заключалась в оценке конечной чистоты поверхности алмазных кристаллов после их обработки жировой мазью, применяемой в процессе липкостной сепарации, и последующей отмывки от компонентов жировой мази по различным технологиям.
В качестве отмывающих жидкостей была использована эмульсия солярового масла и ПАВ «ТЕМП-100Д», приготовленная согласно разработанной методике, а также, для сравнения, раствор кальцинированной соды. 
Согласно представленной на рис. 4.1 схеме эксперимента кристаллы алмазов последовательно обрабатывались жировой мазью, отмывались от нее одним из исследуемых способов и подвергались термообработке при температуре 350°С. Исследование сопровождалось фотографированием образца и снятием ИК- и УФ-спектров с его поверхности.
Согласно примененной методике снятие ИК спектра проводилось до проведения процесса термообработки, что позволяло получить качественные спектры адсорбированных соединений. Спектр УФ напротив, снимался после процесса сушки, что обусловлено в первую очередь необходимостью контроля технологических свойств алмазов.
Используемые методики ИК и УФ спектрофотомерии подробно изложены в главе 2.
Одновременно с УФ–спектроскопией осуществлялся визуальный анализ состояния поверхности алмаза. Визуальный анализ, по сути, представлял собой качественный анализ, оценивающий степень и интенсивность термолиза компонентов жировой мази.
Результаты ИК-спектрофотомерии показали следующее. Характер изменения ИК-спектров при обработке алмаза жировой мазью и последующей сушке показал концентрирование на поверхности смолистых фракций жировой мази, определяемых по совокупности полос поглощения при волновых числах 1390-1410, 195-1980, 2850-2930 см-1 (рис.4.2). После обработки алмаза с использование разработанной технологии трехстадиальной водоэмульсионной очистки полученные ИК-спектры существенно изменяются. 




Снятие ИК, УФ спектра
Исходные алмазные кристаллы
Обработка жировой мазью
Снятие ИК спектра
Отмывка кристаллов от жировой мази исследуемыми растворителями
Снятие ИК спектра
Термический обжиг при t=3500C

Видеоанализ. Снятие УФ спектра



Рис. 4.1. Принципиальная схема исследований поверхности алмазных кристаллов с использованием метода ИК- и УФ-спектрофотометрии
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Рис. 4.2. ИК-Спектр поверхности кристалла алмаза: 1- исходный кристалл; 2 – с нанесенной мазью, после термообработки (3500С), 3 – после отмывки с использованием эмульсии 



Анализ ИК-спектров (рис. 4.2) показывает, что при отмывке алмазов с применением предложенной водоэмульсионной композиции и разработанного технологического режима полностью исчезли пики поглощения, связанные с асфальтеновыми продуктами термолиза компонентов жировой мази (при волновых числах 1390-1410, 195-1980, 2850-2930 см-1). 
На рис. 4.3 видно, что алмаз, отмытый с использованием горячей воды или горячего раствора соды, в процессе высокотемпературной сушки в значительной мере покрылся непрозрачной черно-коричневой пленкой асфальтенов, тогда как поверхность алмаза, отмытого с использованием эмульсии, после высокотемпературной сушки практически не изменилась по сравнению с исходным ее состоянием. Характерно, что переход от коричневых оттенков к черному цвету соответствует интенсивности термолиза компонентов жировой мази, что связано с протеканием процесса вплоть до образования кокса или фазы аморфного углерода.
При этом обезжиривание алмазов перед термическим обжигом в условиях разработанного способа с применением эмульсии углеводородного масла и водного раствора ПАВ обеспечивает не только эффективную очистку поверхности кристаллов, но и повышение их люминесцентного свечения, что подтверждается данными УФ-спектроскопии. Как видно из спектров на рис.4.4, интенсивность люминесценции кристалла алмаза, очищенного с применением водоэмульсионной технологии, в 2,5 раза выше, чем у алмаза, очищенного с применением содовой технологии.
Методом УФ-спектроскопии установлено, что рентгеновское излучение проникает внутрь кристалла, покрытого оптически непрозрачной (в области УФ и видимой части спектра) пленкой из компонентов жировой мази и вызывает в нем эффект люминесценции. 




а)
[image: ]
б)
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[bookmark: _Toc281141297]Рис. 4.3. Алмазы после отмывки и сушки с применением содовой (а) и  эмульсионной  (б) технологии
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Рис. 4.4. Люминесценция алмазов после отмывки липкой мази: 1 – отмывка р-ром раствором кальцинированной соды; 2 - отмывка с использованием эмульсии


Однако вырабатываемый сигнал, лежащий в области длин волн 500-680 нм, интенсивно поглощается и рассеивается оптически непроницаемыми фазами продуктов термолиза жировой мази. При использовании в сепараторах в качестве возбуждающего УФ-излучения эффект поглощения усиливается, так как проявляется уже на начальной стадии проникновения внутрь кристалла. Поэтому общее снижения интенсивности люминесценции проявляется в еще большей мере.

4.3. Исследование влияния отмывки на восстановление параметров люминесценции индикаторных минералов

Для более полного определения влияния остатков жировой мази после высокотемпературной сушки на люминесцентные свойства минералов в лабораторных условиях были проведены измерения люминесцентных свойств цирконов до обработки жировой мазью и после обработки жировой мазью с последующей ее отмывкой стандартным методом перед процессом высокотемпературной сушки. Измерения производились на детекторах сепаратора ЛС-ОД-6. 
Выбор цирконов в качестве индикатора (модельного минерала) обусловлен близостью оптических свойств циркона и алмаза, а также возможностью работы с представительными пробами, включающими до 1000 кристаллов.
Исходные пробы пропускались через детекторный блок сепаратора, в котором снимались их первоначальные характеристики. Затем минералы обработали жировой мазью  в течение 30 мин. После этого проба делилась на части. Половина пробы подвергалась обезжириванию по стандартной технологии, а другая половина – по разработанной водоэмульсионной технологии. После отмывки, минералы помещали в лабораторную печь и выдерживали в течение 10 мин при температуре 400оС. Затем вновь измеряли люминесцентные свойства минералов пробы на сепараторе ЛС-ОД-6. 
В табл. 4.2 представлены результаты измерений люминесцентных свойств цирконов при применении содовой и водоэмульсионной технологий обезжиривания. Данные в табл. 4.2 являются усредненными по 500 кристаллам.

Таблица 4.2. - Результаты измерений параметров люминесценции
	№
Пробы

	Iрл
	Свертка мс
	Пост.
врем. τпор,мс
	Отноше-ние компо-нент.

	
	Медленная компонента, мкА
	Быстрая компонента, мкА
	
	
	

	Исходные цирконы

	1
	0,055
	0,709
	0,04
	0,8
	12,6

	2
	0,043
	0,583
	0,05
	0,8
	13,0

	3
	0,064
	0,823
	0,05
	0,8
	12,6

	При очистке по содовой технологии

	1
	0,009
	0,126
	0,04
	0,6
	14,2

	2
	0,009
	0,143
	0,04
	0,6
	14,0

	3
	0,014
	0,177
	0,04
	0,6
	12,4

	При очистке по водоэмульсионной технологии

	1
	0,049
	0,665
	0,05
	0,7
	12,2

	2
	0,049
	0,676
	0,04
	0,8
	12,4

	3
	0,044
	0,556
	0,04
	0,7
	12,1



Из результатов измерений, представленных в табл.4.2,  видно, что уровень люминесценции минералов после обработки жировой мазью и высокотемпературной сушки в случае применения содовой технологии обезжиривания снизился в 4 ÷ 6 раз, что наглядно демонстрируют значения Iрл (как по быстрой компоненте люминесценции, так и по медленной). Кроме этого, меняются и селективные признаки разделения у минералов, прошедших стандартную технологию очистки (свертка, постоянная времени, отношение компонент). Снижение уровня люминесценции минералов объясняет уменьшение их извлекаемости методом рентгенолюминесцентной сепарации.
Применение водоэмульсионной технологии позволяет существенно лучше восстановить технологические свойства алмазов (параметры люминесценции). Так, значения Iрл по быстрой и по медленной компоненте люминесценции приближаются к соответствующим значениям для чистых кристаллов (на 85-90%). Таким же образом изменяются и селективные признаки разделения. Это создает условия для повышения показателей рентгенолюминесцентной сепарации. При пропускании пробы кристаллов цирконов, очищенных по разработанной водоэмульсионной технологии,  через сепаратор ЛС-ОД-6  извлечение в концентрат составило 99%. 
Таким образом, результатами комплекса исследований поверхности алмазных кристаллов, выполненных с использованием ИК- и УФ-спектрофотометрии, установлена эффективность разработанного эмульсионного метода отмывки алмазных кристаллов от жировой мази для условий действующей технологии цеха доводки ОФ № 3 МГОКа, что подтвердило ранее полученные методом РФС результаты аналогичных исследований.

Выводы к главе 4

1. Для оценки эффективности очистки поверхности алмаза от компонентов жировой мази предложено использовать относительное изменение коэффициента загрязненности η:

 ,

использующее коэффициент загрязненности Кз, рассчитываемый как отношение содержания углерода в органических соединениях (Сорг) к содержанию углерода алмаза (Салм), измеряемых методом рентгенофотоэлектронной спектроскопии.
2. С применением методики рентгенофотоэлектронной спектроскопии доказана эффективность разработанного водоэмульсионного метода отмывки жировой мази с алмазов в сравнении с методом отмывки алмазов раствором кальцинированной соды. Показано, что применение разработанного метода позволяет повысить степень очистки поверхности с 18 до 87,7%.
3. С применением методики ИК спектрофотометрии показано,  что  при отмывке алмазов с использованием предложенного состава эмульсии и разработанного технологического режима с поверхности полностью исчезают компоненты жировой мази (парафины и смолистые нафтены), идентифицируемые по пикам поглощения при волновых числах 1390-1410, 195-1980, 2850-2930 см-1). 
4. С применением метода УФ-спектрофотомерии показано, что очистка поверхности алмазов  перед термическим обжигом с применением разработанного водоэмульсионного метода обеспечивает повышение интенсивности люминесцентного сигнала алмазов  в 8 раз по сравнению с  необезжиренными, и в 2,5 раза, по сравнению с алмазами,  обезжиренными с применением содовой технологии.
5. Результаты измерений на пробах индикаторных минералов (цирконов) показали, что применение водоэмульсионной технологии очистки позволяет существенно повысить показатели люминесценции (Iрл, свертка, постоянная времени, отношение компонент) по сравнению с наблюдаемыми при использовании содовой технологии. Восстановление люминесцирующей способности кристаллов обеспечивает восстановление контрастности (извлечение в концентрат составило 99,0%).


[bookmark: _Toc281381337][bookmark: _Toc285098883][bookmark: _Toc416893301]ГЛАВА 5. ИСПЫТАНИЯ ТЕХНОЛОГИИ ДОВОДКИ АЛМАЗОСОДЕРЖАЩИХ КОНЦЕНТРАТОВ С ПРИМЕНЕНИЕМ ВОДОЭМУЛЬСИОННОЙ ОЧИСТКИ

Результаты выполненных лабораторных исследований послужили основанием для проведения укрупненных испытаний эмульсионного метода очистки алмазосодержащих концентратов липкостной сепарации от жировой мази в технологической схеме доводки концентратов на обогатительной фабрики № 3 Мирнинского ГОКа. По результатам испытаний были разработаны схемы и технологические режимы обезжиривания алмазосодержащих концентратов липкостной сепарации в цехе доводки обогатительной фабрики №3 Мирнинского ГОКа, липкостной и пенной сепарации в цехе доводки обогатительной фабрики №8 Айхальского ГОКа.

5.1. Стендовые испытания технологии обезжиривания алмазосодержащих концентратов липкостной сепарации в схеме доводки обогатительной фабрики №3 Мирнинского ГОКа

С целью отработки рациональных режимов и схемы использования эмульсионной технологии отмывки алмазосодержащих концентратов от жировой мази перед операцией высокотемпературной сушки в цехе доводки ОФ №3 Мирнинского ГОКа была разработана схема, включающая подготовительные и технологические операций жиротопки, отмывки, сушки, рассева рентгенолюминесцентной, магнитной и электрической сепарации, и были проведены опытно-промышленные испытания.
Принципиальная технологическая схема, реализованная при проведении полупромышленных испытаний разработанной технологии эмульсионной отмывки чернового концентрата (рис. 5.1), также предполагает использование для доводки черновых алмазосодержащих концентратов ручной разборки, окончательной химической обработки.
Согласно выбранному режиму  испытаний концентраты липкостной сепарации класса крупности -5+2 мм в дневные смены отмывались с использованием эмульсионной технологии, а в ночные смены – по базовой технологии с использованием кальцинированной соды. Очищенные концентраты поступали в промышленную барабанную печь для высокотемпературной (350 ÷ 400ºС) сушки. После сушки концентрат рассевается на классы крупности +2 мм и -2 мм и доводится в соответствии с существующей технологией на рентгенолюминесцентных, магнитных и электрических сепараторах. Хвосты контрольных рентгенолюминесцентных сепараторов рассевались по классам крупности +5 мм, -5+2 мм, -2+1,25 мм, -1,25+1 мм, -1+0,5 мм, взвешивались и передавались в ОТК для контроля на рентгеновском сепараторе «Кристалл» и операции ручной разборки. Концентраты сепараторов ЛС-ОД-4-04 и ЛС-ОД-06 поступали в ЦОД для химической обработки.
Испытания были выполнены в несколько этапов.
Этап 1. Отработка технологических параметров приготовления эмульсии и последовательности операций ее применения для отмывки алмазосодержащих концентратов. 
Этап 2. Испытания и технологическая оценка эффективности водоэмульсионной технологии отмывки алмазосодержащих концентратов липкостной сепарации от жировой мази при переработке на ОФ №3 руды трубок «Интернациональная» и «Мир».
Этап 3. Оценка качества поверхности алмазных кристаллов, отмытых от органических загрязнений с использованием стандартной технологии  и разработанного эмульсионного метода их очистки.
Этап 4. Обобщение и анализ результатов испытаний с выдачей практических рекомендаций на промышленную реализацию.
При проведении испытаний была осуществлена предварительная настройка и проверка сепаратора ЛС-ОД-4-04 по уровню разделения, равному (5-10)×10-13 Вт×ср-1×(Р/с)-1, что соответствует стандартному выделению сигналов люминесценции 0,001 – 0,002 мкА.
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Рис. 5.1. Принципиальная схема доводки алмазосодержащих концентратов липкостной сепарации на ОФ №3 Мирнинского ГОКа


В процессе испытаний осуществлялся контроль технологических параметров процессов очистки и доводки концентратов с оценкой качества поверхности алмазных концентратов в исследуемых условиях.
[bookmark: _Toc281381338][bookmark: _Toc285098884]Процесс липкостной сепарации алмазосодержащего материала осуществлялся на сепараторах СЛБ-10, основным рабочим узлом которых является барабан с нанесенным на нем слоем жировой мази. 
Испытания эмульсии для отмывки алмазосодержащих концентратов липкостной сепарации от жировой мази были выполнены по схеме, приведенной на рис. 5.2, согласно которой проба чернового концентрата после жиротопки поступала на дальнейшую отмывку с использованием эмульсионного метода. 
Первая стадия отмывки алмазосодержащего концентрата от мази проводилась в течение 3 минут в подготовленной эмульсии ЭДТ-100П при температуре 50 ÷ 60ºС. Вторая стадия отмывки концентрата от липкого состава проводилась с использованием разбавленного (около 1%) раствора ПАВ «ТЕМП-100Д».
Для окончательной очистки алмазов проводилась операция ополаскивания теплой водой при температуре 30  ÷ 40°С. 
После отмывки концентратов осуществлялся контроль качества поверхности алмазов. 
В результате выполненных испытаний подтверждена эффективность водоэмульсионного способа отмывки концентрата липкостной сепарации от жировой мази. На представленных ниже фотографиях (рис. 5.3) отчетливо видно, что поверхность алмазов практически полностью очищены от жировой мази. 
Поверхность тех же алмазов, очищенных перед сушкой с применением содовой (базовой) технологии отмывки, была практически полностью покрыта пленкой черно-коричневого цвета, образовавшейся при термолизе жировой мази в процессе высокотемпературной сушки.
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Рис. 5.2. Принципиальная схема испытаний эмульсионной технологии отмывки алмазосодержащих концентратов липкостной сепарации от жировой мази
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	Рис. 5.3. Внешний вид алмазных кристаллов: а – с отмывкой по содовой технологии, б - с отмывкой по водоэмульсионной технологии 
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Рис. 5.4.  Относительный выход (касса) алмазов в концентрат РЛС с применением водоэмульсионной отмывки перед процессом высокотемпературной сушки в период испытаний

В среднем за период испытаний выход алмазных кристаллов в концентрате ЛС увеличился более чем в 3 раза. При этом прирост извлечения алмазов в конечные концентраты, получаемые в процессе доводки концентратов липкостной сепарации, отмытых с использованием водоэмульсионной технологии, наблюдался за весь период испытаний и имел стабильный характер.
Концентрат липкостной сепарации (концентрат №1), отобранный в схеме после жиротопки, отмывался эмульсией, сушился на подовой печи и поступал на доводку в сепаратор ЛС-ОД-4-04, где хвосты подвергались контрольному обогащению в этом же аппарате. Алмазы из концентрата и хвостов сепаратора выбирались ручной разборкой и взвешивались по классам крупности +2 мм и -2+1,4 мм. 
Для оценки люминесцентных свойств алмазов, очищенных с использованием водоэмульсионной технологии отмывки, выбранные из концентрата и хвостов сепаратора ЛС-ОД-4-04 кристаллы крупностью +2 мм поштучно диагностировались на сепараторе ЛС-Д-4-04Н.
Далее хвостовые продукты сепаратора ЛС-ОД-4-04 и выбранные алмазы объединяли, заливали водой и выдерживали в течение 1 часа для впитывания минералами влаги. С воспроизведения свойств концентрата липкостной сепарации увлажненный материал (концентрат) обрабатывали чистой жировой мазью в течение 1 часа. После обработки полученная смесь (концентрат №2) подвергалась обезжириванию путем вытапливания в горячей воде. После удаления растопленной жировой мази концентрат №2 обезжиривался по стандартной технологии, высушивался и далее проходил все те стадии обработки, как и  концентрат №1.
[bookmark: _Ref281379582]Сравнение результаты измерений люминесцентных свойств алмазов при обработке пробы концентрата липкостной сепарации с использованием водоэмульсионного и содового (базового) способов отмывки (табл. 5.1, 5.2) показало, что алмазы, извлеченные из хвостов сепаратора ЛС-ОД-4-04, имеют интенсивность рентгенолюминесценции (Iрл) ниже уровня разделения сепаратора (0,0015) и аномальные селективные признаки (свертка, постоянная времени, отношение компонент), не способствующие селективному отделению алмазов от сопутствующих минералов.

[bookmark: _Ref281379726]Таблица 5.1. - Результаты измерений параметров люминесценции алмазов, отмытых с использованием водоэмульсионного метода
	Продукт
	Iрл, мкА
	Свертка мс
	Пост.
врем. τпор,мс
	Отношение компонент

	Алмазы из хвостов ЛС
	0,0008-0,0014
0,0011
	0,07-0,14
0,11
	1,8-3
2,4
	4-13
8,5

	Алмазы из конц-та контрольной ЛС
	0,0010- 0,0018
0,0015
	0,01-0,16
0,1
	1,6-12,8
3,3
	5,8 -25,4
9,7

	Алмазы из конц-та основной ЛС
	0,0044-0,4875
0,025
	0,01-0,75
0,19
	2,6-50
6,4
	1-135
15,4



Таблица 5.2. - Результаты измерений параметров люминесценции алмазов, отмытых с использованием содовой технологии
	Продукт
	Iрл, мкА
	Свертка, мс
	Пост.
врем. τпор,мс
	Отношение компонент

	Алмазы из хвостов ЛС
	0,0004-0,0015
0,0009
	0,01-0,15
0,12
	0,4-27,4
4,5
	5,2-31,4
9,5

	Алмазы из конц-та контрольной ЛС
	0,0008-0,0031
0,0016
	0,01-0,17
0,11
	0,6-6
1,9
	4,6-22,4
8,9

	Алмазы из конц-та основной ЛС
	0,0008-0,0225
0,0075
	0,03-0,38
0,23
	1,2-3,8
2,2
	3,4-27,2
15,2



Алмазы, извлеченные из концентрата контрольной операции, имеют интенсивность на уровне порога разделения. Учитывая, что в обоих экспериментах использовались одни и те же алмазы, можно сделать вывод о том, что недостаточно полная отмывка алмазов от жировой мази перед процессом высокотемпературной сушки ухудшает люминесцентные свойства алмазов. Об этом свидетельствует существенное увеличение количества алмазов в хвостах сепаратора, отмытых по содовой технологии (табл. 5.3). Сигналы люминесценции этих алмазов ниже уровня разделения сепаратора ЛС-ОД-4-04 и по этой причине они не были извлечены в концентрат.
Суммарное извлечение алмазов крупностью -5+2 мм (основная и контрольная операции) из концентратов липкостной сепарации, отмытых водоэмульсионным методом, составило 95,6%, а с использованием содовой технологии - 76,8% (табл. 5.3).
Наибольший прогресс по извлекаемости характерен для алмазов промежуточной интенсивности люминесценции, извлекаемых, как правило, в контрольных операциях. Именно здесь имеют место основные потери алмазов. результаты опробования показали, что  извлечение алмазов крупностью -5+2 мм на сепараторе ЛС-ОД-4-04 в контрольных операциях при использовании разработанного водоэмульсионного метода составило 75,0%, а с использованием базовой технологии - 33,3%. 
Суммарное извлечение алмазов класса крупности -5 +1,4 мм при доводке концентрата липкостной сепарации методом РЛС составило 99,2%, тогда как общее извлечение алмазов в аналогичных условиях из концентрата, отмытого по базовой содовой технологии, составляло 86,3%.
В процессе испытаний было также установлено, что при доводке концентратов липкостной сепарации, отмытых с использованием водоэмульсионной технологии, выход алмазов (касса) увеличивается в среднем в 3,3 раза, в сравнении с выходом при использовании содовой технологии их очистки.
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[bookmark: _Ref281379724]Таблица 5.3
Результаты прямого опробования сепаратора ЛС-ОД-4-04 при доводке проб концентрата липкостной сепарации
	№ п/п
	Наименование
	Показатели

	
	Метод отмывки
	Водоэмульсионный
	Содовый (базовый)

	
	Операция
	Основная
	Контрольная
	Основная
	Контрольная

	1
	Количество алмазов по классам крупности, шт.
	Концентрат основной операции
	Концентрат контрольной операции
	Хвос-ты
	Итого
	Концентрат основной операции
	Концентрат контрольной операции
	Хвос-ты
	Итого

	
	-5 +2,0 мм
	37
	6
	2
	45
	45
	8
	16
	69

	
	-2,0+1,4 мм
	157
	34
	0
	191
	139
	23
	18
	180

	
	Итого
	194
	40
	2
	236
	184
	31
	34
	249

	2
	Извлечение алмазов по классам крупности, %
	Основная операция
	Контрольная операция
	За две операции
	Основная операция
	Контрольная операция
	За две операции

	
	-5 +2,0 мм
	82,2
	75,0
	95,6
	65,2
	33,3
	76,8

	
	-2,0+1,4 мм
	82,2
	100,0
	100,0
	77,2
	56,1
	90,0

	
	Итого
	82,2
	95,2
	99,2
	73,9
	47,7
	86,3



[bookmark: _Toc416893308]5.2. Определение технологической устойчивости эмульсии в процессе обезжиривания концентратов липкостной сепарации

При использовании разработанной водоэмульсионной технологии для отмывки алмазов от жировой мази возникает вопрос об устойчивости и возможности многократного применения эмульсии. Для оценки возможного предела использования разработанной водно-органической эмульсии (ЭДТ-100П) было изучено влияние загрязненности эмульсии жировой мазью на степень отчистки поверхности алмазов.
Для изучения изменения плотности в приготовленную в соответствии с вышеуказанными рекомендациями в эмульсию ЭДТ-100П подавали различное количество жировой мази. Полученную смесь подогревали на водяной бане при температуре 55–60°С. После охлаждения смеси эмульсии с жировой мазью до 22–24°С ее переливали в цилиндр и измеряли плотность. Измерение плотности эмульсии в процессе исследований было выполнено с применением набора ареометров.
На основании полученных данных установлено, что при увеличении концентрации жировой мази плотность эмульсии возрастает от 0,82 до 0,84 кг/м3, при этом при плотности более 0,836 кг/м3 эмульсия становиться малоподвижной, т.е. практически не текучей (табл. 5.4). 
Для использования плотности эмульсии в качестве критерия контроля для оценки возможности повторного использования эмульсии в промышленных условиях требуется весьма точное измерение. Существенная погрешность измерений в первую очередь связана с тем, что при отмывке алмазосодержащего концентрата в эмульсию попадают шламовые классы кимберлитобразующих минералов, что изменяет ее кажущуюся плотность.
[bookmark: _Ref281379858]

Таблица 5.4. - Результаты изменения плотности эмульсии ЭДТ-100П по циклам ее использования для отмывки алмазосодержащих концентратов
	№
смен
	Плотность, кг/м3
	Степень очистки алмазов, %
	Примечание

	1
	0,820
	86,7
	Цвет прозрачный

	2
	0,820
	86,6
	Цвет грязно-серый

	3
	0,828
	86,7
	Содержание шламистых частиц растет

	4
	0,828
	86,6
	Цвет темнеет, грязный из-за шламов

	5
	0,838
	86,5
	Цвет темный, грязный, следы мази при перемешивании

	6
	0,841
	86,5
	Цвет темный, грязный, следы мази

	7
	0,846
	86,3
	Четко видны шламы, следы мази

	8
	0,850
	86,4
	Цвет грязный, шламы, начинает густеть

	9
	0,853
	85,9
	Цвет грязный, темный, следы мази, густеет

	10
	0,860
	85,7
	При перемешивании видны остатки мази, густеет, цвет грязный, темный

	11
	0,870
	82,3
	При перемешивании видны остатки мази, густеет, цвет грязный, темный

	12
	0,875
	80,8
	При перемешивании видны остатки мази, густеет, цвет грязный, темный



В этом случае целесообразно контролировать состояние суспензии по величине ее вязкости.
Дальнейшие эксперименты по повторному использованию эмульсии и определению ее расхода в промышленных условиях были выполнены по схеме, приведенной на рис. 5.5.
Для отмывки концентратов липкостной сепарации в период испытаний приготавливалась эмульсия ЭДТ-100П следующего состава: на 20 литров дизельного топлива (соляровое масло) добавлялось 2 литра 30%-ного водного раствора ПАВ «ТЕМП-100Д». Для промывки алмазосодержащих концентратов после их обработки в эмульсии на 2-й стадии был использован 1%-ный раствор ПАВ «ТЕМП-100Д», а на 3-й стадии - горячая вода. 
Для отмывки концентратов липкостной сепарации использовалась одна и та же эмульсия. После каждой процедуры отмывки замерялась плотность отработанной эмульсии (с помощью пикнометра) и исследовалась эффективность отчистки поверхности алмазов методом РФС (табл. 5.4). Технические потери эмульсии восполнялись после отмывки алмазного концентрата (до  0,5 литра).
Проведенными испытаниями установлена возможность многократного использования эмульсии ЭДТ-100П для отмывки алмазных концентратов. Исходная плотность эмульсии составляла 0,820 г/см3. После использования в течение 10 смен плотность эмульсии составила 0,860 г/см3, при этом степень отчистки поверхности алмазов снизился с 86,7 до  85,7 %. Использование исходной эмульсии более 10 смен подряд приводит к появлению жировых прослоек в общем объеме эмульсии при ее отстаивании и заметному ухудшению качества отмывки алмазных кристаллов (табл. 5.4). 
Таким образом, с учетом возмещения технологических потерь расход эмульсии в период испытаний составил 25 литров за 10 смен, при этом полного насыщения эмульсии мазью не отмечено. 
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Рис.  5.5.  Схема экспериментальных исследований по изменению плотности эмульсии в процессе ее многократного использования для отмывки алмазосодержащих концентратов


Ожидаемый расход эмульсии на 1 тысячу тонн исходной руды трубки «Интернациональной» составляет 1,6 литра.
На основании полученных данных можно сделать вывод о том, что продолжительность использования эмульсии в условиях проведенных экспериментов ограничивается предельным содержанием растворенной в ней жировой мази, когда способность эмульсии растворять их в себе практически утрачивается. Плотность эмульсии с растворенными в ней компонентами жировой мази может служить параметром контроля качества для оценки  возможности ее использования в последующем цикле.
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5.3. Промышленные испытания водоэмульсионной технологии обезжиривания при доводке алмазосодержащих концентратов на обогатительной фабрике №3 Мирнинского ГОКа

Приготовление эмульсии ЭДТ-100П производилось следующим образом. Раствор ПАВ «ТЕМП-100Д»  (30%-ный) после тщательного перемешивания заливался в специальную емкость для смешивания, куда добавлялось соляровое масло (дизельное топливо). Одновременно приготавливали 1%-ный раствор ПАВ «ТЕМП-100Д», который после тщательного перемешивания заливался в расходную емкость. Для подогрева эмульсии и раствора ПАВ до заданных температур (50-60°С) через встроенные змеевики емкостей подавался конденсат острого пара. 
Черновой алмазосодержащий концентрат из жиротопки направлялся на обезвоживание в классификаторе 47Г-Кр  и затем емкость для обезжиривания, куда по тангенциально направленному патрубку подавалась подогретая до 50-60ºС  эмульсия из расходной емкости. 
После обработки эмульсией ЭДТ-100П в течение 3-х минут концентрат поступает в классификатор 47-ГКр  для отделения твердой составляющей (алмазосодержащий концентрат) от жидкой фазы (эмульсия). Эмульсия возвращается в расходную емкость. 
Пески классификатора поступают в емкость эмульсионного обезжиривания с 1%-ным водным раствором ПАВ «ТЕМП-100Д» с целью удаления остатков солярового масла с поверхности минералов алмазосодержащего концентрата. Для поддержания заданной температуры раствора (50-60ºС) используется пассивный подогрев в виде встроенного в емкости змеевика, по которому проходит конденсат острого пара. 
Далее концентрат подается на грохот ГИТ-0,63  с размером ячеек сита 0,5 мм. На первой половине грохота производится удаление 1%-ного водного раствора ПАВ «ТЕМП-100Д» с возвратом в емкость для обезжиривания, на второй половине алмазосодержащий концентрат дополнительно орошается горячей водой для удаления с поверхности минералов остатков ПАВ «ТЕМП-100Д». Обезвоженный концентрат направляется в электрическую барабанную печь ПБЭ и сушится при температуре 350-400°С.  
Высушенный концентрат липкостной сепарации рассевается на грохоте ГИТ-0,63 №2 на классы крупности +1,25 и -1,25 мм. Надрешетный продукт крупностью +1,25 мм обогащается на основных и контрольных рентгенолюминесцентных сепараторах ЛС-ОД-4-04, концентраты которых, взвешиваются и направляются в отделение окончательной доводки. Хвосты возвращаются на доизмельчение в ММС участка обогащения.
Испытания проводились в течение 3-х дней. Для оценки технологических параметров внедряемой технологии каждую смену проводилось прямое опробование с отбором концентрата и хвостов сепаратора ЛС-ОД-4-04.
Хвосты сепаратора ЛС-ОД-4-04 рассевались на сите с размером отверстия 1,25 мм и взвешивались по классам крупности +1,25, -1,25 мм. 
Проводилась визуальная оценка качества поверхности алмазных кристаллов, рассчитывались выход и извлечение алмазов в концентрат в операциях доводки. 
В период опытно-промышленных испытаний осуществлялся учет количества обработанного алмазосодержащего концентрата и добытых алмазов по массе и гранулометрическому составу, а также потерь алмазов с хвостами. Проводился учет технологических потерь эмульсии ЭДТ-100П. В процессе испытаний замерялась плотность и температура используемой эмульсии, температура раствора ПАВ «ТЕМП-100Д» и технологической воды. Замеряли температуру в операции сушки отмытого концентрата. Фиксировалась сменная касса алмазов по переделу липкостной сепарации.
Технические потери эмульсии ЭДТ-100П за 3 суток составили 1,2 литра. Плотность отработанной эмульсии составила 0,823 г/см3 (плотность исходной эмульсии 0,820 г/см3). Температура эмульсии составила 50°С, температура промывного раствора ПАВ «ТЕМП-100Д» и воды - 45°С. Время сушки отмытого концентрата в барабанной печи ПБЭ составило 4-5 минут.
В результате опытно-промышленной эксплуатации было показано, что применение водоэмульсионного метода отмывки концентратов липкостной сепарации в схеме их окончательной доводки увеличивает общее извлечение алмазов на сепараторе ЛС-ОД-4-04 в среднем на 3-10%. При этом суммарное извлечение алмазов крупностью -6+1,2 мм из концентратов липкостной сепарации, отмытых водоэмульсионным методом увеличилось на 5,2% и составило 95,6%. Расчетный экономический эффект от увеличения выпуска товарной продукции составляет 6,14 млн. руб. в год.
Таким образом, результатами промышленных испытаний при обогащении руды трубки «Интернациональная» на основании сравнительной оценки количества и качества концентратов липкостной и пенной сепараций, а также извлеченных из них кристаллов алмазов установлена технологическая эффективность применения эмульсионной технологии отмывки алмазосодержащих продуктов перед процессом их высокотемпературной сушки. На основании полученных результатов разработанная технология была передана в промышленную эксплуатацию.
5.4. Промышленные испытания и внедрение эмульсионной технологии обезжиривания алмазосодержащих концентратов на обогатительной  фабрике №8 Айхальского ГОКа

Целью промышленных испытаний были проверка и корректировка технологического регламента, а также проверка смонтированного комплекса оборудования в непрерывном технологическом процессе с целью внедрения водоэмульсионной технологии очистки алмазосодержащих концентратов от жировой мази на участке доводки ОФ №8 АГОКа.
Промышленные испытания схемы водоэмульсионной очистки концентратов липкостной и пенной сепарации на ОФ №8 (рис.5.6) были проведены при переработке руды трубки «Комсомольская». 
Испытания схемы и разработанной технологии проходили в 4 этапа:
1. Испытание схемы по базовой (содовой) технологии.
2. Испытание схемы отмывки в две стадии с использованием отмывки горячей воды при температуре 85-90оС.
3. Испытание схемы отмывки с использованием на первой стадии 1%-ного водного раствора ПАВ «ТЕМП-100Д», а на второй - горячей воды.
4. Испытание схемы отмывки материала при использовании на первой стадии эмульсии, на второй - 1%-ного раствора ПАВ «ТЕМП-100».
При проведении испытаний концентрат липкостной сепарации, снятый с ленточного аппарата СЛЛ-1000 (рис.5.6), подавался в бак жиротопки. 
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Рис.5.6. Схема узла водоэмульсионной очистки концентрата липкостной сепарации участка доводки обогатительной фабрики (ОФ) №8 Айхальского ГОКа
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Рис. 5.7. Комплекс промышленного оборудования для реализации водоэмульсионной технологии отмывки чернового концентрата на ОФ №8 Айхальского ГОКа. 



Для отмывки концентратов СЛЛ по четвертому этапу приготавливалась эмульсия ЭДТ-100П следующего состава: на 250 литров ДТ (соляровое масло) добавляется 25 литров 30%-ного водного раствора ПАВ «ТЕМП-100». Зумпф-насос заполнялся подготовленной эмульсией; емкость второй стадии промывки заполнялась раствором 1%-ного ПАВ «ТЕМП-100Д».
Концентрат, выгруженный из жиротопки после предварительного обезвоживания в классификаторе КСН-3, подавался в емкость смешивания с эмульсией. Из емкости концентрат вместе с эмульсией ЭДТ направлялся в спиральный классификатор КСН-3. Сливы классификации (использованная эмульсия ЭДТ 100П) возвращались в зумпф эмульсии.
Пески классификатора КСН-3 (черновой концентрат) направлялись в зумпф промывки 2 стадии, откуда перекачивались вместе с раствором ПАВ в делительную воронку для удаления остатков эмульсии ЭДТ. После воронки концентрат обезвоживался в классификаторе КСН-3 и подавался в барабанную сушильную печь. Сливы воронки и классификатора возвращаются в зумпф ПАВ.
Высушенные концентраты липкостной сепарации рассевались на грохоте ГИТ-063 на классы -6 +2 мм, -2 +0,5 мм и -0,5 мм. Надрешетные продукты крупностью -6+2  и -2+0,5 мм раздельно доводились на рентгенолюминесцентном сепараторе ЛС-ОД-4М.
Сепаратор ЛС-ОД-4М состоит из двух отсеков сортировки, конструктивно объединённых в одном корпусе сортировочной машины. Каждый отсек был оснащён рентгенооптическим блоком, состоящим из рентгеновской трубки типа БХВ-6 и восьми фотоприёмных устройств на базе ФЭУ-85, соответственно восемью пневмоотсекателями и вибропитателем, что позволило вести обработку проб концентрата липкостной сепарации двух классов крупности: -6+2  и -2+0,5 мм.
Предварительно, перед работой сепаратор зачищался и настраивался на уровень разделения равный 3,0*10-13 Вт*ср-1*(Р/с)-1, что соответствует выделению сигналов люминесценции равных 0,0006 мкА и более. Затем проводилась проверка механического извлечения сепаратора имитаторами с удельной эффективной силой излучения 5*10-11 Вт*ср-1 (Р/с)-1 (0,1 мкА). Параметры настройки сепаратора представлены в табл.5.5.
После настройки сепаратора извлечение имитаторов диаметром 4 и 3 мм по каждому отсеку сортировки сепаратора составило 100%.

Таблица 5.5. – Параметры настройки сепаратора ЛС-ОД-4М
	№
	Техническая характеристика
	Значение параметра

	1
	Режим работы рентгеновских трубок:
Ток I1,2, мА
Напряжение U1,2, кВ
	
30
25

	2
	Напряжение порогов Uп1-16, В
	0,7

	3
	Амплитуда сигнала люминесценции от эталонного имитатора 0,003 мкА Uэт1-16, В
	3,5-4,0

	4
	Давление воздуха в ресивере пневмоклапанов 1-й секции (класс крупности -2+0,5 мм), кгс/см2
	3,0

	5
	Давление воздуха в ресивере пневмоклапанов 
2-й секции (класс крупности -6+2 мм), кгс/см2
	3,6



Оценка технологических параметров водоэмульсионной очистки концентрата липкостной сепарации производилась методом опробования процесса РЛС с отбором концентрата и хвостов сепаратора ЛС-ОД-4М. Для определения извлечения алмазов хвосты сепараторов ЛС-ОД-4М рассевались по классам крупности -6+2 мм, -2+0,5 мм и проходили раздельную ручную разборку. 
Алмазы, извлеченные из хвостовых продуктов сепарации, передавались в цех окончательной доводки (ЦОД) Айхальского ГОКа. Для определения причин попадания алмазов в хвостовые продукты перед их отправкой в ЦОД проводились измерения интенсивности люминесценции алмазов класса крупности -6+2 мм. 
По результатам измерения установлено, что амплитуда сигналов люминесценции всех алмазов, извлечённых из хвостовых продуктов сепаратора при обработке проб концентратов липкостной сепарации с использованием водоэмульсионного метода и базовой технологии их отмывки от мази, ниже уровня разделения сепаратора. Эти алмазы частично можно отнести к группе слаболюминесцирующих алмазов, потери которых составляют методические потери рентгенолюминесцентного метода обогащения, частично – к алмазам с измененной поверхностью.
Результаты испытаний,  представленные  в  табл. 5.6, показывают, что при использовании водоэмульсионной технологии отмывки концентрата липкостной сепарации перед его высокотемпературной  сушкой (опыт № 4) извлечение  алмазов  составляет  90,7%  (по классу крупности -6+2 мм) и 89,0% (по классу крупности -2+0,5 мм) при общем показателе извлечения 89,8% (по классу крупности -6+0,5 мм), что на 5,2% выше, чем при использовании базовой содовой технологии отмывки. 
При использовании базовой (содовой) технологии отмывки концентрата липкостной сепарации (серия № 1) извлечение алмазов составляет по классу крупности  -6+2 мм – 73,1%,  по классу крупности -2+0,5 мм – 95,9% при общем показателе извлечения 84,6%, что на 5,2% ниже по сравнению с показателями при использовании испытываемой технологии.
Поверхность алмазов, подготовленных к сепарации по содовому режиму, была покрыта черной пленкой. С целью полного извлечения алмазов из хвостов материал крупностью -6+2 мм после ручной разборки подвергался всем стадиям технологии эмульсионной отмывки, после чего сушился, и производилась повторная сепарация. В результате проведенных операций было дополнительно извлечено 43% от общих потерь алмазов по данному классу крупности.


Таблица 5.6. - Сравнительные технологические показатели работы схемы доводки концентрата липкостной сепарации на участке доводки ОФ №8 Айхальского ГОКа
	Условие отмывки конц-та
	Масса кон-та (г)
по кл. крупн. мм,
	Масса хвостов (г)
по кл. крупн., мм
	Извлечение, %

	
	-6+2
	-2+0,5
	-6+0,5
	-6+2
	-2+0,5
	-6+0,5
	-6+2
	-2+0,5
	-6+0,5

	1. по содовой технологии
	22,0
	165,0
	187,0
	13630
	20375
	34005
	73,1*
	95,9**
	84,6

	2. горячей водой
	63,6
	205,4
	269,0
	22880
	24750
	47630
	93,5**
	52,1**
	64,4

	3.  2% р-ром ПАВ
	29,9
	141,5
	171,4
	9510
	23440
	32950
	97,9**
	30,7**
	44,9

	4. с использ. эмульсии
	75,0
	835,0
	910,0
	21395
	43593
	64988
	90,7
	99,0
	89,8


*Извлечение алмазов в концентрат с учетом невидимых (покрытых пленкой) кристаллов и извлеченных из хвостов после отмывки его по водоэмульсионной технологии
**Извлечение алмазов в концентрат без учета невидимых (покрытых пленкой) кристаллов.

Испытания схемы по этапам 2 и 3 (табл.5.6, № серии 2,3) показали, что технологические режимы с отмывкой концентрата горячей водой или раствором ПАВ с последующей повторной отмывкой в горячей воде недостаточно эффективны. 
Таким образом, в результате проведенных укрупненных стендовых испытаний технологии водоэмульсионной отмывки концентрата липкостной сепарации был сделан вывод о том, что испытываемая водоэмульсионная технология отмывки позволяет существенно повысить извлечение алмазов в концентрат крупностью -6+0,5 мм. Необходимо отметить, что при этом была снижена вероятность возгорания концентрата при сушке.
Разработанная технология водоэмульсионной отмывки была также испытана на операции доводки концентратов пенной сепарации методом РЛС на участке доводки обогатительной фабрики №8 Айхальского ГОКа.
Отбор пробы концентрата пенной сепарации для апробации водоэмульсионной технологии очистки алмазов от мазута проводится во время обработки руды трубки «Комсомольская». Концентрат флотации отбирался в цехе обогащения с грохота ГИТ-063 ручным способом. Отобранный материал далее был разделен на две части. 
Первая проба концентрата после сушки рассевалась по классам крупности (+1 мм, -1,0+0,5 мм, -0,5 мм). Материал крупностью +1 мм и -1+0,5 мм поочередно направлялся на доводку в ЛС-ОД-4-04Н и далее по существующей схеме, включая ЭВС-28/9, ЭКС-500, ЛС-ОД-4-04Н. Алмазосодержащие концентраты, полученные при доводке пробы концентрата пенной сепарации, раздельно по классам крупности +1,0 мм и –1,0+0,5 мм взвешивались и передавались в ЦОД по паспортам. 
Все хвостовые продукты доводочных операций отбирались раздельно по каждой пробе и крупности (+1,0 мм и –1,0+0,5 мм), взвешивались, упаковывались в отдельные емкости и передавались в ЦТК для просмотра на люминесцентном сепараторе.
Как и в предыдущем случае, перед обработкой проб сепаратор ЛС-ОД-4-04Н зачищался и настраивался. Уровень разделения сепаратора был настроен по эталонному имитатору с удельной эффективной силой излучения 1,5*10-12 Вт*ср-1*(Р/с)-1 на выделение сигналов люминесценции равных 0,003 мкА и более. Параметры настройки сепаратора представлены в табл. 5.7.
Проверка механического извлечения сепаратора проводилась имитаторами диаметром 1 мм, количество введённых имитаторов составило 240 шт. Параметры длительности транспортной задержки и отсечки пневмоотсекателей составили Тз=13 и То=6 мс, при этом извлечение имитаторов составило 98%.
Обработка проб концентрата пенной сепарации крупностью +1 мм и –1+0,5 мм проводилась на предварительно зачищенном сепараторе с пропускной способностью 7 кг/ч. 
Вторая часть пробы концентрата пенной сепарации отмывалась эмульсией, сушилась и проходила все стадии обработки первой пробы.
Таблица 5.7. – Параметры настройки сепаратора ЛС-ОД-4-04Н
	№
	Техническая характеристика
	Значение параметра

	1
	Режим работы рентгеновской трубки: Ток I, мА	
Напряжение U, кВ 	
	180
27

	2
	Напряжение фотоэлектронных умножителей (ФЭУ) 
UФЭУ1, В / UФЭУ5, В
UФЭУ2, В / UФЭУ6, В
UФЭУ3, В / UФЭУ7, В
UФЭУ4, В / UФЭУ8, В
	
500 / 500
500 / 500
540 / 500
520 / 490

	3
	Напряжение порогов Uп1-8, В
	0,5

	4
	Амплитуда сигнала люминесценции от эталонного имитатора 0,003 мкА Uэт1-8, В
	0,3-0,4

	5
	Давление воздуха в пневмоклапанах, кгс/см2
	4



Оценка качества поверхности алмазных кристаллов на этапе апробации производилась визуально, фотографированием и по извлечению алмазов в концентрат в операциях доводки. Результаты испытаний представлены в табл. 5.8.
Представленные в табл. 5.8 данные показывают, что использование водоэмульсионной технологии отмывки концентрата пенной сепарации позволяет повысить эффективность всех доводочных операций. Коэффициент сокращения материала в аппарате ЭВС 28/9 возрастает с  1,76 до 2,11, в аппарате ЭКС – с  1,56 до 2,33, в аппарате ЛС-ОД-4-04Н – с  428,2 до 566,7. При этом общее извлечение алмазов в концентрат по классу крупности -2+0,5 мм при использовании водоэмульсионной технологии отмывки составило 75,7%, что на 24,4% выше, чем при использовании базовой технологии.


Таблица 5.8. - Сравнительные технологические показатели схемы доводки концентрата пенной сепарации на участке доводки ОФ №8
	Наименование продукта
	Условие обработки концентрата пенной сепарации

	
	по базовой технологии
	с водоэмульсионной отмывкой

	
	-2+1
	-1+0,5
	-2+0,5
	Сокращение
	-2+1
	-1+0,5
	-2+0,5
	Сокращение

	Исходный продукт, г
	1208
	11023
	12231
	0
	1219
	10587
	11806
	0

	Хвосты, г
	ЭВС
	565
	4715
	5280
	1,76
	620
	5595
	6215
	2,11

	
	ЭКС
	154
	2344
	2498
	1,56
	220
	2974
	3194
	2,33

	
	РЛС
	489
	3954
	4443
	428,21
	379
	2014
	2393
	566,72

	Концентрат, г
	0,3
	10,1
	10,4
	-
	0,1
	4,1
	4,2
	-

	Извлечение, %
	-
	 -
	51,3
	-
	-
	-
	75,7
	-



Таким образом, за период проведенных стендовых испытаний результатами, методом сравнительной оценки количества и качества концентратов люминесцентной сепарации алмазосодержащих концентратов липкостной и пенной сепараций, а также анализа извлеченных из них кристаллов алмазов, была установлена технологическая эффективность применения водоэмульсионной технологии отмывки в условиях участка доводки ОФ №8 Айхальского ГОКа.
Исходя и положительных результатов испытаний водоэмульсионная технология обезжиривания черновых алмазосодержащих концентратов была внедрена в цехе доводки на обогатительной фабрике №8 Айхальского ГОКа вместо содовой технологии. Внедрение новой технологии позволило увеличить извлечение алмазов класса -5 +0,5 мм в процессе доводки концентратов липкостной сепарации методом рентгено-люминесцентной сепарации в среднем на 5,7%. Экономическая оценка результатов применения водоэмульсионной технологии показала, что за счет увеличения выпуска товарной продукции от внедренных мероприятий достигается экономия 10,91 млн. рублей в год.

Выводы к главе 5

1. Разработана и изготовлена полупромышленная установка для доводки черновых алмазосодержащих концентратов в цехе доводки ОФ №3 Мирнинского ГОКа, включающая специальное оборудование для подготовительных и технологических операций жиротопки, отмывки, сушки, рассева, рентгенолюминесцентной, магнитной и электрической сепарации и позволяющая проводить испытания в условиях, максимально приближенных к промышленным.
2. Полупромышленными испытаниями установлена технологическая эффективность применения водоэмульсионной технологии отмывки алмазосодержащих концентратов липкостной сепарации перед процессами их высокотемпературной сушки и дальнейшей доводки в аппаратах РЛС на ОФ №3 Мирнинского ГОКа. Показано, что  при использовании разработанной технологии отмывки достигается повышение уровня люминесценции алмазов в 4÷6 раз, что обеспечивает увеличение суммарного извлечения алмазов класса крупности -5 +1,4 мм при доводке концентрата липкостной сепарации методом РЛС с 86,3 (базовая содовая технология) до 99,2%.
3. Показано, что возможность многократного использования эмульсии ЭДТ-100П ограничивается при достижении предельного содержания компонентов жировой мази, когда утрачивается способность эмульсии растворять их в себе. В качестве критерия работоспособности эмульсии в последующем цикле целесообразно использовать величину предельной максимальной плотности эмульсии с растворенными в ней компонентами жировой мази, составляющей 0,836 кг/м3. 
4. Стендовыми испытаниями на обогатительной фабрике №3 Мирнинского ГОКа при переработке руды трубки «Интернациональная» подтверждены оптимальные технологические параметры разработанного способа (Т = 50-600С, время обработки 3-5 мин) и показано, что применение способа водоэмульсионной отмывки алмазосодержащих концентратов липкостной сепарации обеспечивает повышение извлечения алмазов из класса -5 +2 мм в операции РЛС  с 86,3 до 99,2%. Аналогичные испытания на обогатительной фабрике №8 Айхальского ГОКа показали возможность повышения извлечения алмазов из класса -6 +0,5 мм с 86,4 до 89,6%.
5. Промышленными испытаниями на обогатительной фабрике №3 Мирнинского ГОКа подтверждена эффективность разработанной технологической схемы и режима доводки чернового концентрата липкостной сепарации, обеспечивающих увеличение суммарного извлечения алмазов класса крупности -6+1,2 мм в операции доводки на 5,2% с экономическим эффектом более 6,1 млн. рублей в год.
5. Промышленными испытаниями на обогатительной фабрике №8 Айхальского ГОКа подтверждена эффективность разработанной технологической схема и режима доводки чернового концентрата липкостной сепарации с применением водоэмульсионной технологии отмывки, обеспечивающей увеличение извлечения в концентрат алмазов крупностью -6+0,5 мм на 5,7% относительно базовой технологии с экономическим эффектом более 10,9 млн. рублей в год.


ЗАКЛЮЧЕНИЕ

В диссертационной работе дано новое решение актуальной научной задачи интенсификации процесса доводки алмазосодержащих концентратов на основе водоэмульсионной очистки, обеспечивающей повышение извлечения алмазов при обогащении алмазосодержащих кимберлитов.

Основные результаты заключаются в следующем:
1.	Показано, что причиной потерь алмазов в процессе доводки концентратов липкостной сепарации методами люминесцентной и рентгенолюминесцентной сепарации являются поверхностные пленки, состоящие из продуктов термолиза фракций жировой мази, поглощающих УФ-излучение в интервале длин волн 300 – 600 нм и снижающих в 3-9 раз интенсивность сигнала люминесценции алмазных кристаллов.
2. Предложен механизм интенсификации процесса обезжиривания алмазов в концентратах липкостной сепарации, заключающийся в растворении и последующем удалении труднорастворимых компонентов жировой мази с использованием эффекта солюбилизации высоковязких фракций жировой мази, диспергировании и стабилизации коллоидного раствора органической фазы в водной среде при совместным действии органического растворителя и коллоидного ПАВ, содержащихся в водно-органической эмульсии.
3. Обоснован и разработан композиционный состав водоорганической эмульсии для обезжиривания алмазов в концентратах липкостной сепарации, включающей дизельное топливо (97%) и коллоидное ПАВ «ТЕМП-100» (3%), обеспечивающий интенсивное растворение, солюбилизацию и диспергирование труднорастворимых компонентов жировой мази с поверхности алмазных кристаллов.
4. Разработан способ обезжиривания черновых алмазосодержащих концентратов, включающий последовательные операции отмывки концентратов водоорганической эмульсией при температуре 50-600С, водным раствором ПАВ «ТЕМП-100» при 50-600С и горячей водой при 30-400С, обеспечивающий удаление более 90% загрязнений. Показано, что очистка алмазов от компонентов жировой мази водоэмульсионным способом позволяет восстановить их люминесцирующую способность до природных значений 
5.	Результатами стендовых испытаний показано, что эффективность очистки алмазов от компонентов жировой мази в концентратах липкостной сепарации с использованием разработанного водоэмульсионного способа возрастает с 9 до 87,7%, что позволяет в 2,5 раза повысить интенсивность люминесценции алмазов Iрл и их извлечение методами ЛС и РЛС по сравнению с показателями, достигаемыми при использовании базовой содовой технологии отмывки. 
6.	Водоэмульсионная технология обезжиривания черновых алмазосодержащих концентратов испытана и внедрена на обогатительных фабриках Мирнинского и  Айхальского ГОКов, что позволило увеличить извлечение алмазов в процессе доводки концентратов липкостной сепарации методами ЛС и РЛС на 5,2 и 5,7%. Экономическая эффективность внедренных мероприятий составила более 17 млн. рублей в год.
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YTBEPKJIAIO = }’TBEP)K,IIAIO
. THPEKTOpa
aabckoro 'OKa

2012r.

I[aTa COCTaBJICHUS

COBEPIIEHCTBOBAHHUE! HﬂeMle TEXHOJIOTHii (MJIH) OPraHU3aNUH NPOU3BOACTBA,

(mIH) yJayqineHHeM KadecTBa NPOAYKIHH H IPYTHX KCILTYaTAIMOHHBIX CBOICTB,
OCYIIeCTBJISIEMbIX B X0/I¢ IPOH3BOCTBEHHOr0 (TEXHOJOrHYECKOro) npomuecca «Bueapenne meroga
NOBBIICHHUS H3BJICUCHHUS H KA4eCTBA AJIMAa3HbIX KOHIEHTPATOB KJIAcca -5 MM B Ipomeccax
oforameHus ¥ 10BOAKH AIMa30coep:kamero ceIpbs Ha O® Ne8 AI'OKay.

K aKmy npuemKu-nepeoaiu 3a6epuieHHbIX Hay4HsIX pabom Ne om « » 2012 2.

HaumeHnoBaHHE TEXHOJIOTHYECKOH paboThl: «Pa3paboTaTh M BHEIPHTH METO/ IOBBILIEHHS U3BIICYCHHUS U
KayecTBa alMa3oB Kjacca -5 MM B IpoIeccax o0OorameHHs M JOBOJKH aIMa30COAEPIKAIIEro ChIpbs
Pa3IMYHOTrO BEHMIECTBEHHOIO COCTaBA 3a CUET MIPHMEHCHUS DIEKTPOXUMUYECKUAX U (PH3UKO-XUMHUUECKUX
METO/IOB aKTHUBAIMU IOBEPXHOCTH pa3/eIIeMbIX MUHEPATIOBY

Iudp paboter: 12391-10/3.2.

HamnmenoBanue crtpykTypHoro monpasiaeneHus AK «AJIPOCA» (OAO), Ha KOTOPOM BHEIPEHO
Meponpusitre: Afixansckuii 'OK

HaumeHoBanue oobekTa (II€X, y4acTOK, IPOU3BOACTBO), HA KOTOPOM BHEJPEHO MEPOIPHSTHE: YIaCTOK
noBoaxr OD Ne8

KpaTkoe onvcaHye U MpeMMyIECTBO MEPONIPUATHA: BHEIpeH MeTo1 MOBBIIICHUS U3BICUYEHNS M KadecTBa
JIMa3HBIX KOHIIEHTPATOB KJlacca -5 MM B IIpolieccax 00O0rameH s H JOBOJKH ajIMa30COAEPIKAIIEro CHIPhsI
MOCPE/ICTBOM  BOJIOOMYJIbCHOHHOM TEXHOJOTMH OTMBIBKM KOHIIEHTpaTa JIMIIKOCTHOH Cemapaldd B
AtixanbckoM 'OKe Ha O® Ne8.

Jlns ynajgeHHS OCTAaTKOB JKHPOBOM MasH C KOHICHTpaTa JIMIKOCTHOM cemapaiud Iepen
BBICOKOTEMIIEpATYPHOH CyIIKoi pa3paboTaHa BOZOIMYIbCHOHHAS TEXHOJIOTHS, OCYIIECTBIsIeMast
CIIEAYIOMHIM 00pa3oM: JIMIKHI COCTaB C MOBEPXHOCTH KPHCTAUIOB YJAJISIOT B ropsdeil Boje, 3areM
KOHIIEHTpaT ob6pabaTsIBaloT sMyJibcheit (10 dacteil comspoBoro macina u 1 gactu 30%-HOro pactBopa
[NA® tuna «TEMII»), nanee ormbmBator 1%-HbmM pactBopoM IIAB thna «TEMII» u cymar mnpu
Temneparype He mHmwke 120°C. OGPaGOTAHHBIN TAKHM 00pa3oM KOHIIEHTpAT HalpaBlseTcs Ha
JanbHeHIINe CrelMaabHble JOBOIOYHEBIE OIepalliH.

Hcnons3oBaHHe TEXHONOTUH BOJOIMYJIBCHOHHOH OTMBIBKH KOHIIGHTpATA JIUIKOCTHOM Cemaparim
[OBBIIIAET YPOBEHb PEHTTCHOMIOMUHECIIEHIIMA aJIMa30B B HECKOJIBKO pa3, YTO IPHBOIUT K YBEIUUECHHUIO
u3BnedeHns ux anmapatamu PJIC. Pe3ynbTaTsl IPOMBIIUICHHBIX HCIBITAHUM MOKAa3bIBAIOT yBEJIMYCHUE
U3BJICYEHHS AJIMa30B KPYITHOCTBIO -6+1,2 MM B mpoliecce JOBOAKH KOHIIEHTPATa JIMIIKOCTHON Cerapanin
He mMeHee 5,2%.

Jlara BHeqpenus: ceHTIOps 2012 r.

Ot 3akaszunka: Aiixaasckuit [OK

Havansauk o6oratutensHol Gpadpuku No A.B. Yununon

3amMecTuTeNh TUPEKTOpa 110 Hay4HO! paboTe, A.T.H. N.B. 3pipsiHOB

Co-pyKoBOJHTENb PabOTHI OT HHCTUTYTA «SIKyTHHIIpoaIMasy, //
3aBeyromuii 1aboparopueit ®MOuOOB

Ot UcnonuuTesst:

ITpopekTop N0 TEXHAYECKOMY HallPaBICHHIO, I.T.-M.H.

X OctpoBckast

B.1O. ®punosckuit
OTBETCTBEHHBII UCTIOHUTENH PabOTHI,
npodeccop MIITU CBDY, k.T.H.
Kyparop ot AK «AJIPOCA» (OAO):
I'naBHBI 000OTATUTENH

T'.I1. JIBoityuenkoBa
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VNIOTHOMOYEHHbIH TIPENCTABATEIb

T10 KOMILIEKCHOMY [IPOEKTY

ot AK «AJIPOCA»,

3aM. JinpeKTOopa [0 Hay4yHOH paborTe,
/sx-tc a SIKyTHHgpoanMas, I.T.H.

W.B.3bipsiHoB
2012r.

AKT

NpeABapHTENbHBIX HCNbITAHHI @lmmo-xumnqecmlx METON0B OYHCTKH KOHLUEHTPATOB

JIMIIKOCTHO H MeHHOi cenapauuii B cxemax ux 10BoakH Ha O® Ne8 AT'OKa

Komuceusn B cocrase:

HpeﬂceﬂaTenb KOMHCCHH:

I'naBublit nrxerep OO Ne A.C. Oprnos
YeHbI KOMHCCHH:

H.o. crapmero texuonora O Ne§ O.B. YepHukoa
W.0. HayanbHHKa y4acTKa 1oBoxks O Ne JLH. Makcumos
3as. cextopom COB HHCTHTYTa «SIKYTHHNIpOAIMa3»,

Kyparop T".X. Octposckas
Ben. nayun. corp. UTIKOH PAH,

npod. CBOY, K.1.H., pyKoBOAHTENb T.I1. Isoiiuenkosa
M. Hayuneti cotpyaunk UTIKOH PAH A.C.Tumodeen
Hnxenep-texuonor CCOB

HHCTUTYTa «SIKyTHHIIpOaIMa3» B.A. Bepxotyposa
Hmxenep CCOB uHcTHTYTa «SIKYTHHIIpOQIMA3» A.B. Apramonos

COCTaBWJIa HACTOSALIMH akT o TNPOBECHHH IPEABAPHTEIBHBIX HMCTBITAaHUH C  OLEHKOH
TEXHOJIOTHYECKOH 3((EKTHBHOCTH pa3pabOTaHHBIX (U3UKO-XMMHYECKHX METOJOB OYHCTKH
KOHLEHTPATOB JIMIKOCTHOH M TNIEHHOH Cenapauuii B CXeMaX HX LOBOIKH Ha 0BOraTHTENbHOM
Gabpuxe Ne8 AI'OKa. cribItanus BBITOTHEHB! COTNIAcHO MiaHy-rpaduky mpoekrta «Co3nanue
KOMIIIEKCHOMH 3KOJIOrH4ecky Ge30macHoi HMHHOBALMOHHOH TEXHOJIOTHH 110651'{" H nepepaﬁo'ﬂ(n
IMa3OHOCHBIX pyA B ycnosuax Cesepa» 3amaua 3.2. «PaspaGoTaTh M BHEJDHTE METOX

MOBBIIEHHsS HM3BJEYEHHA M KayecTBa aIMa30B Kjiacca -5 MM B nporueccax OGOTGUJCHHS( H
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JAOBOJIKH aJIMa30COJAEPKALLEr0 ChIPbs Pa3IMYHOrO BEIIECTBEHHOIO COCTaBa 3a CYET TIPUMEHEHHS
ANMEKTPOXHUMHYECKHX U (I)PBHKO'XHMH‘ICCKHX METOJ0B aKTHBALUH INOBEPXHOCTH pa3/eifAeMBbIX
MHHEpaJIOB».

3KCHCPHMCHT6HI>HI>IE HCCNEAOBAaHHSA BBIMOJIHEHBI B YCJIOBHAX Y4YacTKa JOBOJAKH

oborarutensHoit Gpabpuxu Ne§ B mepron ¢ 16.04.2012r. mo 23.04.2012r.
Heas 1 3ana4un paGoTsI:

CHU3HTB TIOTEPH alMa30B B JOBOJOYHBIX ONEpalUsAX 3a CYET IIPUMEHEHHUS BOHOQM)’HbCHOHHOﬁ
TEXHOJIOTHH OTMBIBKH ajIMa30COJepKallluX KOHLIEHTPAaTOB OT )KHPOBOﬁ MasH M MasyTa nepen

TIPOLIECCOM HX BBICOKOTEMIIEPATypHOH CYIIKH.

O06beKTBI HeCAeA0BAHMI:

—  KOHLEHTpPAThl JIMIKOCTHOH M IIEHHOH Cemapaiuii, Moly4eHHble Ipu o6paboTke paGpuxoi
pyas! TpyOkH «KoMcoMomnbckas»;

—  aIMas’0co/epXKallie KOHIEHTPAThl K XBOCTHI IOBOJIOYHBIX onepauuii (Ha anmapate JIC-O/I-
4M) KOHNIEHTpaTa IHIKOCTHOH CeMapalMH H IMEeHHON cemapauuu (Ha JOBOJZOYHBIX
cenaparopax JIC-OJI4-04H, cemapatopax OBC 28/9, DKC-500), oTMBITHIX Iepex
TIPOIIECCOM BBICOKOTEMIIEPATYPHOI CYIIKH 110 CTAHAAPTHOI TEXHOIOTHH M C IIPUMEHEHHEM
BOJIO3MYJILCHOHHOTO METO/(a HX OYHCTKH;

—  KPHCTA/LTbl ATMA30B, H3BJICYEHHEIE U3 KOHIIEHTPATOB JHIIKOCTHOM U NIEHHO cenaparuy;

— 3MYNbCHA /A OTMBIBKH KOHIIEHTDATOB, pa3paGoTaHHas M MPHIOTOBJIEHHAs COLJIACHO
Mmetoauke UITKOH PAH;

—  IMyJBCHS NOCTIE TEXHOTOTHYECKOTO MIPOLECCa OTMBIBKH.

Jins ormeiBku koHueHTpatoB CJUI u TIC Ha mepuoa McneITaHMii cornacHo MeTOAMKE
unctutyta MIIKOH PAH 6blna npuroToBiieHa aMyibcusi clemyiomero cocrapa: Ha 20m JT
(consposoe Macio) nobasneno 21 30%-Horo Boxmoro pactBopa IIAB «TEMII-100»
ONpEZeNeHHOTo cocTaBa. [l NPOMBIBKH aIMa3HBIX KOHLEHTPaToB mocie ofpaGoTku B
SMYJIbCHH HCIONB30BaHBl TOC/EN0BaTeNbHO 1%-Hblit pacTBop IIAB u Temnas Boga. Jna

otMbiBkH KoHueHTpaToB CJUT u I1C ucnonk3oBanack oHa | Ta K€ 3MYJIbCHS.

Hensiranns BO}IO)MyJ’lelIOlIHOﬁ TEXHOJIOIHH OTMBIBKH 2/IMa3HBIX KOHUEHTPATOB

JIMIIKOCTHOI cenapaiuy oT ;KHPOBOii Ma3H B cXeMe y4acTKa 20BoakH ODNe§

IpenBapuTenbHble HCNBITAHHA MPOBOJMINCE HA Y4acTKe AOBOAKM NP 00paGoTKe
(abpuxoit pymsr Tpy6xu «Komcomonsckasi». B paGote ncnonbsosanmucs konuentparst CJIJI-
1000 nio kn1acey KpynmHOCTH -6+1 MM, OTOGPAHHBIX B CXeMe NOCIe KUPOTONKH.

Kounentpar nunkoctHoit cemapauun Nel cymmncs npu Temnepatype 250-300°C u

JIOBOAMIICS 10 OOBIMHOI cxeMe B cenapatope JIC-OJI-4M.
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Jlns onpeneneHus M3BICUEHUS aIMa30B 10 JOBOJOYHOM M [PELIOBOIOHHOM Cenapaiyy
xonuentpara CJUI xBoctsl cenaparopos JIC-O/I-4M pacceBanuch 10 KiaccaM KpYITHOCTH -6+2
MM, -2+0,5 MM M IIPOXOIHIH pas/eNbHYIO PY4YHYIO pa3Gopky Ha crone pasGopku mpo6 I[TK.
AnMa3bl, U3BJIEYEHHBIE W3 XBOCTOBBIX MPOAYKTOB, nepexasanucs B LIOJ] A#ixansckoro [OKa mo
macmopTaM pasfenbHO mo kiaccaM KpynmHocTd. Komuentpatel JIC-OJI-4M  mpoxozmnu
pasfiefibHYl0 pY4YHYI0 pa30OpKy B MAHMIYJISLIHOHHOM CTONE, H3BJCUEHHBIE —AIMa3bl
nepenasauck B 1JOJI o macnopram.

Kounentpar numkocTHO# cemapamuu No2 OTMBIBANCA IMyNbCHMEH, CyMIMICS IpH
Temnepatype 150-200°C 1 npoxo/u Bee cTanuyu 06paGoTku KoHueHTpara Nel.

CornacHo METOHKE KOHTDPOJb BEJICs MO KOIHYECTBY M KAYECTBY AIMa30B, H3BIECYEHHBIX
U3 KOHLICHTPATOB JIMIIKOCTHO# CenapaluH.

KonnuecTBeHHblE TEXHOIOTHYECKHE NOKA3aTENM HA JAHHOM O3Tale HCCIEAOBaHHI
OLICHHBAINCh [0 BBIXOJY aJIMasHBIX KPHCTaZIOB B KOHUeHTpar cemapartopoB JIC. Ouenka
nposesiena ciyxbamu OTK, cnmemuamucramu V]| oGoratutensHoit ¢aGpuxu Ne8 u LIOJ]
Atixansckoro 'OKa.

OddexTuBHOCTE NpeanaraeMoil pa3paGOTKH ONpedessiach CpaBHEHHEM MoKasareneit
BBIXOJa aIMa3HBIX KpucTamios (mo naHHeM OTK) npu HCMOB30BaHUM BOIO3MYJIBCHOHHOM
TEXHOJIOTHH OYHCTKH KOHIIEHTPaTOB JMIIKOCTHOM Cemapaluu OT JKAPOBOH Ma3u W B
CTaHJApPTHBIX YCNOBHSAX paboTsl V]I habpuku Ne8.

OueHka KayecTBa KOHLCHTPATOB W H3BJIEYEHHBIX M3 HHUX KPUCTALIOB MNpOBENEHa

BHU3YaJIBHO U C HCMOJIb30BaHHEM cbomrpadmpoaaﬂnx. PeSyHbTaTLI HCTIBITaHUH TIpeACTaBJICHBI B

Tabnuue 1.
Tabnuma 1 — CpaBHuTENbHBIE TEXHOJOrHYECKHE MOKa3aTend paboThl CXeMBI JOBOAKH
KOHLIEHTpaTa JIMNKOCTHOM cenapanuu Ha Y]] O Ne§
VYcnosue
obpaboTkn Hcxonuwiii | Konuewrpar, rp. XBOCTEI, Tp. HsBneuenne, %
KOHUEHTpaTa NpoaykT,
JIMMKOCTHOM rp.
cenapauyn -6+2|-2+0,5 |-6+0,5| -6+2 | -2+0,5 | -6+0,5 | -6+2 | -2+0,5|-6+0,5
CTaHjapTHas . o e
PEXHONOIS 34191,9 (22,0 | 164,9 | 186,9 [13630,0( 20375,0 | 34005,0 | 73,1*| 95,9**| 84,6
BOZ03MY/IbCHOHHAS|
oTMEIBKE 302354 [11,3]159,1 | 170,4 [11380,0| 18685,0 | 30065,0| 93,5 | 95,5 | 94,7

*H3BieueHne aMa30B B KOHUEHTPAT C YHETOM HEBHAUMBIX (NOKPBLITBIX MUIEHKOH) KPUCTALIOB M U3BNEYEHHBIX M3

XBOCTOB [10CNIE OTMBIBKH €r0 110 BOI0IMYJILCHOHHOH TEXHOIOTHH

**M3Bnevenne anMa3oB B KOHUECHTPAT Ge3 yueTa HeBUIMMBIX (MOKPLITLIX MIIEHKOH) KPHCTA/LIOB

Pezynma‘rbl, NIpEACTaBJI€HHBIC B Taﬁnuue 1, TNOKa3pIBAIOT, YTO NPH HCIOJIBb30BAHHH

BOHOBMyHbCPlOHHOﬁ TEXHOJIOTHH OTMBIBKH KOHIIEHTpaTa JIMIIKOCTHOH cenapaury nepex ero
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BBICOKOTEMIIEPATYPHOH CYHIKOH H3BNIeyeHHe cocTabnsgeT 93,5% (mo kiaccy KpymHOCTH -6+2
MM) 1 95,5% (1o kitaccy kpynHocts -2+0,5 MM) pH obiem mokasarene ussnederus 94,7% (o
Kraccy KpymHoct -6+0,5 Mwm). ITo CTaHIapTHOH TEXHOJNOTMHM OTMBIBKH KOHLEHTpara
JIMNIKOCTHOH cenapauuu nepea ero BblCOKOTCMHCpaTypHOﬁ Cyl.l.lKOﬁ H3BJICYCHUE COCTABJIACT 110
Kitaccy KpymHocTH -6+2 MM — 73,1%, nmo xnaccy kpynmHoctH -2+0,5 MM — 95,9% npu o6mem
mokazatene u3pneyenus 84,6%, uro Ha 10,1% HiDKe MO CPaBHEHHIO C IOKa3aTesIMH IPH
MCIMOTBb30BaHHH HCIIBITHIBAEMO# TEXHOJIOTHH.

HCOSXOZ[HMO OTMETHUTb, YTO INOBEPXHOCTE MHHEpAJIOB MaTe€pHaia, o6pa§oraﬂnoro no
CTaHJapTHOMY PEXHUMY, ObUIa TIOKpBITa qepHoﬁ menkoit. C LENBK0 II0JIHOTO M3BJICYCHUS
aIMa30B M3 XBOCTOB MaTepHan KPYNMHOCTBIO -6+2 MM TOC/e PY4HOil pa3GOpKH Momseprajics
BCEM CTaIMsAM TEXHOJOTHH SMYIbCHOHHOM OTMBIBKH, IIOCIE YEro CYIIMICH, H NPOH3BOJMIACH
NMOBTOpHas pyyHas pa3bopka. B pesynbraTe NMpOBEAECHHBIX Onepaluii ObUIO HOMONHHTENBHO
M3BJIEYEHO AJIMa30B B KonudecTse 43% oT 06111HX NOTEPDH MO AAHHOMY KJIacCy KPYNHOCTH.

Takum 06pa3oM, B pe3ynbTaTe NPOBEACHHBIX HCIILITAHHA BOJO3MY/ILCHOHHON OTMBIBKH
KOHLIEHTpaTa JIMIIKOCTHOH cenmapauyvii MOXHO CHElIaTh BBIBOA O TOM, YTO HCILIThIBAaEMas
TEXHOJIOTUS T103BOJIAET NMOBBICHTh M3BJIEYEHHE ATIMa30B B KOHLEHTPAT KPYNMHOCTHIO -6+0,5 MM

Ha 10,1% npn CHMXKGHMM DHCKAa BO3rOpaHHs MaTepuaia B NMPOLECCE BBICOKOTEMIIEPATYPHOM

CYILKH.

Hcenbiranns BO}IOZ)My.'IbCHOHHOﬁ TEeXHOJIOFHH OTMBIBKH aJIMa3HbIX KOHUEHTPaTOB neHHoi

cenapamiy OT Ma3yTa Ha y4acTKe J0BOAKH 000raTuTenbHoil padpukn Ne8

Ot16op mpoGsI KOHIEHTpaTa INEHHOH Cemapauud JUls anpoGal¥ BOXO3MYJILCHOHHOM
TEXHOMIOTHH OYHCTKM alMa3oB OT Ma3yTa NPOBOJMTCH BO BpeMs 0OpaGOTKH pydsl TpyGku
«Komcomonbckasn». KoHuEHTpaT cxeMbl (IOTALMOHHOrO Nepefena oOTOHpaics B lexe
o6oramenus ¢ rpoxora FUT-063 pyunsiM cnoco6om. OTobpanHsIi Matepuan 65UT pasaeneH
KBapTOBaHHEM Ha JIBE YaCTH.

TepBas npo6a KoOHIEHTpaTa NOC/e CYIIKH PacceBarach IO KiaccaM KpYmHOCTH (+1 mm,
-1,0+0,5 MM, -0,5 Mm). MaTepuan KpynHOCTBEO +1 MM ¥ -1+0,5 MM N00YepeaHO HANPABIIANCS HA
nosoaky B JIC-O4-04H u, nanee no cymecTsyiommeii cxeme, Bxmodas DBC-28/9, DKC-500,
JIC-O[14-O4H. Anmasocoiepialllie KOHLEHTpAThl, MOJy4eHHBIE NMpH  JI0BOAKE IPOGBI
KOHLEHTpATa MEeHHOH CenapalyH, pasjenbHo 1o KiaccaM KpynHoetd +1,0 Mm u —1,0+0,5 MM
B3BEIIMBAIHCH M Nepeaasanuch B L]OJ] no nacmopram. Bee XBOCTOBBIE MIPOIYKTHI JOBOMOYHBIX
onepauyii OTOUpPATHCh Pa3feNbHo MO Kaxao# mpobe u kpymHoctH (+1,0 MM 1 —1,0+0,5 mm)

B3BELIHMBAINCH, YIIAKOBBIBAIIHCh B OTAEIBHBIE EMKOCTH U nepenasaliuch B I_[TK Ui TpoCcMOTpa

na PJI cenaparope.
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Bropas wacTh mpoObl KOHLEHTpaTa NEHHOM Cenapalnd OTMbIBATACH 3MYJIbCHEH,
CYINIACh H NPOXOJHN/IA BCE CTAAUM 0OpabOTKH NepBOi IPodHL.

OneHka KayecTBa MOBEPXHOCTH alIMa3HBIX KpPHCTAUIOB Ha JTane anpobauuu
NPOM3BOMIACH BU3YalbHO, (poTOrpadMpoBaHHEM M MO M3BJICUCHHIO AIMa30B B KOHIEHTPAaT B

omepauysx 0BOAKH. Pe3y/bTaThl HCIIBITAHUI NIPEACTABIEHH! B Tabnue 2.

Tabmna 2 — CpaBHHTCHBHHC TEXHOJIOTHYECKHE TOKa3aTenx pa60"rb1 CXE€Mbl JOBOAKH

KOHIIGHTpara IeHHoii cenapauuu Ha Y1 O Ne§

VYcnosue OGPBGOTKH KOHLIEHTpaTa TeHHOH cenapauuu
HaunmenoBanue o
npoﬂyKra 10 CTaHAapTHOH TEXHOJIOTHH BOJ09MYJIbLCHOHHAA OTMBIBKA
2+1 -140,5 | -2+0,5 | Cokpawenue | -2+1 -140,5 | -2+0,5 | Cokpaiuenue
Hiexonusit 1208,3 | 11023,1 |12231,4 0 1219,1 | 10587,1 | 11806,2 0
NpOAYKT, Ip.
3BC | 565 | 4715 | 5280 1,76 620 | 5595 | 6215 2,11
i‘:"c“"’ DKC | 154 | 2344 | 2498 1,56 220 | 2974 | 3194 233
’ PJIC | 489 | 3954 | 4443 428,21 379 | 2014 | 2393 566,72
Konuentpar, rp. 03 10,1 10,4 - 0,1 4,1 4,2 -
UsBneuenwe, % - - 51,3 - - - 75,7 -

Tpencrasiennsle B Tafimue 2 pe3ynbTaThl MOKA3bIBAIOT, YTO HCIOIB30BAHUE
BONIOIMYJIECHOHHOM OTMBIBKH KOHIIGHTpaTa IEHHOH Celapalid I03BOJSET IOBBICHTH
3(hGEKTHBHOCTS BCEX MNOBOLOYHBIX ONEpAalui, IPH KOTOPHIX COKPALCHHE MaTepHana
cocrapnseT: B annapate 9BC 28/9 — 2,11 B cpaBrennn 1,76 ¢ HCNONB30BAaHHEM CTAHAAPTHOTO
pexuma, B anmnapate OKC - 2,33 mporus 1,56, B anmapare JIC-OJ14-04H -566,72 npotus
428,21. Tlpu sToM obLuee M3BICYSHHE ATMa30B B KOHLEHTPAT M0 KIaccy KpymHocTH -2+0,5 MM
coctaBuno 75,7%, 4ro Ha 24,4% BbIle, YeM NPH HCIOIB30BAHHH CTAHIAPTHOH TEXHOJIOIHH
OTMBIBKH MaTepHaa.

Ha dororpagusx mpencTaBieHs! pe3yabTaTsl NPOBEAEHHBIX OIBITHO-IPOMBILLIEHHBIX
MCIIBITaHHI, Ha OCHOBAHHH KOTOPBIX YCTAHOBJIEHO CIEAYIOLIEE:

1. TloaTsepxneHa BhblABNEHHAs paHee S(pQEKTHBHOCTb 3IMYJILCHOHHOM OTMBIBKH
KOHLEHTPaTa JIMNIKOCTHOH Cemapauuy oT xuposoit Masu. Ha dortorpadusx (pucyHok 1, a, 6)
BHJIHO, YTO MOBEPXHOCTh AIMAa3HBIX KOHIEHTPATOB M H3BNEYECHHBIX M3 HHX KPHCTA/LIOB
PaKTHYECKU TOJHOCTBIO OUHUIEHBI OT XHPOBOH Ma3u. IIOBEPXHOCTh aIMa3HBIX KOHLEHTPATOB
JIMNKOCTHOM Cenapauuy, NpoIeHX CTaHJAPTHYIO TEXHOJIOTHIO OTMBIBKH B ropsdeii Bofe, a
TaK e M3BJIEYEHHbIX U3 HETO KPHCTAIUIOB, MPAKTHYECKH MOJIHOCTBIO MIOKPHITA IUIEHKO}H 9epHOro

uBeTa, o0pasopaslileicss Npy BHITOPAHHUH XHPOBOH Mas| B IPOLECCE rOpSYei CyIIKH — 0GKHra

(pucyHok 2, doto a, 6).
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a
a — KOHLIEHTpaT; 6 — anMassl

Pucynox 1 — Marepuan nocie BoI03My/IbCHOHHOH OTMBIBKH

a 6
a — KOHLIEHTpaT; 6 — anmasbl
PucyHok 2 — Marepuai, 06paboTaHHBIH [0 CTAaHAAPTHOH TEXHONIOTHH

VCTaHOBNICHO, YTO MCIBITHIBAEMAs TEXHOJNOTHS IO3BOJAET IOBBICHTh H3BIEYEHHE
anMasoB B KOHIEHTpaT Ha 10,1% Npu CHIKEHMH pHCKa BO3TOpaHHs MaTepHama B Ipoliecce
BBICOKOTEMIIEPATYPHOI CYLIKH.

2. B mepuon HCIHbITaHMIl YCTAaHOBJIEHAa BO3MOXHOCTb IPHMEHEHHS pa3paboTaHHON
SMYJIBCHOHHOH TEXHOJNOMMH [UIsi OTMBIBKH @IMa3HBIX KOHIEGHTPATOB IEHHON CelapaudH OT
MasyTta. VICIIONB30BaHHE BOJOIMYJIBCHOHHOH OTMBIBKH KOHLEHTpAaTa NEHHOH Celapamuy
II03BOJISET MOBBICATD 3 (PEKTHBHOCTh BCeX MOBONOYHBIX ONeEPAIHii, IPH KOTOPBIX COKpALeHHe
MaTepuana cocTanseT: B ammapare OBC 28/9 — 2,11 B cpasHenun 1,76 mo crasmapTHOMY
pexumy, B annapare DKC — 2,33 nporus 1,56, B anmapare JIC-OJ14-04H -566,72 mpotus
428,21,

Tpu anpoGauun TEXHONOTMH 3MYJILCHOHHOIO OTMBIBKH KOHIEHTpATa IEHHOI Cenapalun
U3BJIEYCHHE AIMa30B KpymHocThio -2+0,5 MM yBenuuuBaercs Ha 24,4%. Ha dororpadmsx
(pucyHok 3, a, 6) BHIHO, YTO [IOBEPXHOCTh AIMA3HBIX KOHLEHTPATOB M H3BNEYEHHBIX M3 HHX
KPHCTAIOB TPAKTUYECKH IOJHOCTBIO OYMINEHBI OT Ma3yTa. IIOBEpXHOCTb alIMa3HBIX
KOHLEHTPATOB IEHHOM cenapauuy, Oo0paGOTAHHEIX MO CTAHJAPTHOMY PEXHMY, a TaK ¥Ke
M3BJIEYEHHBIX M3 HETO KPHUCTALIOB, TOKPHITA ILIEHKON YepHOro LBeTa, o0pasoBaBlIeics NpU

BEIFOPaHHH Ma3yTa B IPOLIECCE ropsyei cyniku — 06xura (pUCyHOK 4, GoTo a, 6).




