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TERMICZNA AGREGACJA DROBNYCH ZIARN NIKLU

1}

Nikiel produkowény Jeat obecnie 2z rud siarczkowych 1 tlenkowych.
¥ zwigqzku z gktualnie malejgcymi rezerwami siérczkowych rud niklu, eks-
ploatacji i 'przerobowi muszg zostaé poddane rudy tlenkowe, czegsto ni-
skoprocentowe [ 1].

Wzbogacanie rud tlenkowych Jest znacznie trudniejsze w poréwnaniu
2z rudami aiarczkowymi niklu.

!etody zastosowane do przerobu rud garnierytowych c2y laterytowych
muszg obejmowaé proces uwolnienia niklu z komérki krzemianowej, a na-
stopnie prheproﬁadzenie go w postaé Zatwo odzyskiwalnq dostgpnymi tech-
nikami.

Jedng 2z metod pozwalajgcsg odzyskaé nikiel 2z rud tlenkowych jeat
metodq segregacji [2-4]). W metodzie tej ruda prasona Jest z dodatkiem
wegla 1 soli chlorkowej. W wyniku reskcji przeblegajgcych w podwyiszo-
nej temperaturze, w atmosferze beztlenowej, nikiel zostaje wychlorowany
" z mineraiéw krzemianowych, a nastgpnie zredukowany do niklu metaliczne-
go bgdZ zelazoniklu.

Autorka obszernie badala proces segregacji ﬁiklu z dolnoélqskich
rud krzemianowych [5, 6]

Przedstawiona praca jest fragmentem tych badai i ma na celu wyka~-
zanie mozliwodci tworzenia sig iiekszyCh ziarn niklu i okresdlenia para-
metréw wpZywajqcych na ich agregacjg.

Czebé doéwisdczalna

Prébki badane przygotowywano z szeéciowgdnych, chlorkowych soli
niklu i wapnia cz.d.a. oraz antracytu (0,416-0,075 mm) i krzemionki

-
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(o, 015 - 0,005 mm) zewierajgcej 0,043 % Fe. I"

Prébki zawleraly stala 1loé soli niklu (3,5 % Ca0126320) 1 wegla |
(2 % C) oraz zmienng ilo$é soli chlorkowej wapnia (2,4 18% Cac126320)
Miesganineg ogrgewano do temperatury 1123, 1223 1 1323 Kk w Treaktorze :
kwarcowym, w piecu elektrycznym (typ RO-13 prod. ¥RD), wyposazonym
w reguletor temperatury PMbkl byly rogrzewene 2z szybkoéciq 4 deg/min
w strumieniu szotu, przepiwajgcym ¢ szybkoscig \3 dem /36003ec.

Czesé prébek po ogrzaniu do temperatur 1123, 1223 1. 1323 K schla-
dzano do temperatury- pokojowed, a czeéé wytrzymywano w tych temperatu-
rach przez 30 minut.

Produkty segregacji- badano przy pomocy mikroskopu elektronowego,
typu JXA-5A, produkc;)i Japoiiskiej. Przypadki agregacji zierm matalicz- ;
nego niklu ilustrowano zdjeclami mikroskopowymi oraz z.d;]ec:lami rentge-
nowskiej analizy pierwiaaikéw. :

Wyniki

W tablicy przedstawiono sklad chemiczny badanych prébek, tempera-
turg oraz czas ich wygrzewania, wielko#é, ksgtait giaren metalicznych
powstajgcych na podzosu weglowym, bgd¢ krzemionkowym. :

W prébkach segregacyjnych ogrzanych do temperatury 1123 K giwier-
dzono pojawienie asie zalqzkéw i ziaren metalicznego niklu na weglu-

i krzemionce.

Byly to przewasnie ziarna kuliste, o érednicy nie przekraczajgce].
2 pm. Jedynie na krzemfonce krystalizowaly wydiuZone formy niklu meta-
licznego, o dtugosci dochodzgcej do 10 um (probki 1-3). Wydiuienie csza-
su reakcjl-w temperaturze 1123 K do 30 min. powoduje podwojenie i po-

" trojenie &rednicy ziarn kulistych na weglu i krzemionce (prdébki 10-12).
¥ prébkech o wiekszej martoéci soli chlorkowej wapnia tworzg sie
na weglu agregaty o érednicy zastgpczej od 4 do 6 y.. a na krzemionce
, 1g2:y i wiskersy o dlugodci siggajgcej do 31 pm (prébki 11 i 12).
' Podwyiszenle temperatury procesu segregacji o 100 stopni sprzyjs
wzrostowi gziarn metalicznych (prédki 4-6). W temperaturze 1223 K zlarns
kuliste majq érednice od 1 do 4 um. Obserwuje sig réwniei liczne skupi-~
ska niklu powstale przez lgczenie sig ziaren pojedynczych. Agregaty ta-i
kie majq frednice zastepezg od 3 do- 5 pm. Wygrzewenie prébek w 1223 K
~ powoduje zwigkszenie sig glepieficéw metalicznego niklu. Srednica zastep~.
' oza takich agregatéw jest szacowana od 5 do 7 mm {prdébki 13=-15, zdjgele:
1) Na krzemionce wyrastaja réwniez dtugie krystality niklu w .postaci o
-wiskerséw i igiel, o .diugoéei od 10 do 23 zm (prédbki 14 1 15). ‘
W temperaturze 1323 K ‘na powierzchni wegla 1 h-zenionce obaerwuje
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sig sporo agregatéw niklowych obok zanikajgeych ziarn pojedynczych

‘0 érednicy przewainie 1 ,um (prébki % - 9). W prébce niewygrzewanej,

w temperaturze 1323 K mozna otrzymaé duze agregaty niklu na czgstecz-
kach  wegla. Srednice takiego agregatu oszacowano na 15 am (prébke 8,
zdjgcie_2). Otrzymanie podobnie duiego agregatu na krzemionce wymega *
wygrzewania prébki przez 30 mindt (prévke 18, zdjgcie 3 i 4). W warun-
kach tych zanikajg réwniez nitkowate formw niklu, charakterystyczne dla
podloza krzemionkowego.

Zdjgcie 1. 3,5% N1012 6 Hy0 + 2% C 2djgcie 2. 3,5% NiCl, 6‘H20 + 2% C+

+ 4% CaCl, 6 H,0 + 90,5% 510, + 4% CaCl, 6 320 + 90,5% 510,
1223 K, t 30 min. fgqczenie slg 1323 K, t = 0, Agregaty metalicz-
podedynczych ziarn metalicznego nego niklu na weglu. Powigkszenie

niklu na wgglu. Powigkszenie 980x 460 x

Zdjecié 3. 3,5% NiCl2 6 H2O + 2% C+ Zdjgéie 4; Angllza rentgenowsks
+ 8% Ca012 3 HyQ + 86,5% 510, niklu w prébee przedstawionej na

1323 K, t = 30 min. Agregat meta- zdjgeiu 3
licznego niklu na krzemionce.
Powigkszenie 960 x
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' Na zarodkowani.e i wzrost niklu w procesie segregac;i, podobny
wplyw jak temperatura,.yosiada zawartosé soli wapnia w piébce.

Dwuprocentowy dcdatek chlorkowej soli wappia 1 niska temperatura
procesu segregac)i (1123 K) nie pozwalaja otrzwmgérwigkézych ziarn me-
talicznego niklu jak 1=3 pm, (prébka 1 1 10). Podwyiszenie tej tempera-
tury do 1223 1 1323 K stwarza warunki -wzrostu ziarn kulistyeh do 4=5 pm
oraz otrzymaniu agregatéw niklu o frednicy maksymalnej 11 Jjm (prébka 13
1 16). W prébkach zawierajgeych 2 % soli wapnia nie tworzg sig prawie
wcale nitkowate formy metalicznego niklu na powierzchni ziarn krzemion-
ki, S : \ v
Podwojenie ilosei wapnig w prébece (4 % 03012'6H20) sprzyja zjawis-
ku Zgczenia sig ziarn pojedynczych w obze formy metaliczne. Otrzymuje
sie duze agregaty niklu na woglu w temperaturze 1323 K. Rosng réwnies
krysztaty nitkowate; wiskersy i siupy o-dtugosdei od 6 do 23 um, szcze-

. g6lnie podczas wygrzewania tych prébek w 1223 1 1323 K (prébki 11 i 14).

Wprowadzenie do prébek 8 % 630126 HZO’ w tempsraturach niskich pro-

cesu segregdcji (1123 K), powoduje zahamowanie procesu zarodkowania me-

taliczrego niklu (prébka 3). Tworzg sig wéwczas roztwory staze chlorko-
wych soli niklu i .wapnia, ktére pokrywajg powierzchnig ziern wegla
1 krzemionki. Tak spatynowans powierzchnia nie Jest dobrym podiozem do

- zarodkowania i wzrostu krysztatéw metalicznego niklu. Zehsmowanie WZro-
stu krysztaléw metalicznego niklu obserwuje sig réwniez w temperaturach

wyzszych (1223 i 1323 K). Prébki zawlerajgce 8 % Ca0126320 posiadajg

 zlarne niklu o zdecydowsanie mniejszej grednicy niz np. prébki zawlerajg-

ce 4 % Ca0126520 (prédki 6 1 9). Jedynie wygrzewanie tych prébek w tem-
peraturach 1223 % 1323 X wyréwnuje tg¢ znaczng réznice érednic obserwo-
wenych ziarn. . 4 : )

Dostatecznie ditugi czas reakcji i wysoka temperatura powodujg roz-
k¥ad roztwordéw stalych soli chlorkowych niklu i wapnia, Tworzg sie agre-
gaty niklu o frednicy maksymalnej do 7 am w temperaturze 1223 K i do
14 ym w temperaturze 1323 K (prévki 15 1 18, zdjecie 3134).

ngoski
W literaturze istniao przekonenie, ze duse skupiska niklu w proce-
sie'eegregacji rud krzemianowych mogg powstawaé wyigcznie na weglu [3,

4. :
w‘tej pracy w wyniku przeprowadzonych badan stwierdzono, Ze poje-
dyncze ziarma metalicznego niklu jek i agregaty tworzg sig¢ zaréwno na.
powierzchni wegla, jak i krzemionki,
Najwazniejszym parametrem wpiywajgeym na wielko$¢ ziarn sg tempera-

4



gsegregacji zostel wyjaéniony w odrgbnych publikacjach [7, ~8]. /
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tura procesu segregacji, a nastepnie za'arfoéé .g0li wapnia i czas iry- f
grzewanie prévki. bt B e, Bl

W temperaturze 1323 K moina otrzymaé sgregaty niklu matalicznego
o rednicy od 10 do 15 ym w prébkach zawlerajgcych od 2 % do 8%
CaCl,6H,0. , v Sl I

- Agregaty mozns otrzymaé réwniei -w temperaturach nizezych, ale wy-
maga to wygrzewania préblgi w statej temperaturze. I tak zjawigko agre- .
gacji saobserwowano réwniez w temperaturze 1223 K, w prébkach wygrzewa-
nych przez 30 min. przy zawartosci gzaledwie 2 % 036156520. ,

Zawartosé chlorkowej soli wapnia w prébkach nie powinna w zasadzie
przequczaé 4 % CaC126320.-Podwytszy‘nj.e zawartofci soli chlorkowe]
wapnia do 8 % powoduje gahamowanie zerodkowanis i wzrostu metalicznyech
ziarn niklu/w wyniku utworgenia sig poztworéw stalych pomigdszy chlorka-
mi niklu i wapnia. ‘ . : g -

Jedynie wygrzewanie prébek o podwyiszone] zawartodel soll wapnia
# temperaturach 1223 1 1323 K pozwala na powstanie duiych ziern i agre-
gatéw matalicznego niklu. F L ea . .

Forma i postaé metalicznego niklu galezy od podloza na ktérym po-
watajg zarodki. Silnie porowata powierzchnie weglea sprzyja adsorbeji
chlorku niklu na powierzchni 1 w kapilarach, stwarzajac warunki do po~-
wstawania zarodkéw metalicznego niklu. : ‘

7iarna metaliczne na krzemionce tworzy sig natomiast ne jeJ krawe-"
dziach lub naroiach, oraz w miejscach pojawienia sig cieczy. Mechanizm
zarodkowania, wzrostu i agregacji giarn metalicznego niklu w procesie

/
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TEHERMICAL AGGREGATION OF PINES NICKEL GRAINS :

The - aggregation of ' metallic nickel grains in the segregation
process 1 has been studied. The samples used in the experimentals
contained 3,5 % FiCl 6H20 2% C and from 2 to 8 % CaCl 6320 and
varying amounts of silica. The samples were heated 1123, 1223 and 1323 K
some for 30 min at & constent temperature. The large grains and

aggregates were formed, beginning at 1223 K in samples containad 2 % c
and 2-8 % 030126320. ~
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