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GRANITUL DE LA HIGHIS SI BAZALTUL DE LA RACOS, ROCI
ETALON PENTRU ANALIZA SPECTROCHIMICA !
DE

JEANA IONESCU 2 CONSTANTA UDRESCU ?* ALEXANDRU DIMITRIU 3 MARIETA
BREABANS, CECILIA VASILIU? ALEXANDRINA MEDESAN 3

Abstraet

Highis Granite and Racos Basalt, Standard Rocks for Spe-
trochemical Analysis. Laboratory research work which led to the choice of Highis
granite and Racos basalt as standard rocks is presented. The methods used and the results
obtained as regards the contents of trace elements (Ba, Be, Co, Cr, Cu, Ga, Li, Mn, Mo,
Ni, Pb, Sn, Sr, Ti, V, Zn, Zr) determined both spectrographically and chemically, as well
as the contents of the major elemenls determined chemically, are accompanied by a brief
discussion.

Un caracter remarcabil in evolufia generald a gtiintelor geologice
in ultimii treizeci de ani il constituie nu numai tendinta de a acumula un
bogat material faptic prin analizarea unui numér foarte mare de probe,
dar §i preocuparea de a gisi explicatia teoreticd a fenomenelor care de-a
lungul istoriei pimintului au generat modificiri in compozitia chimicé a
rocilor si a acumulirii de substante minerale utile.

Cercetirile de pretutindeni privind caracterele fizico-chimice ale
scoartei terestre gi ale celorlalte geosfere igi imbog#tesc caracterul compre-
hensiv, metodele specifice de investigatie se lirgesc §i se perfec{ioneazi
permanent.

1 Sustinuti in sedinta de comunicéri stiingifice a Institutului Geologic din 14 aprilie 1967-
2 Institutul de geologie si geografie al Academiei R.S.R., str. Dr. Burghele nr. 1, Bucuresti.
3 Institutul Geologic. Sos. Kiseleff, nr. 55, Bucuresti.

¢ Institutul de cercetiri chimice, Spl. Independentei nr. 202, Bucuresti.
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Dintre metodele de analizd instrumentali moderne, analiza spec-
trochimicé gi-a dobindit o aplicabilitate notorie, gisindu-gi variate si
multiple utilizdri in cercetarea geologicd datoritd calitidfilorsale deosebite
de a fi rapidd, de sensibilitate ridicatd, de precizie satisficitoare si de
mare randament in determinarea simultanid a unui mare numir de ele-
mente §i a posibilitd{ii decelirii unor elemente nesuspectate.

Studiile de distributie a elementelor chimice in roci, minerale, mi-
nereuri §i urmérirea modificdrilor produse in conyinutul inifial al acestora
prin procese geochimice, folosesc in mésurs tot mai mare datele obfinute
cu ajutorul analizei spectrale.

Aplicarea metodei spectrochimice la analizarea mineralelor i ro-
cilor a constituit pentru Institutul de geologie-geografie al Academiei
R.S.R. si Institutul Geologic al Comitetului de Stat al Geologiei o pre-
ocupare care rispunde sarcinilor actuale ale cercetirii geologice din tara
noastra.

Metoda elaborati are la bazd rezultatul multor ani de experienta
in analiza spectrochimici a unei largi varietdti de materiale pe care o au
fari cu tradifie in asemenea cercetiri.

Una din dificultétile intimpinate inaplicarea metodei spectrochimice
la analiza rocilor silicatate pentru obtinerea umnei precizii satisficitoare,
0 constituie lipsa standardelor naturale.

Folosirea standardelor sintetice introduce erori sistematice impor-
tante, datorate deosebirii in proprietdfile fizice §i uneori a compozitiei
chimice diterite. Totodatd etaloanele naturale prezinti interes deosebit
§i pentru compararea calitdfii unor noi metode analitice de dozare.

In lucrare sint prezentate primele rezultate asupra compozitiei chi-
mice a dous standarde maturale pentru rocile silicatice.

Alegerea rocilor etalon

Practica specialigtilor din domeniul spectrochimiei atestd faptul ci
metodele spectrochimice cantitative sint susceptibile de erori sistematice
Prin aceea ci intensitatea liniei spectrale emise de un element la o concen-
tratie datd este dependentd de compozifia chimics §i proprietétile fizice
ale matricei. De aceea in determinirile spectrale cantitative, efectul de
matrice trebuie si fie pe cit posibil inldturat prin folosirea de standarde
cit mai apropiate compozitional si fizic de probele necunoscute; daci
aceste cerinte nu sint indeplinite, trebuie avut in vedere compensarea
prin utilizarea de tampoane spectrale (Ahrens, Taylor, 1961).
Aceste considerente au constituit punctul de plecare in alegerea a doui
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roci etalon — un granit §i un bazalt — de compozitii chimice asemini-
toare rocilor cu largi ridspindire in masivele eruptive din R.S. Romainia.

Cele doud roeci silicatice naturale reprezinti tipuri compozifionale
distincte §i amestecuri ale acestora pot servi ca standarde pentru analiza
spectrald a unei largi varietifi de roci eruptive (granite, sienite, diorite,
bazalte, diabaze, gabbrouri) si roci metamorfice.

Pentru selectionarea rocilor etalon s-au analizat o serie de roci
acide (granitul de la Pricopan, granitul de la Highis, granitul dela Iacobdeal
gi cel de la Sivirgin) si roci bazice (bazaltul de la Racog si de la
Branigca), ale cidror analize calitative privind elementele urm# sint re-
date in tabelul 1.

TABELUL 1
Analiza speclrald calitativd
granite bazalte
Element
Savirsin Highis lacobdeal Pricopan Racos Branisca
Ba 3 2% 1 4 1 2
Be 1 3 4 2 1 =
Co 4 —_ — = 1 2
Cr 4 2 3 1 1 2
Cu 1 4 3 2 1 1
Ga 3 2 4 1 1 2
Ge — = = - — -
Mn 3 1 4 2 2 1
Ni 4 - - = 1 2
Pb 1 2 3 4 1 1
Sn - 1 3 1 L -
Ti 4 1 3 2 1 2
v 4 3 2 ? 1 1
Zn - ? ? 2 P 2
Zr 2 3 4 1 1 1

Incercirile efectuate au condus la alegerea granitului de la Highis
§i a bazaltului de la Raco§ pentru standarde spectrochimice.

Proba de granit de Highis provine din masa intrusivd de granite
hercinice situatd in partea de SW a masivului cu acelagi nume din
Muntii Apuseni.

Roca prezintd texturd gneisicd si este alcituitd din cuarf, feldspat
alcalin uneori sericitizat i biotit.

Proba de bazalt de la Racos aparfine produselor vulcanice din Neo-
genul depresiunii Transilvaniei, de virstd Pliocen superior sau mai tinere.

*) Cifrele reprezintd valori conventionale In ordinea crescindd a concentratiei.
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Roca prezintd o structurd porfiricd gi este constituitd din asociereade
plagioclaz bazic, augit §i olivind, alituri de cristale de magnetit fin dise-
minat in intreaga masé.

Pregiitirea rocilor standard

Din loturi de aproximativ 200 kg reci au fost selectionate egan-
tioane reprezentative, sfirimate in fragmente de 4-5 cm, sfertuite si
concasate succesiv pini la dimensiunea de 2-3 mm. Cite o probd medie
de 25 kg a fost micinatd la moara cu bile de portelan pind la finetea de
0,088 mm (sita de 4900 ochiuri/cm?). Aducerea materialului sub formi de
pulbere s-a condus astfel incit si fie evitatd contaminarea ; eventualele
impurificiri cu urme de Al,O; §i SiO, din moara cu bile nu influenteazi
calitatea probelor, deoarece reprezintd constituenti majori in rocile stan-
dard.

Procedee analitice si rezultate

Compozitia chimici a granitului de la Highis (GH) si a bazaltului
de la Racog (BR) a fost determinatd prin metode chimice clasice, spectro-
fotometrice §i fotometrie cu flaciri pentru componentii majori (8iO,,
Al,0,, Fe,0,, TiO,, MnO, MgO, CaO, Na,0, K,0). Metode spectrografice,
gpectrofotometrice i fotometrie cu flacdrd au servit la determinarea ele-
mentelor urmi Ba, Be, Co, Cr, Cu, Ga, Ge, Li, Mg, Ni, Pb, Sn, Sr,
Ti, V, Zn, Zr.

TABELUL 2

Granitul de Highis (GH)
(rezullalele analizei chimice — conslituenfii majori)

Media (valori

Proba ] i 2 4 recomandate)
% % % % %
Sio, 73,70 73,61 73,51 73,48 73,57
Al 04 14,24 14,05 14,09 14,15 14,13
Fe,0, 0,89 0,84 0,86 0,75 0,84
FeO 1,12 1,12 1,20 1,20 1,16
TiO, 0,33 0,33 0,33 0,33 0,33
MnO 0,03 0,02 0,03 0,03 0,03
P,0; 0,06 0,06 0,06 0,06 0,06
Ca0 0,76 0,74 0,72 0,68 0,72
MgO 0,32 0,39 0,30 0,34 0,34
Na,0 3,96 4,02 3,95 3,95 3,97
K,0 4,45 4,57 4,36 4,36 4,43
H,0+ 0,39 0,39 0,41 0,41 0,40
Total 100,25 100,14 99,82 99,74 99,98
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Tabelul 2 redid rezultatele analizelor chimice pentru constituentii
majori in GH, iar tabelul 3 aceleagi determiniri pentru BR. Fiecare
analizd a fost efectuatd in dublu de analigti diferifi.

TABELUL 3

Bazaltul de Racos (BR)
(rezullatele analizei chimice — constituenfi majori)

1 9 3 4 Media (valori
Proba recomandate)
% % % % %
Si0, 47,34 47,55 47,711 47,84 47,61
AlLO, 16,39 16,31 16,21 16,12 16,26
FegO4 2,06 2,03 2,20 2,26 2,14
FeO 6,49 6,52 6,47 6,42 6,48
TiO, 1,61 1,60 1,63 1,64 1,62
MnO 0,15 0,15 0,16 0,16 0,15
P,0, 0,34 0,35 0,36 0,33 0,35
Ca0 10,10 10,05 10,27 10,21 10,16
MgO 10,49 10,47 10,57 10,60 10,53
Na,0 3,16 3,12 3,128 3,20 3,19
K,0 1,40 1,35 1,38 1,38 1,38
H,0 * 0,23 0,23 0,25 0,25 0,24
1
Total : l 99,76 99,73 100,49 100,41 100,11

Constituentii majori au fost dozati prin urmitoarele procedee : 5

Si0, — dezagregare cu Na,CO, si determinare gravimetrics prin
dubld insolubilizare ¢u HCl; R,0, — determinare gravimetrici prin
dubld precipitare cu NH,OH; Al,O, — determinat prin diferen{d din
suma sesqui-oxizilor ; Fe,0; (total) — determinat prin titrare cu KMnO,
(metoda Zimmerman-Reinhardt); TiO, — determinat spectrofotometric
{A = 428 my) cu H,0, ; MnO — determinat spectrofotometric (A=525 my.)
cu KI0,; CaO — precipitat ca oxalat gi determinat prin titrare cu KMnO, ;
MgO — a) precipitat ca fosfat de magneziu-amoniu §i determinat gravi-
metric ca Mg,P,0, (probele 1 §i 2); b) precipitat cu oxichinolat §i de-
terminat gravimetric (probele 3 si 4); FeO — dezagregare cu H,S0, +
HF i determinat prin titrare cu XMnO,; P,0; — dezagregare cu H,SO
$i HNO, : a) precipitare cu fosfomolibdat §i determinat prin titrarea cu
HCI a precipitatului dizolvat in NaOH N/10 (probele 1 si 2); b) deter-
minat spectrofotometric (A= 820 my) prin reducerea fosfomolibdatului

5 Cecilia Vasiliu, Alexandrina Medesan. Analiza rapidi a silicatilor
1962. Arh. Inst. Geol. Bucuresti.
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cu acid ascorbic (probele 3 si 4); K,0 si Na,0O — dezagregare dupi
Lawrence-Smith ;a)determinarea gravimetrici a sumei clorurilor — K,0 —
prin precipitare cu hexanitrocobaltiat de sodiu si titrare cu KMnO,;
Na,0O — este calculat prin diferentd din suma clorurilor (probele 1
§i 2); b) determinarea prin fotometrie cu flacird (probele 3 si 4); H,0* —
determinat prin metoda Penfield.

Valorile continuturilor de elemente urmé# dozate pe cale chimici
sint trecute in tabelul 4.

In scopul verificirii preciziei determinirilor s-a folosit procedeul
adaosului de etalon ; pentru evaluarea reproductibilititii au fost efectuate
mai multe determiniiri pentru fiecare element®. Urmitoarele procedee au
fost utilizate pentru dozarea elemente urmé : Bariu, dezagregarea rocii
cu H,S0, - HF, separarea Ba ca oxalat in prezenf{a unui agent de co-
lectare s§i determinare prin fotometrie cu flacirdi (Fabrikova,
Isaeva, 1963). Cobalt, dezagregarearocii cu H,S0,-HNO,-HF sispectro-
fotometrarea (A=>530 my) compusului format cu R-nitrozosare. Interfe-
rena unor elemente (Fe, Cu, Ti, Ni) a fost eliminatd prin separarea co-
baltului ca ditizonat la pH ~ 8 in mediu tampon citrat (Vo gel et al.,
1960). Crom, dezagregarea rocii prin topire cu Na,CO, si determinarea
spectrofotometricd (A=540 my ) a complexului Cr-difenilcarbazidi. Vana-
diul interferd si a fost indepirtat ca oxichinolat in mediu de cloroform
(Sandell, 1960). Cupru, dezagregarea rocii cu HCIO,-HF si determi-
narea spectrofotometricd (A=545 my) ca ditizonat in mediu de tetraclo-
rurd (Sandell 1960). Zinc, dezagregarea rocii cu HCIO,-HF si deter-
minarea spectrofotometricd (A=520-540my) ca ditizonat in mediu de
tetraclorury. Interferenta unor elemente (Cu, Ag, Hg, Au, Bi, Cd, Pd)
a fost prevenitd prin complexare cu tiosulfat (Sandell, 1960) Plumb,
determinare spectrofotometricd ca ditizonat (A=520 my) insolutia clor-
hidrici obtinuty la determinarea zincului. Interferenfa zincului a fost
eliminats prin adaos de KCN (Sandell, 1960). Molibden, dezagrega-
rea rocii cu HF-H,S0, si determinare spectrofotometricd (A=475 my)
ca tiocianat in prezentd de clorurid stanoasé in mediu de eter izopropilic
(Dobritkaia, 1958). Nichel, dezagregarea rocii cu H,S0,-HF si
determinarea spectrofotometricdi (A=465 mp) ca Ni-dimetilglioxim.
Interferenta unor elemente (Ca, Fe, Al, Mn, Co, Cu) a fost eliminati prin
extractia din mediu alcalin tamponat cu citrat a complexului de Ni-dime-

8 Al, Dimitriu, Marieta Breabin, Cecilia Vasiliu, Alexan-
drina Medesan. Analiza rocilor etalon (granit de Highis si bazalt de Racos) — Dozarea
elementelor majore §i a elementelor minore. 1962. Arh. Inst. Geol. Bucuresti.
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TABELUL 4
Confinulul {n elemenle urmda al rocilor GH si BR delerminal prin melode chimice §i speclrografice
GH ! BR
ot Valoare = Valoare
Element Chimic l Spectral reconandats Chimic | Spectral revomandaty
p.p.m. p.p.m.
Ba 540 530 ' 670 670 474 474
2,8 3,3
Be 3,5 4,6 3,7 1 1
3,6
1,3 2,3 2,0 3,2 20 34 19| 51,5 50
Co 2,4 2,3 2,5 2,4 2,4 20 26 63 60 60
30 29 44
252 210
Cr 1,9 2,0 <10 2,0 252 276 282 277
321
Cu 22 22 19 19,5 20,5 20 58 49 56 | 87 59 68
22 21 20,5 18,8 55 58 68
19,5 22 18 14
Ga 17 27 27 16 16
27 25
Ge <10 <10
15 15 5,1 7
Li 17,5 16 17 8,5 7,
19 19
Mn 230 230 1160 1160
3,8 3,5 3,7 152
Mo 3,7 3,8 3,7 1,5 1,3 1,3
52 6,6 2,6 3,5 212 206
6,3 5,8 2,9 3 224 208 | 260 251 220
Ni 8,6 220 196 | 200 208
200 190 | 230 214
200 191
Pb 25 23 |22 15 18 126 19: 8 10 10
20 23 19 20 22 10,5
12 9 12
Sn 7 8 10
Sr 230 2800
255 2400
Ti 1980 1980 9720 9720
6 6 7,0 8,0
Vv 6,0 8 186 192 187 160 182
6,5 13,0 170 198 135 142
Zn 35
38 40 | 40 40 28 40 70 62 67 67
Zr 126 126 74,5 74,5
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tilglioximé in cloroform (Sandell, 1960). Vanadiu, dezagregarea rocii
prin topire cu Na,CO, gi determinarea spectrofotometrici (A=400 mpy)
ca acid fosfowolframovanadic prin extracfia vanadiului cu 8 hidroxichi-
nolind in mediu de cloroform (Sandell, 1960).

Metoda spectrografici a servit la determinarea elementelor urméi
dozate chimic, la care se adaugi Ba (in bazalt), Be, Ga, Ge, Li, Sn,
Sr, Zr.

Analiza spectrald calitativd (tab. 1) a scos in evidentd faptul ci
in rocile standard GH si BR, unele elemente urméi se afl¥ in cantititi care
depdgesc continuturile ce pot fi dozate prin metoda adaosurilor
(Katcenkov, 1957) folositi pentru determinarea elementelor Co,
Cu, Ga, Mo, Ni, Pb, Sn, V, Zn.

Dozarea celorlalte elemente a necesitat etaloane sintetice preparate
in laborator, de compozifie chimici aseminitoare probelor naturale si
confinuturi cunoscute de elemente urmé. S-au preparat trei matrice sin-
tetice de compozitie : 689, albit 4+ 329, Si0O, sinterizat la 1000°C ; silicat
de sodiu ; amestec 659, SiO, + 15% Na,O + 209, Al,O,, din substante
chimice de puritate p. a., testate spectral in prealabil.

Cu aceste baze s-au preparat etaloane prin adiugare de cantitdfi
cunoscute de elemente urmé, sub form# de oxizi sau siruri ale acestora,
de puritate spectrald ; prin dilutii succesive s-au obfinut etaloane in do-
meniul de concentratii 0,1...0,0001%,. S-au efectuat incerciri cu fiecare
serie de etaloane sintetice variind conditiile de lucru (tamponul spectral
§i proportia acestuia, standardul intern, forma electrozilor, intensitatea
curentului de arc in curent continuu §i in curent alternativ, durata de ar-
dere), luind drept criteriu gradul de volatilitate al elementelor urm cer-
cetate ; efectul de matrice a fost testat prin curbe de volatilizare (Ahrens,
Taylor, 1961).

Incercirile de laborator au ariitat ci cele mai corecte grafice de eta-
lonare se obfin cu amestecul sintetic (659%Si0, + 15% Na,0+209%
Al,O,) fatd de care s-au dozat elementele Ba, Co, Cr, Li, Ni, Sr, V, Zr
din standardele naturale GH si BR.

S-a lucrat la spectrograful de dispersie medie Q24 cu optica de
cuarf, fantd 7p, fanta intermediard 1,2 mm, distanta intre electrozi 2mm,
sursa de excitafie arcul de curent alternativ furnizat de generatorul DG 2.
Inegririle liniilor analitice au fost citite la microfotometrul Zeiss i tran-
sformate in intensitéti prin curba de calibrare (Scheller, 1933);
curbele de lucru au fost construite in coordonate log. I/log. C.

Elementele volatile (Cu, Pb, Zn, Ga, Sn, Ge) au fost dozate din
amestecul probi : cdrbune (1 :1), electrozi baghete de cirbune spectral
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pur cu @ exterior 5 mm, electrodul superior cu virf conic, electrodul infe-
rior avind crater de @ interior 3 mm, adincime 4 mm, grosimea perete-
lui 0,5 mm; intensitatea curentului de arc 10 A, timp de expunere
80 sec.

Elementele greu volatile Ba, Be, Co, Cr, Ni, V, Zr au fost do-
zate folosind amestecul (probd: NaCl: céirbune) in proportia (1 :1:1)
electrodul inferior de forma indicatd in figurid ;
intensitatea curentului de arec 12 A, timp de ex-
punere pin la ardere totals.

Etaloanele au fost inregistrate in conditii
identice, specifice fiecirei grupe de volatilitate.

Tnregistririle s-au efectuat pe plici spectrale
Agfa U.V., 9X24 mm, developare in revelator
metol hidrochinond, 2 minute la 20°C.

Litiul s-a determinat la spectrograful I.8.P. @25
51 utilizind ca tampon KCl, intensitatea curen- : 3
tului de arc 7 A, timp de expunere 4 min ; inre- ! 1
gistririle s-au efectuat pe plici Agfa, rot extra- '

|

. L e
hardt, conditii de developare similare celorlalte i : .
determindri. i i .

Molibdenul s-a determinat la spectrograful
Q 24, folosind tampon AgCl care formeazé cu Mo  Electrod utilizat la deter-
o halogenury volatild, astfel incit dupi 1 minut minarea elementelor greu
de ardere molibdenul se volatilizeazi in arcul Yoltile- X 5.

: o Electrode employé pour la
voltaic la 10 A. Deoarece sensibilitatea spectrald siermination des éléments
a Mo este slabd, se inregistreazd pe acelagi lo¢ jourdement volatils. x 5.
3 cirbuni pentru fiecare determinare; celelalte
conditii sint aceleagi ca in cazul elementelor volatile.

Stronfiul s-a dozat la spectrograful KSA-1 cu optica de sticli,
folosind tampon CaCO,, intensitates curentului de arc 15 A, timp de
expunere pin# la ardere totald. Forma electrozilor, plicile i conditiile
de developare au fost mentinute aceleagi ca pentru elementele volatile.

Rezultatele determingrilor spectrografice sint trecute in tabelul 4,
fiecare valoare reprezentind media a 3 determindri.

Liniile analitice si sensibilitifile spectrale (in ppm) ale elementelor
determinate sint trecute in tabelul 5.

Eroarea determinirilor efectuate pe cale chimici este de 19, pentru
elementele dozate gravimetric, de 1-29%, pentru cele dozate volumetric

Be
————n}
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TABELUL 5
Linii analitice folosilte §i sensibililalea specirald In arc de cureni allernaliv (dupd Indicenko,
1960)

Linii analitice| Sensibilitate Linii analitice’ Sensibilitate
Element Element

' ppm A | ppm
Ba 2335,27 ~200 Mo 3170,35 1
Be 2348,61 1 Ni 3414,78 <10
Co 3453,50 10 Pb 2833,07 <10
Cr 4274,80 10 Sn 3034,12 <10
Cu 3273,96 3 Sr 4607,33 10
Ga 2943,64 10 v 3185,40 10
Ge 2651,81 10 Zn 3345,02 100
Li 6707,80 3 Zr 3438,23 30

gi de 2-59, pentru elementele dozate prin metoda fotometriei cu flacirs
51 spectrofotometrics.
Eroarea determindrilor spectrografice este + 159%,.

Coneluzii

Citeva din valori sint rezultatul unui numir redus de determinéri
pe amestecuri sintetice, cu toate acestea erori mari nu sint probabile.

Valoarea recomandat# pentru fiecare element a fost obfinutd in
mod selectiv luind sau media aritmetici sau valoarea cea mai frecventi,
preferind pentru unele elemente urmi valorile spectrografice.

In general se remarcd o concordantd satisficitoare intre determini-
rile chimice g§i spectrografice indeosebi pentru elementele Co, Cu, Mo,
Ni, Pb, V, Zn. In unele cazuri apar nepotriviri intre metode ca de exemplu
in cazul determinirii Co in bazalt, dupd cum se poate remarca din tabelul 4.

Diferentele de continut pot fi explicate pe seama erorilor introduse
de procedeul de lucru utilizat. In asemenea situatii este necesard verifi-
carea prin alte metode.

Numiérul elementelor dozate in aceste roci standard si intr-o serie
de alte tipurideroci (eruptive, metamorfice, sedimentare) va trebui com-
pletat pe misurd ce va apare necesitatea unor noi studii geochimice.

Datele prezentate constituie un prim rezultat al cercetirilor intre-
prinse cu scopul de a introduce in practica spectrografici stadarde de roci
naturale.

Considerim c& analizarea standardelor de roci naturale, este o ac-
tiune ce merits toatd atentia, de care depinde valoarea rezultatelor cer-
cetdrilor geochimice intreprinse §i posibilititile de comparare cu datele
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din literaturd. Problema asigurdrii acuratei{il rezultatelor reclami un
efort comun; de unde necesitatea ca analisti din diferite laboratoare,
folosind o largd varietate de metode analitice si colaboreze la obtinerea
unui numir mare de determiniri, care interpretate statistic si dea valoarea
cit mai reald a compozifiei rocilor standard.
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Scheller H., (1953) Einfiilhrung in die Angewandte Spektrochemische Analyse. Verlag
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GRANITE DE HIGHIS ET BASALTE DE RACOS, ROCHES-ETALON
POUR I’ANALYSE SPECTROCHIMIQUE

(Résumé)

On présente les recherches de laboratoire qui ont conduit au choix du granite de Highig
et du basalte de Racos comme roches étalon.

Les méthodes utilisées et les résultats obtenus concernant les teneurs en micro-éléments
(Ba, Be, Co, Cr, Cu, Ga, Ge, Li, Mn, Mo, Ni, Pb, Sn, Sr, Ti, V, Zn, Zr) déterminés par
I’analyse spectrographique et chimique ainsi que les teneurs en éléments majeurs déterminés
par I'analyse chimique, sont accompagnés d’une discussion sommaire.
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reducitori. Astfel (Majumdar §i Savariar, 1960) studiazi fo-
losirea reactivului 9-Methyl-2, 3, 7-Trihiydroxy-6-Fluoron pentru doza-
rea spectrofotometricd a molibdenului si stabilesc condifiile pentru acea-
std reactie, care are o sensibilitate de circa 0,4 y Mo/50 ml solutie, inten-
sitatea coloratiei este vizibild pe intervalul 0,4 —6 y Mo/50 ml si se carac-
terizeazd printr-o buni stabilitate.

In lucrarea de fati s-a studiat comportarea unui alt derivat al
fluoronei fatd de molibden $i anume a derivatului fenilic. S-au stabilit
conditiile pentru efectuarea reacfiei colorimetrice, modul de separarea
molibdenului §i obfinerea lui intr-o solutie in care si se poaté efectua reac-
tia colorimetricd. Acest procedeu analitic a fost apoi aplicat la dozarea
molibdenului din serpentinele de la Sivirsin si in concentrateleacestora.

A) PARTEA EXPERIMENTALA

a) Stabilirca conditiilor pentru reactia colorimetrici a molibdenului
cu fenil-fluoren

Ca etalon de molibden s-a folosit o solutie alcalind de molibdat de
sodiu cu un continut de 2,5 y Mo/ml.

Ca aparaturd s-a folosit un fotocolorimetru FEK-M cu filtre de
culoare.

Evolutia in timp a reaectiei colorimetrice. In baloane cotate de 50 ml
s-au introdus cite 10,0 $i 20,0 ml din solufia etalon de molibden si s-a adi-
ugat apoi HCl 5 N in prezentaindicatorului fenolftaleind, mai intii pini
la decolorarea solutiei §i apoi incd 2 ml HCl 5 N in exces. S-au adiugat
apoi 2 ml solutie de gelatind 29, §i s-a diluat cu apé pind la circa 45 ml.
Dupé omogenizare, s-au adidugat 2,0 ml solutie fenil-fluoron 0,19%, s-a
omogenizat, s-a completat cu api la semn si s-a omogenizat din nou.
S-a mésurat extincfia dupd 5’ precum §i dupd anumite intervale de timp.

Pentru solufia de referin{d s-a neutralizat o solutie slabd de hidro-
xid de sodiu cu HCl 5 N gi s-a efectuat apoi aceeasi reactie ca mai inainte-

TABELUL 1
Evolufia in limp a reacfiei colorimetrice (filtru verde, cuva 20 mm deschidere)
|
¥ Mo/50 ml l Timp 5’ 10’ 20’ 30’ 1h 2 h 5h ‘ 10 h
|
25 E 0,29 | 0,29 | 0,30 | 0,30 | 0,30 | 0,30 | 0,30 | 0,31
50 E 0,54 { 0,54 | 0,55 ( 0,55 | 0,55 | 0,55 | 0,56 | 0,58
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Din aceste date rezultd ci intensitatea maximi a culorii este atinsi
dupé circa 20’ §i rimine stabili cel pufin 3 ore. Dups un timp mai inde-
lungat, solutiile incep si se altereze din cauza formirii unei slabe tulbu-
reli,

Influenta coneentratiei de HCl asupra reactiei colorimetrice. In-
fluenta concentrafiei de HCl s-a urmirit prin efectuarea de reactii colo-
rimetrice asupra unor probe etalon cu 25,50 §i 75 y Mo, la care s-a mérit
concentratia de HCl 5 N de la 1,0—5,0 ml, pentru 50 ml volum total
de reactie.

TABELUL 2
Evolufia reacliei colorimelrice la diferile concenlrafii cu HC! (fillru verde, cuva 20 mm deschidere)

i

Mo ml HCI 5 N Timp 20’ 1h | 3 h
l

25 1,0 E 0,30 0,30 0,30

25 3,0 o 0,25 0,26 0,27

25 5,0 b 0,23 0,24 0,25

50 1,0 B 0,56 0,56 0,57

50 3,0 T 0,52 0,53 0,54

50 5,0 o 0,47 0,49 0,51

75 1,0 b 0,79 0,79 0,81

75 3,0 o) 0,72 0,74 0,75

75 5,0 i 0,66 0,68 0,70

Din datele cuprinse in tabel se constatd ci intensitatea colorafiei
scade pe mésurd ce concentratia in HCI creste. Din acest motiv, s-a fixat
pentru efectuarea reactiei in experimentdrile ulterioare o acidulare a
solutiei cu 2,0 m1 HCI 5 N, pentru 50 ml volum total de solutie.

b) Intocmirea curbelor colorimetrice
Reactivi :

Soluftie etalon de Mo. 0,1875 g MoQO; se dizolvid in circa
20 ml solutie NaOH 20 %, si apoi solutia este introduséd intr-un balon cotat
de 500 ml, completind cu api pind la semn. Aceastd solutie contine 250 v
Mo/ml. Printr-o diluare corespunzitoare, se prepard apoi o solutie cu un
continut de 10 y Mo/ml.

Solutie de fenilfluoron 0, 10%,.

Intr-un pahar de laborator se adaugd la 0,1 g fenil-fluoron circa
70 ml alcool, se aciduleazi cu 1—2 ml HCI cone., si se incdlzeste totul pe
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o baie de apd pind la dizolvare. Solufia se introduce apoi intr-un balon
cotat de 100 ml gi se completeazd la semn cu alcoolul cu care s-a spilat
pabarul in citeva rinduri.

Solutie de HCl 5 N. In baloane de 50 ml se introduc cote
din solufia etalon confinind 10, 20, 30... 100 y Mo §i se neutralizeazi
exact cu HC1 5 N in prezenta fenolftaleinei, addugindu-se apoi un exces
de 2,0 ml HC1 5 N. Se dilueazi cu api pini la circa 40 ml, se adaugd 2ml
eolujie de gelatind 29, proaspit preparatd i se omogenizeazi. Se adaugs
apoi 2,0 ml solutie de fenil-fluoron, se omogenizeazi, se completeazi cu
apd pind la semn §i se omogenizeazs din nou. Se misoard extinctia dupi
307 fatd de solutia de referint# preparatd cu reactivii folositi.

TABELUL 3

Datele experimentale pentru intervalul 0— 100y Mo|50 mi (filtru verde,
cuva 20 mm deschidere)

¥ Mo/50m!1 E 20’ E2h E media
10 0,11 0,11 0,11
20 0,23 0,24 0,23
30 0,35 0,35 0,35
40 0,45 0,47 0,46
50 0,56 0,57 0,565
60 0,65 0,67 0,66
70 0,74 0,76 0,75
80 0,83 0,85 0,84
90 0,92 0,95 0,93

Avind in vedere cd la un confinut de 100y Mo/50 ml volum total
de solutie nu se atinge incd saturatia culorii, s-a intocmit §i curba colori-

v

o

Fig. 1. — Cutba colorimetrici pentru inter- _ %
valul 0100y 3o/50 ml. £ .

%

Courbe colorimétrique pour Pintervalle

0—100y Mo/50 ml. v

3 Mofam

metried pentru intervalul 50-300 y Mo/50 ml, in modul aritat mai inainte.
Extinectia s-a misurat folosindu-se un filtru de culoare galbeni si cuvade
[0 mm deschidere.
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Cu ajutorul curbei colorimetrice construiti pe baza datelor din
tabelul 4 se obtin valori mai exacte numai ping la un continut de 250 y

TABELUL 4

Datele experimentale pentru intervalul 50— 300 v Mo[50 ml (filtru
galben, cuva 10 mm deschidere)

Y Mo/50 ml E 30’ E2h E media
50 0,21 0,21 0,21
75 0,30 0,31 0,305
100 0,39 0,40 0,395
125 0,46 0,48 0,47
150 0,53 0,55 0,54
175 0,60 0,60 0,60
200 0,65 0,67 0,66
225 0,71 0,72 0,715
250 0,75 0,77 0,76
275 0,80 0,82 0,81
300 0,84 0,86 0,85
|
H4 ’
)8
Fig. 2. — Curba colorimetricd pentru inter-
valul 50--300y Mo/50 ml. B
Courbe colorimétrique pour lintervalle %
50~300y Mo/50 ml
0}
0 5w m ™ = W
¥ Mopom

Mo/ml. Peste aceasti concentratfie, colorafia complexului tinde spre sa-
turatie, ceea ce influenteazs asupra exactitéifii determin#rii colorimetrice.

¢) Verificarea metodei colorimetrice studiate pe probe sintetice cu Mo

Ca material analitic de bazd s-a folosit un minereu de fier cu urmi-
torul continut in compusi principali: SiO, 38,20%; Fe,0; 21,259%;
A0, 25,45%; TiO, 1,20%; CaO 9,30%; MgO 0,70 %.

1,40 g din minereul de mai sus s-a amestecat cu 0,60 g MoO,, ob-
tinindu-se astfel o probd sinteticé cu un continut de 209 Mo. Din acea-
std§ probd s-au pregitit, prin dilufiri corespunzitoare cu materialul de
bazi, diferite probe cu un continut de 0,1...109% Mo.
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Pentru dezagregarea materialului de analizat s-a experimentat pro-
cedeul prin topire alcalind-oxidantd. S-a constatat cd prin aceastd deza-
gregare molibdenul obtinut insolutie alcalini este insotit de mari cantiti-
ti de silice, fapt care provoaci tulburarea solufiilor la acidulare cu HCI
pentru efectuarea reactiei colorimetrice. In afars de aceasta, in cazul pre-
zentei cromului in materialul de analizat (serpentine) acesta trece in
solutie alituri de molibden la topirea alcalini oxidanti si influenteazi
negativ asupra reacfiei colorimetrice.

Din aceste motive s-a experimentat §i metoda de dezagregare acidi
oxidanti, prin tratarea materialului cu NO,H si evaporare la sec. Prin
incédlzirea reziduului cu o solutie slabd de NaOH, molibdenul trece in
solutie alcalind, liber de silice i crom.

Aplicind intregul procedeu analitic asupra probelor sintetice s-au
obtinut rezultatele din tabelul 5. :

TABELUL 5
Rezullalele delermindriior de Mo in probe sinlelice
Mo %in| g | Vol pggtfu |
Sirr?tl:: hll::t 5{:2[: Dilutia | colo- | filtru | filtru| Mo |Mo% | Dif. E"o’/‘"e
T Pl e rimetr.| verde | galben gasit °
i ml
0,10 1,00 | 100 — 5 0,55 —_ 49 | 0,098, —0,002 | —2,00
0,50 | 1,00 | 250 = 10 — | o064 190} 0,48 | —0,02 —4,00
2,00 0,50 | 250 | 50/250 20 — 0,58 | 165 | 2,06 | +0,06 —3,00
la 250
5,00 0,30 [ 250 | 25/250 25 - 0,53 | 145 ] 4,83 | —0,17 —3,40
la 250
10,00 0,20 | 250 | 25/250 25 — 0,67 | 205 (10,25 | +0,25 +2,50
la 250
20,00 0,25 | 250 | 25/250 10 ~ 0,66 | 195 {19,50 | —0,50 —2,50
la 250
30,00 0,15 250 25/250 15 —_ 0,80 265 29,26 | —0,74 —2,40
la 250

B) DESCRIEREA METODEI

In urma experimentirilor ficute si a rezultatelor obtinute, s-a sta-
bilit urméitorul procedeu analitic :

In functie de continutul in molibden, se cintéiresc 0,1 —1,0 g mate-
rial de analizat, care se trateazd intr-un pahar cu circa 20 ml NO,H con-
centrat §i se evapord la sec pe o baie de nisip. Reziduul se umecteazi
-cu 2—3 ml HCI concentrat, se adaugi circa 25 ml api si se incélzeste la
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70—80°. Se adaugi solujia de NaOH 30—409, pind la reactia alcalini
fatd de turnesol. Dupi ricire, solufia se filtreazd intr-un balon cotat de
100 sau 250 ml (dupd cantitatea presupusd de Mo) gi precipitatul sespald
o singurd datd cu api. Precipitatul se readuce apoi in pahar cu pufing
api, se adaugd la cald HCI atit cit este necesar pentru dizolvarea lui gi
se repetd precipitarea cu solujie de NaOH. Se filtreazd prin aceeagi hir-
tie de filtru folositd anterior, culegind filtratul in acelasi balon cotat.
Se spalé precipitatul in citeva rinduri cu ap#, se completeazi cu api la
semn §i se omogenizeazi.

In scopul folosirii curbelor colorimetrice fig. I si II, este necesar
ca mai intii s& se execute 1—2 colorimetréiri orientative, in vederea sta-
bilirii cotei optime care si fie supusd analizei, astfel ca valoarea la extin-
ctie si fie cuprinséd intr-una din curbele de mai sus.

In cazul ci valoarea pentru extincfie nu se situeazi pe una din
curbele de mai sus, se repetd reactia colorimetrici cu o cotd mai mare sau
mai micd, dupi caz.

Durata unei analize este de circa 1 orj timp efectiv de lucru.
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DOSAGE COLORIMETRIQUE DU MOLIBDENE A PHENYL-
FLUORON

(Résumé)

La désagrégation du matériel étudié est faite par traitement avec NO,H et évaporation
a sec. Le résidu est chauffé avec du HCI dilué et on sépare le Mo par l'alcalisation avee du
NaOH. Un quote-part du matériel filtré est introduit dans un ballon jaugé de 50 ml. Il est
neutralisé avec du HCI 5 N en présence de la phénophtaléine et on ajoute encore 2,0 ml HCI
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CONTRIBUTII LA DETERMINAREA SPECTROCHIMICA A URME-
LOR DE AUR IN ROCI SI SOLURI !
DE
ALEXANDRINA STEFANESCU, MELANIA AN USCA ®

Abstraet

Contributions to the Semiquantitative Spectrochemical
Determination of Traces of Gold in Rocks and Soils. A semiquanti-
tative spectrochemical method for determining Au in view of geochemical prospecting is
presented. The enrichment method by means of recovery with ethylic ether is used; its
residuum after evaporation is burnt in the arc of alternating current at the U.V.Q—24
spectrograph. Au may be determined as ranging from 0.01 to 3 p.m.m., whereas, in case when
quantities of 40 gr of analysis material or even larger ones are introduced, its sensibility rises.

Incepind cu anul 1966, s-a aplicat in Intreprinderea geologici de
prospecfiuni studierea aureolelor de dispersie primard la zicimintele po-
limetalice cunoscute. Pentru un studiu complet, s-a impus punerea la
punct a unei metode de determinare a cantitifilor mici de aur in roci gi
soluri.

In literatura de specialitate sint citate o serie de metode fizico-
chimice de diferite sensibilitid{i pentru determinarea aurului in materialele
geologice : roci, soluri, aluviuni (Sandell, 1959).

Dupd cum aratd autorii Grigorieva §i Kviatkovschi
(1963), sensibilitatea de 1x10%g Au este satisficiitoare pentru studiul
geochimic al aurului. Pentru a atinge aceasts sensibilitate ne-am orientat
spre metodele spectroscopice de emisie care au la bazi o concentrare pre-
alabild a aurului din cantitdfi mari de material.

- -

1 Sus{inutd in sedinta de comuniciri stiin{ifice a Intreprinderii geologice de prospectiuni
din 7 Martie 1968.
2 Intreprinderea geologici de prospectiuni Bucuresti. Cal. Grivitei, nr. 64.



30 ALEXANDRINA STEFANESCU, MELANIA ANTUSCA 2

Dintre metodele de concentrare a aurului din materialele geologice
cele mai larg utilizate sint : concentrarea aurului pe materiale absor-
bante (Safronov, 1960); coprecipitarea cu metale (Voscrescen-
skaia et al, 1965); extractie cu diferiti solventi (Sandell, 1959).

Initial s-au studiat §i experimentat primele doud metode folosind
cidrbunele activ ca material absorbant si telurul pentru coprecipitare, pe
etaloane §i probe cu confinut cunoscut, constatindu-se :

ciarbunele activ nu poate extrage intreaga cantitate de aur din proba
analizatd, conducind la rezultate nereproductibile. Cercetirile in variate
conditii de lucru in ceea ce priveste dezagregarea probei, pH-ul solutiei
finale, temperatura de lucru, cantitatea de cdrbune activ, granulatia
cirbunelui activ §i timpul de contact al solutiei probei de analizat cu
cirbunele activ, au ardtat in toate cazurile ci aurul rimine in reziduul
i solutia probei dupd separarea cdrbunelui activ ;

coprecipitarea cu telur este o operatiune foarte laborioasd, iar in
final nu s-a putut separa complet silicea, care deranjeazi in analiza spec-
troscopicd de emisie, deoarece benzile siliciului interferi cu linia Au
2676 A.

Pentru eliminarea acestor dificultdti autorii Lakin §i Naka -
gawa (1965) propun o metodd spectrofotometrici de dozare a aurului
in care folosesc pentru concentrarea aurului metoda extractiei cu eter
etilic.

Bazati pe rezultatele publicate de acegti autori, s-au reluat cercetd-
rile stabilind c4 eterul etilic in conditiile date de autori, extrage complet
aurul din probi.

Din metoda stabiliti de Lakin gi Nakagawa s-aadoptat
numai procedeul de dezagregare si concentrare al aurului, iar pentru esti-
mare finald s-a elaborat o metodd spectroscopici de emisie.

Reactivi si materiale necesare. Solutie etalon I de aur = 0,19% Au.
Se disolvi 0,1 gr aur in 10 ml acid bromhidric 489, +2 gr bromat de sodiu
51 se incilzegte ugor pentru indepirtarea excesului de brom. Sericegte
si se dilueazd la 100 ml cu acid bromhidric concentrat 489%,.

Din aceastd solutie, 1 ml=1000 v aur.

Solutia etalon II de aur == 10y aur/ml. Se prepard :1 ml solutie
etalon I, se dilueazé la 100 ml cu HBr 1,5 N. Din aceastd solutie 1 ml=
10 vy aur.

Acid bromhidric concentrat 489% p. a.

Bromat de sodiu p. a.

Eter etilic p. a.
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Ciarbune spectral pulbere.

Electrozi de cidrbune O exterior 6 mm, cu @ interior
4 mm, I =4 mm.

Plici spectrale sensibile in ultraviolet.

Metoda de lueru. 3 gr probd pulverizati fin in mojar de agat, se.
calcineazi timp de 1 ord la 450°. Se trece intr-un pahar de 150 ml, se
amestecd cu 2 gr bromat de sodiu, se umezeste cu api si se adaugé 40 ml
de HBr 489%,. Amestecul se incilzeste pe baia de apid timp de 1 ord, apoi
se trece pe plitd electricd si se evapord la un volum final de 20-25 ml.

Eaxtracfia. Se trece intregul continut al paharului (solutie--restul
nedizolvat) intr-o pilnie de separare, folosind 40 ml api distilatd pentru
spilarea paharului. Prin addugarea acestei cantitdti de apid se ajunge
la o concentratie a HBr din pilnie de cca 3 N. Se adaugid 50 ml eter etilic,
se agitd timp de 3 minute. Dupi decantare se trece faza apoasi cu rezi-
duul in altd pilnie. Se adaugi la faza apoasi din nou o portiune de eter
etilic — 25 ml — gi se agitd 3 minute. Dupd decantare §i separarea faze-
lor se reunesc extrasele eterice si se spald cu o portiune de api distilaté,
dupi care extrasul eteric se trece intr-o capsuld in care se adaugéd o can-
titate cunoscutd de cidrbune spectral (0,1-0,2 gr) si se evapord eterul pe
baie de apd in mod lent in care timp se amesteci.

Estimarea. Materialul din capsuld pregitit astfel, se incarci in
electrod de cidrbune §i este ars in arc electric de curent alternativ la
spectrograful U.V.Q.-24. Expunerea este de 3 minute pe placd sensibild in
ultraviolet, cu o deschidere a fantei spectrografului de 7 microni; blenda
intermediard = 3,2.

Linia spectraly analiticdi folositi este Au 2676A.

Se compard valoarea inegririi liniei Au cu curba etalon ca si se
determine continutul in Au in micrograme si se converteste in pirti la
milion.

Pregiitirea curbei etalon. In 8 capsule se pun Oy; 0,2y; 0,5vy; 1v;
1,5v; 2v; 2,5; 3+ Au la care se adaugi 0,1 gr cirbune spectral gi 2-3 ml
eter etilic i se amestecd pentru omogenizare pind la evaporarea eterului.

In tabelul anexat se aratd reproductibilitatea probelor executate in
dublu.

Metoda este indicati pentru determinarea aurului in limitele de 0,01

ppm-3ppm.
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TABEL

Date comparalive ale rezullalelor obfinule prin meloda spectrochimicd
si metoda docimazicd

Continut aur
Metoda spectrochimicé
Proba Metoda doci-
mazici gr./toni Determ. I Determ. II

gr./tond gr./tond

129 H 14,00 11,00 9,00
20 H 1,60 1,75 1,50
B 30 1,60 0,90 1,00
51 H 4,00 3,80 4,20
19 H 38,00 >20,00 >20,00
52 H 8,00 6,50 6,80
020 0,60 0,04 0,04
050 0,60 0,04 0,04
010 B urme urme urme
118 H 2,40 3,00 3,00

Plecind de la 20 gr material de probi, limita de detectie este de
0,01 ppm aur. Sensibilitatea poate fi miritd dacd se pleacd de la 40 gr
prob# sau mai mult.

Fatd de metoda publicati de autorii Lakin §i Nakagawa
(1965) prezenta metodd are avantajul cd prin determinarea continutului
de aur, dupd concentrarea lui, prin metoda spectrali de emisie, se inli-
turd interferenta elementelor ce se extrag odatd cu aurul, se eliming consu-
mul de reactivi pentru pregitirea extrasului eteric pentru faza de spec-
trofotometrie, timpul de lucru este redus §i acelagi extras eteric poate fi
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folosit prin intermediul suportului (cirbunele spectral) 1a mai multe arderi
fard a fi necesari repetarea operafiunii de dezagregare a probei §i concen-
trare a aurului.
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CONTRIBUTIONS A LA DETERMINATION SPECTROCHIMIQUE
SEMI-QUANTITATIVE DES TRACES D’OR DANS DES ROCHES
ET DES SOLS

(Résumé)

Le travail présente une méthode sémi-quantitative spectrochimique pour la détermination
des traces d’or dans des roches et des sols.

La méthode utilise I’enrichissement de la teneur en Au de I’échantillon & analyser par
récupération d’une solution bromhydrique avec éther éthylique.

On provoque l’évaporation de I’extrait éthéré par son mélange préalable avec une
quantité connue de charbon spectral en poudre dont on charge puis les électrodes de charbon
4 6 mm ext.,, J 4 mm int. et H =4 mm.

L’échantillon est brlé dans un arc de courant alternatif. Le spectrographe employé
a été U.V.Q. 24.

L’exposition est de 3 minutes sur une plaque sensible en ultra-violet.

La méthode est indiquée pour déterminer 'or entre les limites 0,01 en 3 p.p.m.

La sensibilité peut étre augmentée si ’on analyse un échantillon de 40 gr ou plus grand
que 40 gr.
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CERCETARI PRIVIND PREPARAREA PIRITEI CUPRIFERE
DE LA MOLDOVA NOUA—-FLORIMUNDA (ORIZONTUL
INTERMEDIAR)?!
DE
BUJOR GEORGESCU, CRISTIAN MUSATEANU 2

Abstraet

Research Concerning Copper-Bearing Pyrite Ore Dressing
Moldova Noud — Florimunda (Intermediate Horizon). Possibilities
as regards the beneficiation of calcopyrite and pyrite by differential flotation, as well as of
the copper-bearing pyrite with a mean content of 0.72 per cent Cu and 16.5 per cent S,
have been studied. Following products which may be beneficiated were obtained : a concen-
trate with 17 per cent Cu, the recovery of Cu representing 81 per cent and a pyrite concen-
trate with 43 per cent S, the total recovery of sulphur amounting to 85 per cent.

I. CONSIDERATII GENERALE

Cercetdrile geologice intreprinse de unitdfile Comitetului de Stat
al Geologiei incd din anii 1950, au dus la punerea in exploatare, in 1963,
a zécimintelor din zonele Valea Mare §i Suvorov. Concomitent au con-
tinuat lucririle de explorare in noi sectoare (Florimunda, Virad). In le-
giturd cu lucrédrile de explorare din sectorul Florimunda, in anul 1967,
s-au executat cercetiiri de laborator pe o probd medie colectatd din orizon-
tul minus 15, din zona cu pirit4 préifoasd.

In anul 1965, in cadrul sectiei de preparare §i valorificare a sub-
stantelor minerale, din Institutul Geologic, s-au ficut cercetdri de prepa-
rare (Georgescu, Musdteanu, 1967) pe o probd colectatd din
mineralizatia cupriferd — identificatd prin lucrdri geologice de explo-
rare, din sectorul Florimunda, corpul IIL

1 Sustinutd in sedinta de comunicdri stiintifice a Institutului Geologic din
24 aprilie 1968.
? Institutul Geologic, Sos. Kiseleff nr. 55, Bucuresti.
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Continuturile mai importante au fost : 1,3% Cu; 0,8% Zn; 10,25%
S; 27,659 Fe (din care circa 459, legat de magnetit).

Cercetdrile de preparare au aritat ci prin aplicarea unei scheme
tehnologice care cuprinde flotatia diferentiald urmatsi de separarea mag-
neticé, s-au putut obfine urmitoarele produse :

Concentrate de calcopiritd cu 229%, Cu si 29, Zn, extractia de Cu a
fost de 889% iar extractia de concentrat de 4% ; concentrate de blends
cu 419, Zn, extractia de Zn a fost de 509, iar extractia de concentrat de
1%; concentrate de piritd cu 439, S; corespunzitor unei extractii de
sulf totale de 809, extractia de concentrat fiind de169,; concentrate de
magnetit cu 609, Fe, corespunzitor unei extractii de Fe de circa 60%,
extractia de concentrat fiind de cca 209, raportatd la minererul original.

Proba tehnologic-1967, care face obiectul prezentului studiu, a
fost colectatd prin brazdi continui din oriz.—15 m — gal. II F — din
lateralele transversale pe grosime si din galeria directionald pe corp.

Analiza chimici generald a indicat urméitoarele continuturi :

% %
Cu 0,72 Si0, 12,26
Pb urme Al, 04 1,31
Zn 0,04 Mo 0,003
S 16,50 As 0,1
Fe 19,10 Ca0 15,10

In afara acestor elemente analizate chimic, analiza spectrali a mai
indicat prezenta, in cantitate foarte mic%, a urmitoarelor elemente :

% %

(]
In 0,003 —0,01 \ 0,001
Ce 0,01—0,03 W 0,01—0,03
La 0,01 Co 0,03
Ni 0,001 Ag 0,3 g/t

Mineralele utile prezente in probé sint : pirita (cca 309%,), calcopirita
(cca 29%) si magnetitul (3,5...49%,).
' Din datele mineralogice? rezulti cd zona Florimunda, ca §i celelalte
zone (Valea Mare, Suvorov, Virad) din zdcimintul de la Moldova Nous,
este legatd de intruziunile de roci eruptive din aceastid regiune, care la
contactul cu rocile sedimentare, predominant calcaroase, au dat nagtere
unor serii de roci de contact insotite de mineralizatii metalice. La orizon-

¢ Vasilica Pieptea. Raport mineralogic privind mineralizajia cupriferi de la
Moldova Nouad — Florimunda, la nord de Apele Albe. 1963. Arh. I.G.P. Bucuresti.
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tul —15 m, mineralizatia pulverulenti este larg rispinditi si este consti-
tuitd predominant din piritd, aceasta fiind legati de celelalte minerale.

Comparind caracteristicile probei care face obiectul prezentului
studiu, cu proba cercetati de noi in 1965, constatim ci proba are con-
tinutul de cupru mai mic decit proba cercetaté anterior dar apropiatd de
confinutul probelor din celelalte sectoare cercetate (Virad—1964,
1965, 1966 ; Suvorov-Valea Mare, etc). In ce privegte confinutul de S,
acesta este de 2...3 ori mai mare decit in celelalte sectoare cercetate teh-
nologic anterior — sau decit in portiunile din zécimint intrate in exploa-
tare.

Luind in considerafie analiza chimici generald gi tinind seama de
mineralele prezente in probd, s-a apreciat ci proportiile in care intervin
elementele Cu, Fe, S in aceste minerale, sint urmitoarele :

Cu: 0,7—0,75% probabil in intregime legat de calcopiritd

0,7—0,8% — legat de calcoperitd
S: 16,5% 15,09% — legat de piritd
0,59 — legat de alte sulfuri

0,7—0,89, — legat de calcopiritd
Fe:19,10% 15,09 — legat de piritd
3,59% — legat de oxizi de fier §i minerale de gangi

Proba prezintd interes pentru valorificarea continutului de calco-
piritd si piritd. Magnetitul va  prezenta interes numai in misura
in care, prin lucririle de exploatare, vor apare porfiuni cu confinuturi
mai interesante.

1I. CERCETARI DE PREPARARE

Caracteristicile chimico-mineralogice ale probei, diferite de probele
cercetate anterior in ce privegte confinuntul de S, dar asemin#toare in
privinfa celorlalte confinuturi metalice, au orientat cercetdrile pe linia
unui flux tehnologic cuprinzind flotafia pentru recuperarea calcopiritei
§i piritei, combinati eventual cu separarea magnetici pentru recupe-
rarea magnetitului din sterilele de la flotatie.

S-a urmirit mai intii obfinerea, prin flotafie primari, a unor con-
centrate separate de calcopiriti respectiv piritd cu recuperiri cit mai
bune i eliminarea unui steril cit mai siirac in aceste minerale, care s&
poatd fi prelucrat eventual in continuare pentru recuperarea magneticd
a cantitdfii reduse de magnetit.



40 B. GEORGESCU, CR. MUSATEANU 4

in etapa II-a, s-a urmirit stabilirea conditiilor (schems, reactivi,
etc.) de reflotare a concentratelor primare de calcopiritd in vederea obti-
nerii unui produs final valorificabil, de calitate mai buni.

1. Flotatia ealeopiritei

a) Incereiri de flotatie primari. S-a urmérit determinarea influentei
cantitdtii de xantat etil de Na, a variatiei pH-ului gi a finefii de m#cinare,
asupra flotatiei calcopiritei.

Pentru depresarea piritei §i pentru realizarea mediului alcalin
favorabil flotatiei calcopiritei, s-a introdus var (3000 g/t) in circuitul
micindrii, iar pentru depresarea mineralelor de gangi, silicat de sodiu
(1500 g/t), wvariatia pH-ului 9,5 —11 s-a realizat prin dozarea — in
celuli — de cantitéfi suplimentare de CaO. Spumantul utilizat a fost
flotanol Hoechst (cca 20 g/ft).

Rezultatele incercdrilor au ardtat c# pentru o depresare satisfi-
citoare a piritei este necesar in celul¥ un pH mai mare ca 10,5. Incercirile
efectuate cu cantititi de CaO mai mieci, corespunzitor unui pH de cca
9,5 au aritat ci cele mai curate fractiuni nu au mai mult de 5—~79% Cu
cu recuperidri corespunzitoare de 70—759%,.

In cazul incercirilor la care pH-ul s-a p#strat mai mare ca 10,5
§i la care s-a mirit cantitatea de xantat adiugati (tab. 1), se constaté
ci pe méasura cregterii cantitdtii de colector, confinutul celei mai curate
fractiuni de calcopiritd creste de 1la 8 la 16—179, Cu iar extractiile cores-
punzitoare de la 30 la 42,29%.

Pentru un consum total de 145 g/t xantat, confinutul mediu al con-
centratului de calcopiritd este de 8,29, Cu corespunzitor unei recupe-
riri de 80,39%,.

La unele incercdri, pentru depresarea mai eficientd a piritei, s-a
adidugat cianuri de potasiu (100 g/t); s-a constat cd conpinutul de Cu
al primei fracfiuni (colectatd numai 1/2 min) scade la 4,89, iar extractia
de metal nu depiseste 27 —289%,.

Pentru a vedea cum influenteazi finefea minereului asupra rezul-
tatelor flotafiei, s-au executat experimentiiri cu minereu micinat la
0,15; 0,09 si 0,075 mm.

Conditiile de lucru, consumurile de reactivi si indicii realizati la 3
incercdri cu mécindri diferite, sint aritate in tabelul 2. Se constatd
astfel c& pe misura cresterii finetii de mécinare, continutul de Cu al
celei mai curate fractiuni, flotatd 1/2 min, scade de la 16,89, Cu in cazul
m#cindrii la 0,15 mm, la 9,49 Cu in cazul mécinirii la 0,075 mm.
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TABELUL 1

Incercari de flotajie cu variafia xantalului

Extractie de| Continut de | Extractie de
ita- ntra r r
Nr. (iz:t:;: Timp de concentrat cupru cupru
fncer- flotalie Produse
cérii T min v. M c . m =y
etilic . % cumul. % med. o cumul.
% 2 % c %
1/2 C, Conc. Cuy 2,8 7,9 31,0
11/2 C, Conc. Cug 2.2 5,0 | 6,3 7,2 | 19,5 | 50,5
56 72 3 C; Conc. Cuy 1,8 6,8 | 3,1 6,1 7,7 | 58,2
3 C, Conc. Cu, 0,7 7,5 1,8 5,7 1,8 | 60,0
C; Conc. Py, 23,0 [ 30,5 | 0,49 15,7
B-Steril 69,5 {100,0 | 0,25 24,3
A-Minereu brut |100,0 0,72 100,0
1/2 C, Conc. Cuy 1,9 16,8 42,2
11/2 C,; Conc. Cuy 1,6 3,5 |10,4 23,9 | 21,9 | 64,1
94 145 3 C; Conc. Cu,y 1,4 4,9 | 4,8 11,3 8,9 | 73,0
3 C, Conce. Cu, 2,1 7,0 | 2,6 8,7 7,3 | 80,3
10 Cs; Conc. Py, 29,0 | 36,0 | 0,26 9,5
B-Steril 64,0 {100,0 { 0,12 10,2
A-Minereu brut |100,0 0,75 100,0
1/2 C, Conc. Cuy 1,3 16,3 29,2
11/2 Cg Conc. Cuy 2,1 3,4 | 8,7 11,6 | 25,0 | 54,2
3 C; Conc. Cu, 1,9 53| 4,4 8,9 | 11,4 | 65,5
90 186 3 C; Conc. Cu, 3,3 8,6 | 2,9 6,2 | 13,4 | 79,0
10 Cs Conc. Py, 22,2 | 30,8 0,23 7,0
B-Steril 69,2 [100,0 | 0,15 14,0
A-Minereu brut |100,0 0,73 100,0
Conditii de lucru: in celuld:
M#cinare : 0,15 mm a) La flotatia calcopiritei :
Dilutia (S/L):1/3 CaO 1700 g/t
Debit de aer: ceca 150 1/h pH = 10,5—11
Regim de reactivi : Xantat etilic — cantititi variabile
in moara : Flotanol Hoechst 12 g/t
CaO 3000 gjt Timp de conditionare : 20 min
Silicat de Na 1500 g/t b) Flotatia piritei :
Acid sulfuric 300 g/t
Xantat etilic 45 gjt
Flotanol Hoechst 19 gjt
PH =17
Timp de condifionare: 15 min

Paralel cu sciderea confinutului scade §i recuperarea corespunzitoare de
la 42,29, la 25,7%, deci si viteza de flotatie a calcopiritei in raport cu
viteza de flotajie a celorlalte minerale.
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TABELUL 2

Incercari de flolafie cu zanlal etilic gi cu mdcindari diferite (flolafia calcopirilei
la pH = 10,5—11)

Extractia de | Continut de | Extractia de
: ncentrat cupru cupru
Nr. | Fieted Jorimp ge i i e
incer-| MECNA | ristatie Produse
carii nrt::-chil;l min V. cu:;;ul Ve G - cumill
o, = [ 0 =
% o % med. % %
1/2 C, Conc, Cu, 1,9 16,8 42,2
11/2 Cy Conc. Cug 1,6 3,5 (10,4 13,9 | 21,9 | 64,1
3 C; Conc. Cuy 1,4 4,9 | 4,8 11,3 8,9 | 73,0
94 1 0,15mm/| 3 + G4 Conc. Cy, 2,1 7,0 | 2,6 8,7 7,3 | 80,3
10 Cs Conc. Py, 29,0 | 36,0 | 0,25 9,5
B-Steril 64,0 | 100,0 | 0,12 10,2
A-Minereu brut |100,0 0,75 100,0
C, Conc. Cuy, 1,9 13,0 35,7
11/2 C; Conc. Cu, 2,3 4,2 ] 8,8 10,7 | 29,0 | 64,7
3 Cs Conc. Cu, 2,0 6,2 | 3,8 8,5 11,1} 75,8
931 0,09mmm] 3 C,4 Cone. Cu, 4,1 10,3 | 1,2 5,6 6,9 | 82,7
10 Cs Conc. Py, 22,7 | 33,0 0,19 6,2
B-Steril 67,0 | 100,0 | 0,11 11,1
A-Minereu brut 100,0 0,69 100,0
1/2 C, Conc. Cu, 1,9 9,4 25,7
11/2 Cg Conc. Cu, 2,5 4,4 | 8,6 9,0 | 30,8 | 56,5
3 C3; Conc. Cu, 2,3 6,7 5,1 7,6 | 16,9 | 73,7
102 {0,075 inm 3 C¢ Conc. Cu, 2,4 9,1 | 2,6 6,3 8,8 | 82,2
10 Cs Conc. Py, 23,5 | 32,6 | 0,24 8,1
B-Steril 67,4 | 100,0; 0,10 9,7
A-Minereu brut |100,0 | 0,70 100,0
Conditii de lucru: In celuld:
Mécinarea — varfabili a) La flotatia calcopiritei :
Dilutia S/L :1/3 CaO 1700 gjt
Debit de aer: cca 150 1/h pH = 10,5—-11
Regim de reactivi: Xantat etilic: 145 g/t
in moard : Flotanol Hoechst 12 g/t
Ca0O 3000 g/t Timp de conditionare: 20 min
Silicat de Na 1500 g/t b) Flotatia piritei :
Acid sulfuric 300 g/t
Xantat etilic 130 g/t
Flotanol Hoechst 10 g/t
pH =7-7,5
Timp de condifionare : 15 min

in ce priveste confinutul de Cu din sterile, deci pierderile de Cu,
se constatd c# acestea rdmin in limitele 0,10—0,129% Cu corespunzitor
unor pierderi de 10—119%,.

Pentru mérirea vitezei de flotatie a calcopiritei, s-a mérit consumul
de xantat, la prima fracfiune i la urmitoarele. Rezultatele obtinute
n-au fost edificatoare.
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TABELUL 3
Incercdri de flotalie cu diferili coleclori
Extractie de | Continut de | Extractie de
concentrat cupru cupru
Nr. Colectorul
incer- | folosit §i con- Produs centrat e i i
uindl SURHA :,2) cumul. ; med. If,} cumul,
% ° | % ° %
Xantat etilic C, Conc. Cu, 1,8 1,8) 11,6 27,0
ICEMIN C, Conc. Cug 1,5 3,3} 10,5 | 11,1 | 20,1 | 47,1
C, Conc. Cu, 2,5 5,8 5,6 8,8 | 18,2 | 65,3
59 66 g/t C4 Cone. Cuy 1,5 7,3 2,6 7,5 4,9 | 70,2
C; Conc. Py, 23,6 30,9) 0,4 —_ 12,7
B-Steril 69,1} 100,0; 0,19 - 17,1
A-Minereu brut 100,0 — 0,78 100,0
Aerofloat 243 | C, Conc. Cu, 1,0 12,7 17,3
C, Conc. Cu, 3,6 4,6| 6,2 7,8 31,2
65 65 g/t C; Conc. Cuy 3,3 7,9 4,3 6,3 | 19,6 | 48,5
C, Conc. Cuy, 2,3] 10,2] 2,2 5,4 6,9 | 68,1
C; Conc. Py, 26,6/ 36,8/ 0,3 - 11,2 | 75,0
B-Steril 63,2| 100,0, 0,16] — 13,8
A-Minereu brut 100,0; — 0,73] — 100,0
Acrofloat 31 C, Conc. Cuy 2,9 5,4 20,9
Cg Conc. Cu, 3,4 6,31 6,5 6,0 | 29,4
82 130 g/t C; Conc. Cuy 6,7 13,0) 2,6 4,2 | 23,3 50,3
C; Conc. Cu, 4,6! 17,6/ 1,1 3,4 6,8 | 73,6
B4Py—Steril4+Py 82,4 100,0{ 0,18 19,6 | 80,4
A-Minereu brut 100,0f — 0,75 * — |100,0
Aerofloat 241 C, Conec. Cu, 1,9 5,2 13,4
C, Conc. Cu, 3,6 5,5 6,1 5,8 1 30,3
84 130 g/t C; Conc. Cug 5,8 11,3] 2,6 4,2 | 20,2 | 43,7
C4 Conc. Cuy 4,5 15,8 1,5 3,5 9,4 | 63,9
B 4{-Py—Steril{piritd | 84,2 100,0; 0,23 26,7 | 73,3
A-Minereu brut 100,0 0,73 100,0 | 100,0
Aerofloat 242 C, Conc. Cu, 2,9 4,5 17,7
130+42 gft C; Conc. Cu, 5,5 8,4 4,2 4,3 | 31,7 | 49,4
C, Conc. Cuy 8,1 16,5 2,2 4,2 | 24,0 | 73,4
85 C4 Conc. Cu, 4,2) 20,7] 1,2 2,8 6,8 | 80,2
C; Conc. Cu, 2,31 23,00 0,9 2,7 2,9 | 83,1
B +Py—Steril+ piriti 77,0, 100,0| 0,16 16,7
A-Minereu brut 100,0 0,73
Aerofloat 25 |G, Con c.Cu; 2,7 3,8 14,4
86 C, Conc. Cu, 6,0 8,7 3,7 37 29,0 43,4
130 gft C; Conc. Cu, 5,1 13,8, 2,9 3,4 20,4 63,8
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1 W 2 | 3 | a )l 6.1 & ] v | 8 1 ®
]
Aecrofloat Cy Cone. C 4,4| 18,2 1,7 3,0 10,2 74,0
86 25 B+4Py—Steril+ pirita] 81,8 100,0] 0,23 26,0 100,0
130 git A-Minereu brut 100,0 0,72 100,0
Conditii de Iucru : La flotatia piritei:
Micinare : 0,09 mm pPH=7
Dilutia (raport S/L):1/3 Acid sulfuric 300 g/t
Debit de aer: cca 150 1/h Xantat etilic 45 gft
Regim de reactivi : Flotanol 19 g/t
In moarda: CaO 3000 g/t Timp de conditionare: 15 min
Silicat 1500 g/t Timp de flotare : 10 min
In celula: .
La flotatia calcopiritei :
CaO 1000 g/t
pH =9,5
Flotanol 66 g/t
Timp de conditionare: 20 min
Timp de flotare : 8 min

S-au executat de as:menea o serie de incerciri in conditiile unei
micinéri la 0,09 mm si la un pH = 9,5, la care s-au utilizat al}i colectori :
Aerofloati (25, 31, 241, 242, 243), amestec TT singur sau impreund cu
xantat etilic, amestec TT gi diferite cantitif{i de cianurd gi incercéri
cu activare prealabild a calcopiritei cu sulfat de cupru.

In tabelul 3 sint aritate conditiile de lucru si rezultatele obfinute
la 5 incerciri de flotajie la care s-au utilizat drept colectori mai mulfi
Aerofloati in comparatie cu altd experientd la care s-a adiugat numai
xantat.

Se constatd cé se obfin unele rezultate mai bune, privind recupe-
rarea totald de Cu (cea 809,) in cazul folosirii aerofloatilor 242 si 25.

Cele mai favorabile rezultate s-au obt{inut la experimentérile de flo-
tatie cu amestec TT singur sau impreund cu xantat (fig. 1).

In tabelele 4 si 5 sint arfitate conditiile de lucru §i rezultatele ob-
finute la o serie de incercéri la care proportia intre amestecul TT §i xantat
a fost diferit.

S-a ajuns la concluzia c¢d in cazul folosirii unui amestec de colectori
(300 g/t amestec TT si 145 g/t xantat) se obt{in rezultate mai bune.
Astfel, dups 5 minute de flotatie, s-au ob{inut concentrate de calcopiritd
cu 89%, Cu, corespunzitor unor extractii de cca 819%,.

Pentru acelagi timp de flotatie in cazul folosirii xantatului singur
(tab. 4), se ob{in concentrate cu cca 119%, Cu corespunzitor unei recu-
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periri de cca 73%. Dupd 10 minute de flotafie, concentratele au, in
primul caz cca 6% Cu cu recuperare de 87,59, respectiv 8,7% Cu la o
recuperare de 80,39,

Pierderea de Cu in piritéd i steril este de cca 119, in primul caz si
cca 209 in cazul folosirii xantatului singur.

1 — — = TTeXonlst (incercares 127)
2 ——— 7T (/ncercares 29

3 Xantat (/nmrarzam)

Fig. 1. — Influenia tipului de colector asupra rezultatelor flotatiei.
Influence du type de collecteur sur les résultats de la flottation.

In scopul obfinerii unor rezultate mai bune s-au executat o serie de
incerciri de flotatie cu amestec TT la care s-au adiugat cantititi varia-
bile (150—300 g/t) de cianurd de potasiu pentru depresarea mai puter-
nicd a piritei. Rezultatele obtinute au fost insé nesatisficidtoare. La fel
au fost §i rezultatele unor incerciri la care s-a adiugat sulfat de Cu
(200...400 g/t).

Pentru clarificarea influentei legate de finetea mécinérii minereului,
in conditiile de lucru la care s-au obtinut rezultate mai bune (incercirile
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Xantat etilic si amestec TT In cantitati
variabile
Timp de conditionare: 20 min
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TABELUL 4
Incercdri de flotafie cu amestec de Xantal eliiic $i amestec TT
Extractie de | Continut de | Extractie de
Timp concentrat cupru cupru
Nr. | contit, de | ¢
fncer- pirin ct:ori flo- Produse .
cirii tare v. v, o || e m, Zm.
min. % % % % . % %
1/2 | C, Conc. Cu, 1,9 16,8 42,2
1 1/2 | C4 Conc. Cug 1,6/ 3,5] 10,4 13,9 | 21,9| 64,1
Xantat 3 C4 Conc. Cuy 1,4 4,9 4,8 | 11,3 8,91 73,0
94 etilic 5 C, Conc, Cu, 2,1 7,0 2,6 8,7 7,3| 80,3
145 g/t 10 C, Conc. Py, 29,0/ 36,0| 0,25 9,5
B-Steril 64,0 0,12 10,2
A-Mineral brut 100,0 0,75 100,0
1/2 | ¢, Cone. Cu, 1,7 17,7 39,5
11/2 C; Conc. Cug 2,0 3,71 8,7 | 12,8 22,3 61,8
Xantat 3 C4 Conc. Cug 13 5,00 7,0 | 11,3 11,9; 73,7
etilic 5 C, Conc. Cu, 2,2 7,2] 2,6 8,6 7,5 81,2
96 145 gt 10 C; Conc. Py, 28,2 35,4; 0,28 10,3
amestec TT B-Steril 64,6] 100,0; 0,10 8,5
A-Minereu brut 100,0 0,77 100,0
Xantat 1/2 C; Conc. Cu, 2,0 14,2 39,5
etilic 11/2 | Cq Conc. Cuq 2,00 04 8,2 11,3 22,3 61,3
98 si amestec| 3 C4 Conc. Cuy 1,2 5,2 4,4 9,7 7,4] 68,7
uu 5 C,; Conc. Cu, 2,4 7,6 2,2 7,3 7,3 76,0
180 g/t 10 Cy Conc. Py, 25,5/ 33,1 0,35 12,3
B-Steril 66,9 100,0; 0,13 11,7
A-Minereu brut 100,0 0,73 100,0
Xantat 1/2 C, Conc. Cuy 2,0 14,9 39,0
etilic 80 11/2 C; Conc, Cug 2,3 4,3 8,3 | 11,4 24,6| 63,6
105 | gt st 3 C, Conc, Cu, 1,5| 58 4,21 10,0 | 11,3] 74,9
amestec TT 5 C, Conc. Cu, 2,8 8,6 1,9 7,3 7,0 81,9
300 g/t 10 Cg Conc. Py, 24,5 33,1] 0,17 5,4
B-Steril 66,9| 100,0/ 0,15 12,7
A-Minereu brut 100,0| -— 0,77 100,0
Congditii de lucru: La flotatia piritei :
Micinare: 0,15 mm Acid sulfuric 300 gjt
Dilutia (S:L):1/3 pH = 7-17,5
Debit de aer: cca 150 1/h Xantat etilic 130 g/t
Regim de reactivi: Flotanol Hoechst 10 gjt
In moari: CaO 3000 gjt Timp de conditionare: 15 min
Silicat 1500 g/t La Incercarea Nr. 105 xantat amil 150 gjt
in celuli:
La flotatia calcopiritei :
Ca0O 1700 g/t
pH = 10,5—11
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TABELUL §
Incercdri de flolafie comparalive cu amestec TT singur sau !mpreund cu zanlat elil
Extractie de | Contjinut de | Extractie de
. Timp concentrat cupru cupru
s Colector fl
incer- A D= Produse
carii ulliza :':i': v. Xv. c m:;i m. | Zm.
% % % % p % %
0
1/2 | C,; Conc. Cu, 2,1 15,9 46,2
Amestec TT [1 1/2 | Gy Cone. Cuy 2,4 4,5 7,6 11,4 | 25,8 | 72,0
300 g/t 3 C; Cone. Cu, 2,7 7,2 | 2,3 8,0 8,9 | 80,9
127 | s 5 | Ce+CsConc. Cugyy| 8,3 | 10,5 | 1,4 59| 66| 87,5
xantat etilic 4 Cg Cone. Cug 1,3 | 11,8 | 0,9 5,4 1,7 { 89,2
C, Conc. Py; 22,3 | 34,0 | 0,07 2,4
145 gt B-Steril 66,0 {100,0 | 0,09 8,4
A-Mineral brut 100,0 0,71 100,0
1,2 |{C; Conc. Cu, 2,3 9,7 32,2
1 1/2 | C4 Cone. Cuq 2,5 48| 7,8 7,7 | 28,4 | 60,6
Amestec TT | 3 Cg Conc. Cuy 2,7 7,5 | 3,2 6,7 | 12,3 | 72,9
300 g/t 2 * |G, Conc. Cuy 2,3 9,8 | 2,4 5,7 7,9 | 80,8
3 |C; Conc. Cuy 1,7 | 11,5 1,7 51| 4,2].85,0
C Conc. Py, 16,4 | 27,9 | 0,2 4,8
B-Steril 72,1 |100,0 | 0,10 10,2
A-Minereu brut 100,0 0,692 100,0
Conditii de lucru: tn celula:
Maicinare : 0,09 mm La flotatia calcopiritei :
Dilutie: S/L = 1/3 Ca0 1700 gjt
Debit de aer = 150 l/h pH = 10,511
Regim de reactivi: g Colector: Amesiec TT singur sau cu
xantat etilic
tn moari: CaO 3000 g/t Timp de conditionare: 20 min
Silicat 1500 g/t La flotatia piritei: pH=8,5—9
Xantat amilic 200 gt
Flotanol Hoechst 10 g/t
Timp de conditionare: 10 min

cu amestec de colectori) s-au executat din nou o serie de experimentéri
comparative de flotajie cu minereu mécinat 1a 0,15, 0,09 §i 0,075 mm.

In tabelul 6 este aritatd pentru o serie de incercidri variafia diferi-
tilor indici funcfie de fine{ea mdicinirii.

Se constatd ci pierderile de Cu in piritd si steril rimin apropiate.
(cca 109%,) in cazul micingrilor la 0,09 §i 0,075 mm.

Din acest motiv s-a considerat mai potrivitd méicinarea la 0,09 mm.
In privinga calitifii concentratelor se constatd ci cele mai curate produse
in cazul micindrii la 0,075 mm sint calitativ mai slabe (119, Cu) decit.
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TABELUL 6
Incercari de flotafie cu amestec de coleclori (zanlal elil si ameslec
TT) si cu mdcindri diferite
. Extractia de | Continut de | Extractia de
Fine- concentrat cupru cupru
Nr. tea | Timp de
ety ey -onik wl [ olglm
L 4 :
S % cux:lu % m:d o cu‘r)nul
% % %
1/2 C; Conc. Cu, 1,9 15,1 38,9
1172 Cy Conc. Cu, 2,2 4,1 9,3 | 12,0 | 27,6 | 66,5
103 | 0,15 3 C; Conc. Cuy 1,4 5,5 4,5 | 10,1 8,6 | 75,1
2 C, Conc. Cuy, 1,3 6,8 2,7 8,7 4,9 [ 80,0
3 Cs Conc. Cug 1,0 7,8 1,9 7,9 2,5 | 82,5
6 Cg Conc. Py, 24,7 | 32,5 0,20 6,6
B-Steril 67,5 | 100,0 0,12 10,9
A-Min. brut 100,0 0,74 100,0
1/2 C, Conc. Cu, 251 15,9 46,2
11/2 Cy Conc. Cu, 2,4 4,5 7,6 | 11,4 | 25,8 | 72,0
3 C; Conc. Cug 2,7 7,2 2,3 8,0 8,9 | 80,9
127 { 0,09 5 C4+Cg Cone. Cugyg 3,31 10,5 1,4 5,9 6,6 | 87,5
4 Cg Conc. Cug 1,3 | 11,8 0,9 5,4 1,7 | 89,2
10 C; Conc. Py, 22,2 | 34,0 0,07 2,4
B-Steril 66,0 {100,0 0,09 8,4
A-Min. brut 100,0 0,71 100,0
1/2 C, Conc. Cuy, . 2074 11,3 45,1
11/2 Cy Conc. Cug 1,9 4,6 | 9,5 10,6 | 26,6 | 71,7
3 C; Conc. Cuy 2,2 6,8 | 3,1 8,2 9,8 | 81,5
126 | 0,075 5 C4+Cy Conc. Cugyq 3,6 | 10,4 | 1,3 5,8 6,7 | 88,2
4 Cg Conc. Cug 1,3 11,7 { 0,74 7,3 1,4 | 89,6
20 Cq Conc. Py, 27,1 | 38,8 | 0,08 3,3
B-Steril 61,2 |1100,0 | 0,08 7,1
A-Min. brut 100,0 0,69 100,0
Conditiile de lucru: La flotatia calcopiritei :
Micinare : diferita CaO 1700 g/t
Dilutie (S/L):1/3 pH = 10,5—11
Debit de aer: cca 150 1/h Xantat etilic 145 gft
Regim de reactivi: Amestec TT 300 g/t
In moari: CaO 3000 g/t Timp de conditionare : 20 min
Silicat 1500 gjt La flotatia piritei :
in celuld: pH=9
Xantat amilic 200 g/t
Flotanol H 10 gjt
Timp de conditionare : 10 min
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produsele similare obtinute la méicinéri la 0,09 mm (169, Cu) sau 0,15 mm
{179, Cu), pentru recuperiri corespunzitoare de 45—469,. Deci din acest
punct de vedere se consideri mai potrivite micingrile la 0,15 mm i
0,09 mm.

b) incereiri de reflotare a concentratelor primare de ecaleopiriti.
In scopul obtinerii unui concentrat de calcopiritd de calitate mai buni,
s-au executat o serie de experimentiri de reflotare a produselor primare
obtinute in condifiile optime, stabilite anterior.
|

1

t 0,09mm

| .

t 123t elsis] 7 b »asew
S e

X I e T ~=
-+ .
p ' | Smlare : C7

f . |(Ag:larq
Py

34- N
{
_\

L B3
Y L o
R, g Apd

Fig. 2. — Schema experimentirilor de reflotare cu spilarea produ-
selor intermediare.
Schema des expérimentations de reflottation avec le lessivage
des produits intermédiaires.

Reactivii utilizati la aceste incercéri au fost : silicatul de sodiu,
pentru depresarea mineralelor de gangé §i CaO pentru depresarea piritei.
Schemele folosite la efectuarea acestor incercri sint aritate in fig. 2, 3 gi 4.

Schema 2 a constat dintr-o singuri operatie de reflotare, in scopul
obtinerii unor produse finale (R,, R,) si a unor produse intermediare
(I, I;) care s-au supus, dupd o ingrosare prealabild, unei operatii de re-
flotare, cu obtinerea unui produs final (R,) §i a unui produs intermediar
(8,). Produsele intermediare primare (C; + C, + C;) se supun unei ope-

4 -0,178
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ratii de spilare prin agitare, cu ap4 proaspitd timp de 20 min., in scopul
indepdrtirii reactivilor adsorbifi anterior.

In continuare produsul ingrosat pin# la o dilugie convenabild (5 : 1),
este supus la o singuré reflotare (III). Rezultd un produs final gi un produs
intermediar.

Al

=

S

22 g e % e il 7
——— —— j_ig =
! L >l
\._j I = i)

7

5 3
[
~ - tSs
i
R,

Fig. 3. — Schema experimentéirilor cu reflotare repetatd
a produsului intermediar.
Schéma des expérimentations & reflotation répétée du
produit intermédiaire.
A

Fig. 4. — Schema experimentirilor cuw
i reflotarea numai a produsului inter-

WW‘HIF‘“V—’H_" mediar.
. Voo o Schéma des expérimentations avec la
PTS & o . reflotation du produit intermédiaire
seulement.
L -,
—r—

Cele mai interesante rezultate obtinute prin aplicarea acestei scheme,
precum i conditiile de lucru gi regimul de reactivi, sint date in tabelul 7.
Se vede cd se poate obfine un produs final cu 179, Cu, extractia de Cu
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TABELUL 7

Incercdri de reflolare a concentralelor primare de calcopiritd

Nr. Sch:- T:;:p dlzxct;:g:. gonctinut dExtracﬁe
incer- ge reflo- Produse trat € cupru G crl:lpru
carii lackn tare V. ‘V. 9,
min, % ° o
11/2 R, Conc. 1 Cu 0,92 20,4 27,0
21/2 R; Conc. 2 Cu 0,70 21,1 21,2
3 Ry Conc. 3 Cu 0,51 21,9 16,2
3 R, Conc. 4 Cu 0,90 7,6 9,9
10 R; + R, + R; + R, 3,03 17,0 74,3
125 |Fig. 3 — S; Pr. interm. 1 Cu 2,42 0,93 3,3
— Sy Pr. interm. 2 Cu 3,25 1,30 6,1
4 Cg Pr. control Cu 1,10 1,26 2,0
4 S; 4+ S, + Cq 6,77 1,17 11,4
C Conc.,Py 21,2 0,14 4,3
B-Steril final 69,0 0,10 10,0
A-Minereu brut 100,0 0,692 100,0
Conditii de lucru: Reactivi la reflotarea Concentratului
de Cu:
Micinare : 0,09 mm a) Reflotarea produsului C,
Dilutie (S: L) =1:3 Ca0 150 g/t
Reactivi in moari : Silicat 100 g/t
CaO 3000 g/t pH = 10
Silicat 1500 g/t Timp de condifionare : 5 min
Flotatia primari a calcopiritel : b) Reflotarea produsului Cq
CaO 1700 g/t CaO 150 g/t
pH = 10,56—-11 Silicat 100 g/t
Xantat etilic ICEMIN 80 g/t Conditionare 5 min
Amestec TT 300 g/t La flotatia piritel:
Timp de conditionare : 20 min ¢) Reflotare pr. I, + I,
La flotatia piritei: Ingrosare pini la raport S;L = 1,6
Acid sulfuric 50 g/t CaO 100 g/t
pH =17,5-8 Silicat 150 g/t
Xantat amilic 150 g/t Amestec TT 20 g/t
Flotanol IHoechst 10 g/t Conditionare 8 min

d) Reflotare pr. (C; + C4 + Cg)
Spilare de reactivi prin agitare in
celuli timp de 20 min
Ingrosare pini la raport: S:L =1:6

Ca0 150 g/t
Silicat 150 g/t
Amestec TT 20 g/t

Conditionare 8 min
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in acest produs fiind de cca 74,39, iar extractia de concentrat de 39,.
Rezultd §i un produs intermediar care mai confine cca 1,29, Cu, ex-
tractia de Cu in acest produs fiind de 11,49, iar extracfia de concentraj
de 6,89%,.

TABELUL 8
Incerciri de reflotare a concentratului de calcopiritd
iNr. Schg— T'd':p Ext(li':ctle Continut Extractie
ncer- |ma de Produse de cupru de cupru
i reflot. concentrat
carii lucru -y V.9, c. % m. %
4 R, Conc. 1 Cu 2,0 23,1 64,4
9 R; Conc. 2 Cu 0,52 6,6 4,7
S, Pr. Intermed. 1 2,5 3,2 11,2
9 (Ry+S;) 3,02 3,8 15,9
128 |Fig. 4 Sg Pr. intermed. 2 3l 1,2 5,0
Sy Pr. intermed. 3 1,35 1,0 1,9
(Sg+S3) 4,45 1,1 6,9
C; Conc. 1 Py 25,2 0,07 2,4
B — Steril final 65,33 0,114 10,4
A — Minereu brut 100,0 0,718 100,0
Conditii de lucru : Xantat amilic 150 g/t
Micinare : 0,09 mm Flotanol Hoechst 10 g/t
Dilutie (S:L) == 1:3 Reactivi la reflotarea
Concentratului de Cu:
Recactivi In moari : a) Reflotarea produsului (C;4-C;+Cy)
CaO 3 000g/s ingrosare pini la un raport
Silicat 1500 gjt Sukv= 135
Flotatia primar3 a calcopiritei : CaO 100 g/t
Ca0 1700 g/t Silicat 150 gft
Conditionare : 5 min
pH = 10,5—11
Xantat etilic 80 g/t b) Reflotare conc. (Cy+Cg+GCg)
Amestec TT 300 g/t Agitare : min
" Timp conditionare 5 min Ca0 250 gjt
La flotatia piritei: Silicat 300 g/t
Acid sulfuric 50 g/t Amestec TT 20 g/t
pH=8,5—-9 Conditionare : 15 min

TFolosirea schemei din fig. 3, cu 2 reflotiri ale produsului intermediar
primar (C, + C; 4 Cq), aratd posibilitatea obfinerii unui produs final cu
cca 239, Cu (tab. 8), la o extracfie in metal de cca 64,1%, extractia
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de concentrat fiind de 2,0%. Totodatd rezultd un produs intermediar
cu 3,8% Cu, extractia de Cu in acest produs fiind de cca 169, iar cea de
concentrat de cca 3%.

Folosirea schemei din fig. 4, la care flotafia primari s-a efectuat
cu xantat §i cuprinde o singurd reflotare a produsului intermediar Cs,
indicd posibilitatea obtinerii unor produse finale cu 12,29, Cu (tab, 9)

TABELUL 9
Incercdri de reflolare a conc. de calcopirild — colectorul ulilizal la flolafia primard : xanlal elilic
Nr B Timp Ext:‘izctle Continut Extractie
incer- |ma de nﬂ: Produse concentrat a5 czpru = c:lpr g
ciri lucru in X’ o o,
%

1/2 C, Conc. 1 Cu 1,1 17,4 25,3

11/2| C, Conc. 2 Cu 2,5 10,0 35,2

2 R, Conc. 3 Cu 0,6 13,6 11,5

4 (C;+Cy+Ry) 4,25 12,2 72,0

S; Pr. interm. 1 2,0 1,7 4,6

. 2 C; Pr. interm. 2 0,9 2,7 3,4

Y -4 g C, Pr. interm. 3 1.7 1,8 43

5 (S3+C4+Cy) 3,5 2,5 12,3

14 (Cg+C;) Conc. Py 1 19,6 0,15 4,0

B — Steril 71,6 0,12 11,7

A — Minereu brut 100,0 0,72 100,0
Conditii de lucru : Flotatia piritei :

Micinare : 0,09 mm Xantat amilic 200 g/t
Dilutia (S :L) = 1/3 Flotanol H 10 gft
Debit de aer = 150 1/h pH = 8—8,5

Regim de reactivi : Timp de condifionare 7 min
In moara: CaO 3000 g/t Reflotarea conc. C;

Silicat 1 500 g/t Ca0O 100 g/t
in celula: Silicat 150 gft
a) Flotatia primari: Flotanol 4 gft

Ca0 1700 gjt Timp conditionare 10 min
pH = 10,5~11

Xantat etilic 145 gt

Flotanol H 12 gt

Timp conditionare 20 min

la o extractie de metal de cca 729, si extractie de concentrat de 4,259,.
Rezults totodatd si un produs intermediar cu 2,5% Cu, avind o extractie
in metal corespunzitoare de 12,3 %,.
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2. Flotatia piritei

La incercirile de flotatie a piritei, depresate in prealabil cu CaO
(4—4,6 kg/t), s-a incercat si se stabileascd conditiile de lucru pentru o
recuperare cit mai bund a acesteia.

S-au executat unele experimentdri, la care pirita a fost activati
In prealabil cu acid sulfuric; drept colector s-a folosit xantat etilic si
xantat amilic.

In tabelul 10 este aritatdi, la o serie de incerciri, variatia dife-
ritilor indici tehnologici in diferitele conditii de lucru.

In general s-a constatat ci, flotatia piritei nu prezintd dificult®ti
— continutul de S al concentratelor fiind cuprins intre 42 si 479, — su-
ficient de mare pentru valorificarea directs.

Cele mai curate sterile mai contin cca 3% S reprezentind pierderi
de S de cca 109,.

Considerdim c# indicii tehnici mai pot fi imbunitifiti, cei realizati
de noi fiind in orice caz minimi. In cazul concentratelor de piritd cu
42—439, 8, recuperdrile de S corespunzitoare sint de 769,. Finetea
méicindrii minereului, la experimentirile la care s-a incercat flotarea
piritei a fost de 0,15 i 0,09 mm.

Din acest punct de vedere nu s-au observat diferente semnificative
la indicii ce s-au putut realiza, dar in orice caz o méicinare mai grob#
(0, 15 mm), influenteazd defavorabil indicii ce se obf{in la flotarea cal-
copiritei.

3. Incereiiri de separare a unui concentrat de magnetit

Din analiza chimici generald si indicatiile mineralogice a reiegit ci
din confinutul de 19% Fe ramin cca 39, care ar putea s& fie legate de
magnetit sau alte minerale purtdtoare de Fe (afard de piritd).

Desi confinutul de magnetit este foarte mic s-au ficut unele expe-
rimentdri informative de separare a magnetitului din sterilul de la flotatie,
pentru a vedea in ce misurd trecind materialul printr-un separator
magnetic s-ar putea obfine un produs al cirui continut de Fe i elemente
insotitoare, si permitd valorificarea lui directé.

Ca urmare, sterilul flotatiei mécinat sub 0,15 mm respectiv 0,09 mm
a fost supus unor operatii de separare magnetici umedd in cimp slab.

Sterilele flotatiei au avut un confinut de 9,6 —10,99, Fe.
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TABELUL 10
Incercdri de flotafie a piritei
Nr Timp Extrac{ia de| Continut Extractia
!nce;-- MAcin.ar.e deflo- Brodise concentrat de sulf de sulf
carii reactivi tare v c, m,
min % % %
0,15 mm — C, Conc. de Cu 9,4 19,0 11,0
Xantat etilic 5 C,; Conc. Py 1 26,2 41,6 67,5
5 54 gjt 9 | Cy Conc. Py 2 8,1 20,3 7,6
Flotano]l H B — Steril 58,3 3,8 13,9
50g/t A — Minereu brut 100,0 16,2 100,0
0,15 mm C, Conc. de Cu 8,4 12,5 6,3
Acid sulf. 8 Cg Conc. de Py 23,5 47,0 70,0
300 g/t B — Steril 68,1 5,5 23,7
87 | Xantat etilic A — Minereu brut 100,0 15,8 100,0
100 g/t
Flotanol H
10 gjt
W
0,15 mm C, Conc. de Cu 9,7 19,0 11,7
Acid sulf. 5 Cq Conc. Py 25,8 46,3 77,5
i 320 gjt B — Steril 64,5 2,59 10,8
89 Xantat etillc A — Minereu brut 100,0 15,6 100,0
80 g/t
Flotanol
10 g/t
0,15 mm C, Conc. de Cu 8,6 18,0 10,0
Acid sulf. 10 Cg Conc. Py 1 24,5 47,20 75,0
250 gjt B — Steril 66,9 3,4 15,0
105 Xantat amilic A — Minereu brut 100,0 15,4 100,0
150 g/t
Flotanol
10 g/t
0,09 mm C,Conc. de Cu 12,9 17,0 13,4
Acid sulf. Cg Conc. Py 1 29,4 42,6 76,0
250 gjt B — Steril 57,7 2,9 10,6
106 Xantat amilic{ 10 A — Minereu brut 100,0 16,4 100,0
150 gt
Flotanol
10 gjt
0,09 mm C, Conc. de Cu 14,5 11,0
127 Xantat amilic 10 Cg Conec. Py 1 22,2 45,9 62,5
200 g/t B — Steril 66,0 6,5 26,5
pH=9 A — Minercu brut 100,0 16,3 100,0




56 B. GEORGESCU, CR. MTSATFANU 20

Conditiile de lucru gi indicii realizati la aceste incerciri sint aritate
in tabelul 11.

TABELUL 11

Incercdri de separare magnelica a slerilului de la flolafie

a) Micinarea minereului la 0,15 mm

E:;;igl;]l:rﬂe Comfiituliter: Extra;:udeFe:
Nr,

incer- Produsul pe fata pe fata
cirii ope- de Fe S Cu | POy | Ti ope- de |
ratie | orig. % % % % % ratie | orig. |

% | (kg/t) % %

Magnetic 9,0 | 53,0 | 45,0 | 5,62 | 0,30 | lipsa | urme | 42,2 | 12,3

7 Nemagnetic 91,0 (530,0 6,1 | 3,59 | 0,145 lipsad | urme | 57,8 | 16,7

Steril flot. 100,0 1583,0 9,6 | 3,84 | 0,16 — — {100,0 | 29,0
Magnetic 9,9 67,0 | 41,0 | 3,08 | 0,39 36,7 | 13,0 |
103 Nemagnetic 90,1 |608,0 7,7 | 4,20 | 0,1 63,3 | 22,8 |
Steril flot. 100,0 |675,0 | 10,9 | 3,9 0,13 100,0 | 35,8

Conditii de lucru:

Maicinarea minereului: 0,15 mm

Separator magnetic de laborator APAL — 1958
Separare magnetici umed3 — cimp slab — cca 600 Oe
Intre fier cca 13 mm

Debit de apd cca 40 cmd/sec.

b) Micinarea minereului la 0,09 mm

Extractia de Conpimibial e : Extractie de Fe 4
concentrat " %
Nr.
incer- Produsul pe
carii operatie lrapqr?at Fe S Cu pe i rapcfrt'at
7 a original o o o operatie [la original
% | (st & % %
Magnetic 10,80 62,0 45,7 | 3,8 0,25 48,0 13,2
106 Nemagnetic 89,20 515,0 6,0 1,8 0,10 52,0 18,5
Steril flot. 100,0 577,0 10,4 | 2,8 0,116 100,0 31,7

Rezultatele obfinute arat# ci dintr-o tond de minereu se pot obtine
53—67 kg produse cu 46—419 Fe, care au un confinut de sulf de
3—5,69%, datorat in parte piritei asociate cu magnetit precum si prezentei
pirotinei.

Calitatea concentratului nu este corespunzitoare pentru utilizarea
directd ca minereu de fier, dar nu este exclus# posibilitatea imbunitdtirii
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calititii prin retratarea magneticé, o datd sau de mai multe ori, completati
eventual cu o flotatie pentru eliminarea sulfurilor. Acest flux mai com-
plex care implicd mérirea pretului de cost al operatiei de recuperare a mag-
netitului nu este justificat de cantitatea redusd de concentrat de magne-
tit care s-ar obtine (maximum 35 kg/t), a cérui valoare nu depigeste
7...8 lei.

Problema obtinerii unui concentrat de magnetit va trebui avutd
in vedere numai in mésura in care in cursul exploatirii se vor intilni in
zdcimint zone cu confyinut de magnetit mai ridicat.

III. CONCLUZII GENERALE

Scopul prezentei lucriri a fost acela de a studiy conditiile de valo-
rificare a minereului piritos cuprifer din orizontul intermediar — 15 m,
de la Moldova Noud, sectorul Florimunda.

Analiza chimicd §i observatiile mineralogice au aritat ci minereul
prezintd interes, in principal pentru continuturile de calcopirité gi piritd
(0,7 — 0,759, Cu, 16,5 S). Continutul de magnetit este redus fiind de
ordinul a 39,. Continutul foarte redus de molibden (0,002...0,0039,)
al probei nu a justificat cercetiri pentru valorificarea acestui metal.

in cazul cind minereul care se va exploata va prezenta zone cu con-
finuturi mai ridicate de Mo, valorificarea acestuia se va putea face din
concentratele de cupru, dupd procedeele studiate pentru minereurile de
la Moldova Noud, cu continut de Mo mai ridicat.

Cercetdrile de preparare au ardtat cid prin aplicarea unei scheme
care cuprinde flotafia diferentiald a minereurilor mécinate la—0,09 mm,
se pot obfine concentrate valorificabile de calcopiriti respectiv piriti.

Extractia de cupru a fost de cca 759%, in concentrate cu peste 179, Cu,
reprezentind in greutate aproximativ 39, De asemenea s-au obtinut
produse intermediare cu 1—39, Cu. Considerind c& din acestea se mai
poate recupera 509, prin reintroducerea lor in circuit, extractia de cupru
cregte la 809,.

Concentratele de piritd, reprezentind in greutate 29,49, au avut
peste 439, S, extractiile corespunzitoare de S fiind de minimum 769%,.

Incercéirile de a recupera magnetitul din sterilele de la flotatie,
folosind o schem& simplé de separare magneticsd au dus la obf{inerea unor
concentrate calitativ slabe (41—469, Fe, 3—5,69, S).

Continutul redus de magnetit (39) al probei nu justifici de altfel
operatii de recuperare, folosind scheme mai complicate. Recuperarea
magnetitului va prezenta interes numai in méisura in care se vor intilni
zone cu confinut mai ridicat.
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Schema de principiu a fluxului industrial bazatd pe rezultatele cer-
cetdrilor de laborator este ardtatd in fig. 5.

Aceasta constd dintr-un circuit de flotatie a calcopiritei, cu 2 ope-
ratii de reflotare a concentratelor primare §i o reflotare a produselor inter-

Flotapia catcapirrtes

L Flotagia pirstes
I > |

|

Concentrat cupros L * l I l ?—v—_
|
L

t

Concentrat piritos e e — !

| —--

Separare

g Concentrat ge
magnetica 9 magnetit
-

Al

Sters/ finat

Fig. 5. — Schema principald pentru fluxul tehnologic.
Schéma principal pour le flux industriel.

mediare primare. Sterilul de la flotafia calcopiritei alimenteaz# circuitul
.de flotatie al piritei, ce constd dintr-o flotatie primard gi o reflotare a
produselor intermediare, cu obtinerea directd a unui concentrat piritos.
Schema cuprinde si circuitul de recuperare a magnetitului, in eventua-
litatea c# se prepard zone cu confinuturi mai interesante.
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RECHERCHES SUR LE TRAITEMENT DE LA PYRITE CUPRI-
FERE DE MOLDOVA NOUX — FLORIMUNDA (HORIZON INTER-
MEDIAIRE)

(Résumé)

Ce travail a eu pour but d’étudier les conditions de valorisation du minerai de pyrite
cuprifére de I'horizon intermédiaire — 15 m, de Moldova Noud, secteur Florimunda.

L’analyse chimique et les observations minéralogiques ont démontré que le minerai
présentait intérét, surtout par les tencurs en chalcopyrite et en pyrite (0,7 a4 0,759% Cu,
16,5 9%$S). La teneur en magnétite est réduite (3%). La teneur trés réduite en molibdéne (0,002
2 0,003%) du minerai n’a pas justifi¢ des recherchies pour la valorisation de ce métal.

Dans le cas ol le minerai exploité présentera de plus grandes teneurs en Mo, on pourra
le valoriser dans les concentrés de cuivre, conformément au x procédés étudiés pour les minerais
de Moldova Noud avec une assez grande teneur en Mo.

Les recherches sur le traitement ont démontré q u’on pouvait obtenir des concentrés de
chalcopyrite, respectivement de pyrite, en faisant appel a4 un schéma qui comprenne la flottation
différenticlle des minerais broyés 4 — 0,03 mm. La récupération de cuivre a été d’environ
75 9% dans des concentrés a plus de 179% Cu, représentant a peu prés 39% du poids. On a aussi
obtenu des produits intermédiaires contenant de 1 4 3% Cu. En tenant compte qu’on peut
encore récoupérer 509% de ceux-ci par leur retraitement, la récupération de cuivre augmente
a 80%.

Les concentrés de pyrite, représentant 29,49% du poids ont eu plus de 439% S, les récu-
pérations correspondantes de S étant de minimumn 76 %.

Les essais ayant pour but la récupération de la magaétite des stériles de la flottation,
en utilisant un schéma simple de séparation magnétique ont conduit 4 ’obtention de certains
concentrés faibles du point de vue qualitatif (41 & 469% Fe, 3 a 5,6 % S).

D’ailleurs, la teneur réduite en magnétite (39%) du minerai ne justifie pas d’opérations
de récupération. La récupération de la magnétite ne présentera intérét que si I’on rencontre
des zones & une teneur plus élevée.

Le schéma fondamental du flux industriel basé sur les résultats des recherches de labo-
ratoire est montré dans la fig. 6

11 est constitué d’un circuit de flottation de la chalcopyrite, & deux opérations de réflo-
tation des concentrés primaires et une réflottation des produits intermédiaires primaires. Le
stérile résulté A la suite de la flottation de la chalcopyrite alimente le circuit de flottation de
la pyrite. Celui-ci consiste dans une flottation primaire et une réflottation des produits inter-
médiaires avec 'obtention directe d’un concentré pyriteux. Le schéma comprend aussi le circuit
de récupération de la magnétite, dans I’éventualité qu’on prépare des zones avec des teneurs
plus intéressantes.
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CERCETARI PRIVIND PREPARAREA MINEREULUI COMPLEX
DE LA TARNA MARE (FILONUL MIHAI)!?

DE
BUJOR GEORGESCU, CRISTIAN MUSATEANU, MARIA BORCEA?

Abstraet

Research Work on the Complex Ore Dressing of the Tarna
Mare (Mihai Vein). Possibilities as regards the dressing of Pb-Zn by differential
flotation and by the collective one of a complex sulphide ore with 3.3—3.5 per cent Pb,
4.4—4.7 per cent Zn and 12 per cent S, were studied. By differential flotation there were
obtained : a concentrate with 60 per cent Pb, 5 per cent Zn, the recovery of Pb being of
85 per cent; a concentrate with 55 per cent Zn, 1 per cent Pb; the recovery of Zn being
0f 80 per cent and a pyrite concentrate with 40 per cent the recovery of S being of 65 per cent.
By collective flotation there was obtained a collective concentrate with 24 per cent Pb and
31 per cent Zn, product which may be beneficiated through the ISP proceedings at a reco-
very of 87 per cent for Pb and 92 per cent for Zn.

In zona Tarna Mare, IGEX executd de mai mulfi ani lucriri de
explorare pentru conturarea unor filoane de sulfuri complexe, localizate
in apropierea contactului cu eruptiunile andezitice neogene, filoane can-
tonate atit in rocile sedimentare cit §i in andezite caolinizate, in zona de
fracturi 3.

Filonul principal de la Tarna Mare, numit filonul Mihai a fost
explorat in 1960 - 1961 cu galeria I.

In anul 1960 a fost executat, un studiu informativ de preparare 4,
pe o probi colectatd din galeria I, cu rezultate favorabile.

1 Sustinutd in sedinta de comuniciri stiintifice a Institutului Geologic din 24 aprilie 1968.

2 Institutul Geologic Sos. Kiseleff nr. 55, Bucuresti.

30l1ga Driaghici. Raport privind documentarea petrografici-mineralogicid a
lucrdrilor de explorare din santierul Tarna Mare ISEM. 1962. Arh. I.G.P. Bucuresti.

4 C. Musidteanu. Studiu privind posibilititile de preparare a minereului complex
Tarna Mare. 1960. Arh. I.G.P. Bucuresti.
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Spre deosebire de proba din 1967, aceastd probd a avut un continut
redus de piritd, prezentind interes numai pentru Pb gi Zn.

Pentru cercetarea in adincime a filonului Mihai, a fost sipati in
1966 galeria XX care a interceptat filonul la un nivel inferior cu 70 m
fatd de galeria I.

Proba care a ficut obiectul cercetdrilor din 1967 a fost recoltatd
din galeria XX gi din lateralele de 1la m 760 gi m 790.

I. CARACTERISTICILE CHIMICE $I MINERALOGICE ALE PROBEI
A) Compozitia chimiea

Analizele chimice generale executate pe probe obtinute prin re-
ducere din proba integrald au dat rezultatele aritate in tabelul 1, in care
pentru comparafie s-a ardtat §i compozitia chimics a probei informative
colectatd din galeria I gi cercetatd in 1960.

TABELUL 1

Compozifia chimicd a probelor cercetale {n 1960 si 1970

Proba 1967 Proba
Elemente Galeria XX informativa 1960
% %

Pb 3,31 3
Zn 4,43 5,2
Cu 0,06 0,14
S 12,22-12,44 8
Fe 9,46-10,06 5,6
Si0, 54,76 52,0
P,04 0,12
MgO 0,48-0,96 0,83
TiO, urme =
Ni urme —
Mo urme urme

Contfinuturile de plumb §i zinc recalculate pe baza bilanfurilor
incercirilor au variat intre 3,159, si 3,799, pentru plumb gi intre 4,239,
§i 4,959% pentru zine, mediile fiind de 3,409, Pb respectiv 4,64 9, Zn.

Elementele care prezinti interes pentru recuperare sint plumbul,
zincul, sulful — datorate sulfurilor de plumb — zine §i fier. Continutul
de cupru nu prezintd interes.
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B) Caracteristici mineralogice

Proba care a ficut obiectul cercetidrilor de preparare colectatd din
galeria XX, este formatd din fragmente de filon cuarfitic, cantonat in
brecii cu fragmente de 0,1-5 cm, in genere silicifiate gi argilizate. Minera-
lizatia se prezinti ca depuneri sub form# de benzi, cuiburi, druze sau
impregnatii in masa filonului propriu-zis $i mai putin in roca din jur.
Se intilnesc deseori figii compacte cu minerale metalice cu grosimi de
1-3 cm, mai rar pind la 10 cm.

Parageneza minerald este formatd din blendd, galeni, calcopiriti,
marcasitd §i ca minerale de gangi, cuarful secundar prezent in cantitate
foarte ridicatd si intr-o proportie mult mai redusd, roca gazdi consti-
tuitd din formatiuni sedimentare (gresii, tufuri) intens brecifiate, silici-
fiate si argilizate, fiind localizate in apropierea contactului cu rocile ande-
zitice neogene.

Dimensiunile granulelor de minerale metalice sint cuprinse intre
0,01-5 mm ; cristalele de blendd sint in genere cele mai dezvoltate i
numai rareori cele de piritd §i galend ; calcopirita se prezintd intotdeauna
in granule foarte mérunte.

Avind in vedere observatiile macro §i microscopice ficute pe proba.
tehnologicd g§i tinind seamd de rezultatul analizei chimice globale, com-
pozitia mineralogici este aproximativ urmitoarea :

% %
Piritd cea 15,3 Calcopiritd cca 0,2
Marcasitds ,, 2,0 Cuart liber 5 50,0
Blenda sy 6,6 Roca gazdd (gresii,
Galeni » 3,9 tufuri brecifiate) 5 22,0

a) Pirita. De obicei pirita se prezintd in cristale xenomorfe, rar
idiomorfe, cu dimensiuni de 0,05—2 mm, frecvent sub 1 mm, formind
aglomeriri singurd sau cu celelalte minerale metalice. S-au observat doud.
generatii de piritd.

Impreuni cu pirita din generatia II apare uneori marcasita,sub
formd de cristale neregulate, echigranulare sau lamelare de 0,05 - 0,5 mm.

Asociatia piritid gangéi. Se observd frecvent insinuarea
piritei in gangd si a mineralelor de gang#d in piriti, aceastd asociatie
fiind foarte obignuitd din cauza depunerilor succesive de silice secundari.
§i piritd. Dimensiunile ajung pind la 0,02 mm, frecvent 0,05-0,3 mm.

Asociatia piritd-galend se observd rar, deoarece o
cantitate redusi de galend este depuséd in ochiurile libere ale plajelor de



64 B. GEORGES(U, CR. MUSATEANU, MARIA BORCEA 4

pirit#, avind forme foarte diferite i dimensiuni de 0,03-0,1 mm. In jurul
cristalelor mai dezvoltate de galend apar uneori cristale mirunte de pirité
§i marcasitd de 0,01-0,3 mm (5, depuse pe anumite zone.

Rareori cristale mari de galend apar ciuruite de marcasitd macro-
granulard (pl., fig. 1).

Asociatia piritd-blendd este frecventd dar nu si
avansat#, cristalele de blendd din piritd avind dimensiuni de 0,1-1 mm,
rar sub 0,1 mm. Apar insd §i in jurul blendei depuneri de piritd §i marca-
sit4 miruntd de 0,03-0,25 mm, inconjurind total sau partial cristalul de
blend4 (pl., fig. 2).

Agsociatia piritd-calcopiritd se intilnegte rar si cu
dimensiuni cuprinse intre 0,05-0,1 mm.

b) Blenda se prezintd in granule cu dimensiuni in genere peste
0,1 mm. Cristalele mari ating pind la 5 mm. Se observi deseori zone
filoniene de citiva centimetri, ocupate preponderent de blend&, cu mici
ochiuri sau druze de cuar{ secundar.

Cristalele au forme neregulate, cu conture rotunjite, mai rar dintate.
Culoarea blendei este brun-cenusgie.

Asociatia blend#d-gangi este frecvent intilnitd férs
a fi vorba de o asociatie avansatd. Uneori se observd insd incluziuni mé-
runte (sub 0,1 mm) de blend% in gangi.

Asociatia blendéd-galend este frecventd si avansatd.
O mare parte din cristalele de galenid sint insinuate in cristalele mari de
blendi, in spatii reduse si foarte neregulate, cind galena ia forme arbores-
cente pind la scheletice, cu dimensiuni cuprinse intre 0,03-0,1 mm, rar pin
la 1 mm. In cazul unei insinudiri avansate, blenda apare firimitatd de
depunerile de galeni.

Deseori granule méirunte de galeni bordeazd cristalele mari de
blendi (pl., fig. 3).

Asociatia blendéd-calcopiritsd este observati ra-
reori, cind granule mici de calcopiritd apar in interiorul cristalelor de blends,
libere ori depuse pe cristalele de galend. Incluziunile punctiforme de cal-
copiritéd in blendd sub forma structurilor de dezamestec sint rare gi au di-
mensiuni de 0,01-0,08 inm.

¢) Galena se prezintd in majoritatea cazurilor in granule mici sau
cu forme arborescente, intim asociate cu blenda, cu marcasita i calco-
pirita i mai putin cu ganga (pl., fig. 4).

Dimensiunile cristalelor de galend sint cuprinse intre 0,015 - 1 mm,
foarte rar ajung la 3 mm (frecvent 0,03-0,1 mm).
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Asociatia galend-calcopiritid este observati des;
fiind ultimele minerale depuse, apar de multe ori impreund in gangé sau
in interiorul cristalelor de blendi.

Dimensiunile sint reduse, de obicei sint cuprinse intre 0,03 - 0,15 mm.

d) Calcopirita apare in proportie foarte redusi (0,209,) si intot-
deauna intim asociatd cu galena, mai pufin cu blenda gi pirita. Formeazi
cristale mici §i foarte neregulate, de dimensiuni cuprinse intre 0,01-0,5 mm.

Ordinea de depunere a mineralelor metalice stabilitd in urma stu-
diului calcografic, este urmitoarea :

piritd, blend&, galeni, calcopiritd, piritd generatia II, marcasité.

e) Cuarful constituie ganga filonului gi este dispus sub formi de
figii compacte; are structuri microgranulari sau amorfd si culoare ce-
nugie sau albd. Figiile cuarfitice cuprind in interiorul lor sau de o parte
§i de alta, giruri sau benzi de minerale metalice.

Cuartul apare §i in cristale mai dezvoltate (0,3-5 mm) in druze sau
cuiburi dispuse in zonele preponderent metalice.

f) Roca gazdd, respectiv breciile in care este cantonat filonul me-
talifer, prezintd un grad avansat de metamorfism hidrotermal, astfel
incit cu greu se mai poate recunoaste natura lor inifiald. Sint gresii §i
tufuri brecifiate §i inlocuite in mare parte de silice §i mai putin de mine-

rale argiloase, fiind mai mult sau mai pufin impregnate cu minerale
metalice.

C) Coneluzii asupra mineralizatiei

Proba tehnologicd cu minereu de sulfuri complexe de la Tarna Mare
cuprinde minerale metalice in proportie de aproximativ 309,.

Blenda se prezintd in cea mai mare parte cu dimensiuni superioare
gi cu un grad redus de asociere cu celelalte minerale, in timp ce galena
apare in cristale méirunte foarte neregulate intim asociatd cu blenda si
calcopirita.

In ceea ce privegte geneza, aceasta este de naturd hidrotermali de
tip epitermal, fiind legatd de ultimele solutii ate eruptivului andezitio
neogen.

II. CERCETARI DE PREPARARE

Tinind seama de compozitia chimico-mineralogicé a probei — com-
ponentii utili fiind galena, blenda i pirita — cercetérile au fost axate in
special pe flotatia diferentiald cuscopul obtinerii unor concentrate separate
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de galend, respectiv blendd gi piritd. Dat fiind faptul cd in prezent exist®d
in tara noastrd posibilitatea prelucririi unor concentrate colective Pb-Zn
prin procedeul ISP, s-au ficut §i unele experimentéri de obtinere direct#®
a unui concentrat colectiv Pb-Zn.

A) Cercetiiri de flotatie diferentiali

a) Flotajia galenei. S-au executat experimentéri folosind ca reactivi
colectori, xantatul etilic de sodiu, amestec TT si aerofloat 242. Pentru
depresarea blendei s-au folosit cianura de sodiu §i sulfatul de zinc iar
pentru piritd, varul si cianura. Pentru alcalinizarea tulburelii s-a folosit
varul, soda calcinatd sau hidratul de sodiu.

Ca spumant, atunci cind a fost cazul, s-a folosit flotanol ,,Hoechst”.

Experimentdri cu diferiti colectori. Flotafia
galenei cu xantat etil de sodiu nu a dat rezultate satisfdcdtoare. La can-
titdti mici de xantat extractia este insuficientd (60-65% in concentrate
cu max. 33% Pb) si continutul de fier destul de mare (peste 25% Fe).
La cantitdti mai mari de xantat (peste 60-70 g/t) floteazi atit de multéd
piritd incit extractia de concentrat ajunge la 15-209%,. Pentru ilustrare,
in tabelul 2 sint aritate rezultatele uneia dintre cele mai bune incercéri
folosind xantat la flotatia galenei.

TABELUL 2

Rezullalele oblinule la o incercare de flolafie cu xantal elitic de sodiu

e Plumb Zinc Fier
Produse t‘:te Continut Extractie | Continut | Continut
% % % % %
Cy 3,7 | 38,4 42,0 2,8 28,9
Concentrate plumboase {Cz 2.9 | 26.7 33,1 22.7 64,7 o 32.5
Steril4blenda 4-pirita 93,0 1,3 35,3 5,0 9,1
Alimentare 100,0 3,4 100,0 4,9 10,5
Conditii de lucru: in celuld:
Maicinare: — 0,15 mm Var 1,25 kgjt
Reactivi : Soda 1 kgjt
fn moari : Cianurd de potasiu 200 g/t
Var 0,25 kgt Sulfat de zine 0,3 kg/t
Soda 1 kg/t Xantat etilic de sodiu 40 gjt
Silicat de sodiu 1 kg/t
Cianura de potasiu 50 g/t Flotanol 15 gft




T T e TR L oy I e e I e L - R S 1 i P LT
TR MR e i T at b P CATERTIT I A e R N YT

L LR NN ORTE T

L L P

e

A

Thes RS

et B A R AT T b SR

TEE G, AL PP R ]

T LR ¥ =l £ b o Lo S e

B S oy o i e i PR T I

FNEEF TFARATER T e T

oo 2y iR R

TAERF TR R s .'..”m-_;h"'.ic-.u

A LR

S bR Sl h

soa om b B e
e B

T P R T T T B T R R R T e T T BT R g S T,

et oy T e FT
e e ¥ L L]

et T AT aigelhaeeiap i

P T Jf:'-"-'“.‘f‘.'.-*.'Fk‘&'.:-'f#*w-

REF R TR gt o) PR S o i £ el

- - .
CHORR G T WSS,

el P B, LW s b e I 3 LR e
S EAC EHFRLERR I Tl Ui e b L P TR R S L . a

S T T T N R e

o e S T T

EF) - - EE

g e e AT R R TR T P P et

i T

L o i

R A T

.-':.-m?-i';-.'.’“'f-":--- et BTN g, I LR e

L T e A R A O I L AN NI L O

A

P R CAT T -'|:.'_.:'.l'.f.-'.'\:l_'

e LY L] -_'-\.

ER R T PP CE L

CeptaTar

LT PARAT S R L B LR IRl e i

e e fa

iy T 7
s o SRS R

e L e i I S e T T T R L e ey

TEaRI S

P L ST M A VAT T

R T L '.1,":--1:':'5'1!1.'-1'-: R T

NESFT AL AL N

.-\..-\.-.--- Pelagit

=

T SN

ol b g, SRS BT e i e

A LM ek . R LRt e G S L E



B. GEORGESCU, CR. MUSATEANU, MARIA BORCEA

o‘oor ¥y o‘oor L f a1
e 0°001 BIUdWIY \am\m o1 :j8jUBY
¢ ¢ ¢ & 4 1/8 9G+891 : LL
868 ol 661 L0 0°€6 11018+ EUNd +EPUAT | 413y 6 :owz op IeinS
- 9 . 3 - . 1/8 00g :‘wpinuery | p
g'Lg (A4 b Li€ o] oseoqunyd ua\mm,”_ mmo" NWMM
L‘g 6y 628 gsg g 15 WEIPRAN0 ww Gr‘Q : aIeurdEW
0001 9y 0‘00t 8‘c 0001 arejuowyy
z‘98 ey 8°CI1 90 16 1215+ pard + gpuspg /8 Z11+891 : L1
18 o\wH LT
6°C I‘9 902 cce ¢ z aseoqunid Yo ¢ : wpos
= JSE 2 il V8% gg0 : TeA
601 1L 9‘99 968 0 1 9]BIjUIIU0Y) ww go‘g— :oJeuldR|
0‘001 Sy 0‘o0r g'e 0001 dIe U
816 a4 0‘6l 60 G‘Z6 11918 +g1aid + gpuorg 18 2114891 : LL
3 002 : pnuey |
Ly T‘6 ‘er ‘ ‘ 3 /84 ¢ :pposg
¢ ENEL L oe 2 aseoquinid 1/8% ggo :aep
¢‘s 9'e cL9 z'sp oy 1y 21BIUOUOYD) ww gr‘0— :aJBUIORY
0001 9y 0001 T3¢ 0°001 alejuLWIY
L6 9y p61 90 £°v6 (11915 +p1uard -+ ppudig 1/8 081 : panuery
V8 w\w+N: FLL |
8C 9‘9 veLT VLT 0‘g Loy 1/84 T : wpos
L aseoqunid 183 ¢g¢0 : Jep
‘s by z‘c9 9'ge L'e 1) Je1judouey wuw gr‘g— :JJeuldgp
% % % % g
arjoenxyg jnurjuo) afoenxy jnurjuo) % asnpoig oredjourad o
ey niony op 11jrpuon #9341
quiz qunid =

68

€ TNT139VvL

I.L 9315w 1§ ppupx no 1$ [ [ 99jsawm nd aifpjolf ap a]1apasasu) o] anuijqo a]aopImzay




9 MINEREUL COMPLEX DE LA TARNA MARE 69

In cazul aerofloatului 242, cele mai bune rezultate s-au obfinut
folosind 0,5 kg var, 1 kg sodd §i 1,5 kg NaOH la 1 t minereu, realizin-
du-se, la flotatia primei fractiuni de galend, un mediu cu pH = 8...8,5.

Experimentdri cu méicindri diferite. Pentru a
stabili cum influenteazd finetea minereului asupra rezultatelor flotatiei
s-au ficut experimentiri cu mécindri la —0,25 mm, —0,15 mm §i — 0,09 mm
mai ales in cazul utilizdrii reactivului TT §i a aerofloatului 242. La flo-
tatia primard, sint diferente semnificative mai ales intre micinarea la
—0,25 mm pe de o parte §i mécindrile la —0,15 respectiv —0,09 pe de
altd parte, in sensul ci, degi se obtin fractiuni calitativ asem#nétoare,
extractiile de plumb sint sensibil mai mici la mé#cinarea de —0,25, dupa
cum se poate vedea §i din rezultatele comparative prezentate in ta-
belul 5.

Intre micingrile la —0,15 §i —0,09 diferentele nu sint mari la flo-
tatia primard; produsele au calititi aseminitoare, extractiile fiind,
in general, ceva mai mari la —0,09 mm. Totusi, la flotatiile cu aero-
float s-au obtinut, chiar in cazul méicindrii la —0,15 mm, extractii de
909%, (tab. 4).

Calitatea concentratelor este sensibil diferitd.

in cazul micingrii la —0,09 se obtin separiri mai nete intre concen-
tratul final §i produsele intermediare (a se vedea: ,,experimentérile cu
reflotare’’). Ca urmare, se poate considera ci este necesari méicinarea
la —0,09 mm, fie a minereului brut, fie a concentratelor primare, inainte
de reflotare.

Experimentidri de reflotare a concentrate-
lor primare de galendi. La flotatia primard s-a reugit si se
obtind — asa cum s-a ardtat mai inainte — mai multe fractiuni de
galend insumind extractii de plumb de 90-929,, la confinuturi medii de
peste 359 Pb. Cele mai curate fracfiuni au avut 50...55% Pb, iar
fractiunile urméitoare 30...15% Pb. Pentru imbunititirea -calitdtii
concentratelor primare s-au ficut incerciri de reflotare a acestora. Can-
titdtile mici de concentrate obfjinute la flotatia primard, au limitat nu-
mirul reflotdrilor unui produs la o singurd reflotare. Intr-un singur
caz s-au ficut doud reflotdri. Rezultatele obtinute sint insd concludente
in ceea ce privegte posibilitatea de a imbunédtii substangial prin reflotare
calitatea concentratelor.
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TABELUL 5
Rezullalele tncercdrilor de flolafie cu mdcindri diferile
Plumb Zinc

Greutate k o
Nr. Produse ; Continut Extractie gon Ex_
Incercarii ° % % tinut |tractie
% %
1 Concentrate Cy 2,8 53,4 47,3 4,1 2,6

Maicinare plumboase 47,0 64,7
—0,25mm C, 1,5 36,2 17,4 6,5 252
Blenda + pirit4 95,7 1,2 35,3 4,5 | 95,2

+ steril

Alimentare A 100,0 3,2 100,0 4,5 1100,0
2 Concentrate C 3,7 53,6 63,2 44 3,5

Micinare plumboase 44,4 80,6
—0,15mm Cs 2,0 27,4 17,4 6,6 2,8
Blend4 + pirita 94,3 0,6 | 19,4 | 19,4 4,6 | 93,7

+ steril

Alimentare A 100,0 3,2 100,0 4,6 (100,0
3 Concentrate C, 6,4 39,6 | 38,4 | 66,6 7,7 | 10,9

Micinare plumboase 8,6 87,2
-0,09mm G; 2,2 35,5 20,6 61| 29
Blenda +piritd +sterii 91,4 0,6 12,8 4,3 | 86,2
Alimentare A 100,0 3,8 100,0 4,6 )100,0

In tabelul 6 sint date rezultatele mai multor incerciri de reflotare
ficute cu concentrate obfinute in diferite conditii de lucru.

Se poate vedea cid in general, printr-o reflotare, calitatea concentra-
telor cu 37...509%, Pb poate fi ridicatd pini la 55-609,.

Reflotarea a doua oard a unui produs cu 559%, Pb (inainte de prima
reflotare cu 37,50 9% Pb) a dus la obtinerea unui produs cu 64,6% Pb.

Rezultatele reflotarii sint mai bune in cazul méicinsrii la —0,09 mm
fatd de mécinarea la —0,15 mm.

Diferenta dintre calitatea concentratului obtinut prin reflotare gi
produsul intermediar rdmas in celuld este sensibil mai netd in cazul mi-
cindrii la 0,09 mm. De asemenea, in cazul micinirii la —0,09 mm peste
909% din plumbul din produsul supus reflotdrii, trece in concentratul
final, in timp ce la micinarea de —0,15 mm proporfia este de numai
82-879%,.
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Compozitia unui concentrat cu 60,19, Pb, obtinut prin reflotare a
fost aproximativ urmétoarea :

60,19, Pb; 4,49, Zn; 6% Fe; 0,69 Cu; 16,849% S; 2,99 Si0,;
4,09 AL,O,; 8...11,4 g/t Au; 257...346 g/t Ag

Concluzii privind flotatia galenei. Cele maibune
rezultate s-au obfinut folosind ca reactiv colector aerofloatul 242 i ca
reactivi alcalinizatori, varul in cantitate micé, impreund cu soda cal-
cinatd §i hidratul de sodiu. Méicinarea necesard a fost de —0,09 mm. Re-
zultatele complete (inclusiv confinuturile de sulf si fier) ale uneia din in-
cercdrile reprezentative executate in conditiile considerate cele mai bune,
la care.s-au fdcut i reflotarea produselor, sint date in tabelul 7.

La flotatia primaré s-au obtinut fractiuni cu 51,59, si cu 16,59% Pb
insumind o extractie de 91,7%,. Prin reflotarea fractiunii cu 51,59 Pb
s-a obtinut un concentrat cu 609%, Pb, iar din fractiunea cu 16,5% Pb
un concentrat cu 27,0% Pb.

In cazul datelor din tabelul 7, se observi cd produsul R,, cu60% Pb
poate fi considerat produs final (desi, probabil printr-o noud reflotare
continutul ar mai putea fi ridicat), produsul R, cu 27,09, Pb este un
produs care mai trebuie reflotat, iar produsele S; $i S, sint produse care
pot fi reintroduse in circuitul primar. Se poate aprecia c¢d intr-o schemi
cu flux continuu se va mai recupera intr-un produs de calitate, cel pufin
75% din plumbul produsului cu 279% Pb §i 40—509, din plumbul din
produsele cu 5...89%, Pb, astfel ci se poate conta pe o recuperare totald
intr-un produs cu 60% Pb, de cel putin 859%,.

b) Flotajia blendei. Flotatia blendei s-a exprimentat, in diferite con-

ditii de lucru, dupd o prealabild activare cu sulfat de cupru (0,8 ...

. 1,2 kg/t). Tulbureala a fost alcalinizatd pind la pH = 9—10,5 utili-

zindu-se 0,75...2 kg/t var (La sfirgitul flotafiei galenei, pH-ul scade
la 7...7,5).

Ca reactivi colectori au fost incercati mai intii xantatul etilic de
sodiu §i apoi exclusiv aerofloatul 243.

Cu xantatul etilic de sodiu se obfin extractii satisficdtoare , dar cali-
tatea concentratelor este slabd (16...209%, Zn) in concentrare flotind
§i multd piritd, chiar daci se adaugd 2...2,5 kg var/t inainte de flotatia
blendei. Pentru ilustrare, in tabelul 8 sint date rezultatele a doud incer-
cidri la care s-a folosit xantatul etilic pentru flotatia blendei. Flotatia
galenei a fost facutd cu TT.
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T ABE
Condifiile de lucru gi
Gregtate Bliwb
%
Fatd Repartizare
Produse obtinute Fati ;e; o %
de mi- | con. tinut | Faia | Fata
eo/ L centrat % de de
o 9% conc. mine-
primar reu
Conc. primar de galend C, 4,9 100,0 51,5 100,0 74,3
din care s-a obtinut ;
Conc. reflotat R, 4,1 84,0 60,07 97,5 72,4
Produs intermediar S, 0,8 16,0 7,96 2,5 1,9
Conc. primar de galend C, 3,6 100,0 16,50 100,0 17,4
din care s-a obtinut :
Produs intermediar R, 1,9 53,0 26,97 86,0 15,0
Produs intermediar S, 1,7 47,0 4,77 14,0 2,4
Conc. primar de blenda Cy 8,0 100,0 1,04 100,0 2,4
din care s-a obtinut :
Conc. reflotat Ry 6,0 75,0 1,10 79,0 1,9
Produs intermediar S, 2,0 25,0 0,85 21,0 1,5
Conc. primar de blenda C,q 3,6 100,0 1,19 100,0 1,3
din care s-a obtinut :
Produs intermediar R, 1,4 39,0 1,96 62,0 0,8
Produs intermediar S, 2,2 61,0 0,73 38,0 0,5
Conc. de piritd Cg 17,8 100,0 0,22 = 1,1
Steril B 62,1 — 0,19 — 3,5
Minereu brut A 100,0 —_ 3,40 — 100,0
Conditli de lucru:
Micinare: —0,09 mm  La concentratele plumboase :
Reactivi In moari : Silicat de sodiu 11 kgp
Var 0,5 kg/t NaOH 1,8 kgjt
Cianurl 0,1 kgt
Sod4i kg/t Sulfat de zinc 0,6 kgjt
Cianuri 0,1 kg/t Aerofloat 242 18 gjt
Aerofloat
242 54 Timp de conditionare: 15 min
Timp de reflotare : 9 min
pH = 8,5-9
La reflotare :
Timpul de reflotare: 15 min
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LUL
rezullalele obfinute la reflotare
Zinc Sulf Fier
Repartizare
% Repartizare
Continut Continut % Continut
% Fatd de Fata de % faité ;]e %
conc. primar| minereu MHneiey
4,80 100,0 5,3 16,6 6,7 6,9
4,43 77,0 4,1 16,84 5,7 6,01
6,65 23,0 1,2 15,63 1,0 11,79
7,30 100,0 5,9 16,50 4,9 13,0
5,90 42,0 2,5 19,28 3,0 13,67
9,04 58,0 3,4 13,50 1,9 12,21
42,30 100,0 76,7 18,7 16,0 7,8
55,28 96,5 73,6 29,14 14,3 7,07
7,02 3,5 3,1 10,50 1,7 9,89
9,90 100,0 7,9 9,8 2,8 9,7
20,90 82,0 5 17,52 2,0 9,99
2,80 18,0 4 4,78 0,8 9,50
0,54 = 2,0 41,02 60,5 38,01
0,16 - 2,2 1,79 9,1 3,9
4,50 — 100,0 12,17 100,0 10,96
La concentratele zincoase La concentratele de piriti
Var 1 kg/t Acid sulfuric 2 kg/t
Sulfat de cupru 1,1 kg/t Xantat amilic 80 g/t
Aerofloat 243 51 g/t Flotanol Hoechst 4...5 g/t
pH =10,5...11 Timp de conditionare 13 min
Timp de conditionare 13 min Timp de flotare S min
Timp ce flotare: 5 min pH = 6,5-7
La reflotare:
Aerofloat 243 17 g/t brut
Timp de conditionare 5 min
Timp de flotatie 7 min
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in eazul wnor produse cu cca 109, Zn, s-a ajuns printr-o singurd
reflotare la 20...219% Zn, iar in cazul unor produse cu 259%, Zn, la pro-
duse cu 439.

Luind in considerare rezultatele incercirii din tabelul 7, se vede ci
in urma reflotdrii s-au obtinut: un produs cu 55,3% Zn, un produs
cu 20,909% Zn si doud produse cu 7 respectiv 29 Zn. In primul produs
se recupereazi cca 749 din zinc. In cazul unui flux continuu, produsul
cu 20,909 Zn este reflotat, iar produsele cu 7 gi 29, sint reintroduse
in flux, astfel ¢4 o parte din zincul confinut in ele (minimum 509%) se
va recupera in produsul de calitate. Se poate aprecia, cd in acest caz ex-
tractia finald de zine va ajunge la 79...809%, intr-un produs cu minimum
55% Zn. Compozifia chimicd a unui astfel de concentrat de blendd a fost
aproximativ urmitoarea : 0,6...1,19% Pb; 7,49, Fe; 289 S; 0,439, Cu;
2,13% ALO;; 3,199, SiO,; 3 g/t Au; 69 g/t Ag.

¢) Flotajia piriter. Cercetirile experimentale au aritat c#, in general,
pirita rdmasd in sterilele de la flotagia blendei, floteaz#d relativ ugor
cu xantat amilic. In functie de pH-ul tulburelii, dup# flotajia blendei,
si de intensitatea depresirii initiale a fost uneori nevoie si se adauge acid
sulfuric ca activant pentru piritd (0...2 kg HySO,/t). Cantitatea de
xantat amilic necesard a fost de cca 70 g/t. Pentru spumare s-a folosit
flotanol Hoechst, 5...10 g/ft.

Concentratele primare de piritd obtinute, au avut in general peste
409, 8, aproximativ 60...629 din sulful din minereu se recupereazi
in concentratele piritoase, 26...289% in concentratele de galend si blenda
$1 9...129, se pierde in steril (tab. 7).

Prin reflotare, continutul de sulf al concentratelor de piritd a putut
fi ridicat la peste 489, aproximativ 949%, din sulful existent in concen-
tratul supus reflotiirii trecind in concentratul final. Compozitia chimicéd a
unui concentrat de piritd ar fi aproximativ urmétoarea: 41...489%;
0,229% Pb; 38...44% Fe; 0,54% Zn; 0,6% Cu; 2,159 SiO,; 3% ALO,;
4 g/t Au; 28 g/t Ag.

B) Cercetiiri de flotatie eolectiva

Experimentdrile s-au ficut cu minerem m#ecinat la —0,15 mm,
folosind diferite regimuri de reactivi.

Pentru depresarea piritei, la unele experiment#ri s-a folosit exclusiv
varul, eliminindu-se cianura care ar fi putut depresa i blenda. Rezul-
tatele au fost insd slabe, in concentratul colectiv flotind foarte multd
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piritd. Conpinuturile de Pb + Zn nu au dep#git 25...309%, iar confinutul
de fier a fost de peste 159%,.

Rezultate mai bune s-au obtinut folosind 250...300 g/t cianurd
pentru depresarea piritei §i numai 0,5 kg/t var. Alcalinizarea s-a ficut
in acest caz cu adaos de sodd calcinatd si de hidrat de sodiu.

S-au experimentat diversi colectori (xantat etilic de sodiu, amestec
TT, aerofloat 242, aerofloat 243) separat sau in amestec. Cele mai bune
rezultate s-au obtinut folosind aerofloat 242 impreund cu aerofloat 243.

Rezultatele unei incerciri reprezentative din seria incercdrilor la
care depresarea piritei s-a ficut cu cianurd, iar ca reactivi colectoris-au
folosit aerofloat 242 si aerofloat 243, sint ardtate in tabelul 8.

TABELUL 8

Rezullalele obfinute la flolarea repelatd « concenlralului colecliv de Pb — Zn

Plumb Zinc
Greu-
tate | con- Con- Fe S
P {us .0n . on .
roduse {inut Repa:tlzare finut Repa:/tnzare % %
% % N % ©
Flotatia primar
Concentrat colectiv C, 8,9 | 24,1 | 64,3 | 92,4 | 34,9 | 63,6 | 96,2 7,4 | 23,8
» . N 9,9 9,5 | 28,1 16,1 | 32,6 9,2 | 16,6
Concentrat de pirita C, 23,1 0,5 3,8 0,4 1,7 26,7 | 29,4
i Steril B 58,1 0,2 3,8 0,2 2,1 3,8 2,5
Alimentare A 100,0 3,3 [100,0 4,9 (100,0 10,9 | 12,1
Reflotarea concentratului C,
Concentrat Cs 4,9 | 154 ] 22,8 28,5 | 28,5 9,2 i 22,9
Reziduu R 5,0 3,5 5,3 5,1 4,1 9,3 1 10,1
Alimentare (conc. C,) 9,9 9,5 | 28,1 16,5 | 32,6 9,2 | 16,6
[ Insumarea produselor C, si C¢
Suma C, si C ¢ 13,8 ‘ 21,0 ’ 87,1 , 32,86 | 92,1 7,9 | 23,4

Prima fracfiune de concentrat C, a avut 24,1% Pb i 34,99 Zn
(Pb 4+ Z~ = 58,09%,) ; fractiunea doua C, a avut 9,5% Pb si 16,1% Zn
8i a fost reflotatd obfinindu-se un produs R, cu 15,449, Pb si 28,5% Zn
si un rezidiu 8, cu 3,59% Pb i 1% Zn.

Prin insumarea produselor C, gsi R, se obtine un concentrat final
cu 21% Pb si 32,6% Zn, recuperirile de metale fiind de 87,1%, pentru
plumb §i 92,19, pentra zinc. Concentratul final a avut aproximativ
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urmitoarea compozifie chimici: 7,9% Fe; 0,65% Cu; 209 S; 209%
Al,O4; 6,59% Si0,. Calitativ, concentratul indeplineste conditiile principale
cerute pentru prelucrare in instalatia ISP (Pb + Zn 509%, Fe 10%,
Cu 1%).

C) Concluzii

Cercetérile au urmérit stabilirea posibilitifilor de preparere a mine-
reului complex din zécimintul Tarna Mare, in vederea obtinerii unor
concentrate valorificabile de galend, blend#, piritd.

Proba cercetatd a fost colectatd din galeria XX, orizontul Mihai
§i a avut 3,3-3,5% Pb, 4,4-4,79%, Zn, 12,2-12,49, S.

Cercetirile au fost axate in special pe flotatie diferentiald directi.
S-au ficut insd §i cercetdri pentru obtfinerea unui concentrat colectiv de
Pb + Zn.

Analizele chimice de Au 5i Ag, pe minereul brut, primite dupi
terminarea lucririlor de cercetare au indicat: 3,6 g/t Au si 60 g/t Ag.

Cercetirile de flotatie diferentiald au ardtat ci la flotatia primard se
pot obtine :

Concentrate de galend cu 45-509, extractia fiind de peste 709,
§i produse intermediare cu 15-25% Pb in care se mai extrage 15...209,
din plumb.

Concentrate de blendd cu peste 40% Zn si extractie de 63-759%,
§i produse intermediare cu 12-209%, si extractia de 8-179%,.

Concentrate piritoase cu 30...359% S si extracfia de cca 659,.
Parte din sulf este extras in concentratele de galeni si blendi.

Prin reflotare, confinuturile concentratelor primare au putut fi
simtitor imbunétitite ajungind la peste 609, Pb in concentratul plumbos
5i peste 559% Zn in concentratul zincos. Tinind seama de posibilitatea
retratdrii tuturor produselor intermediare, in cazul unui flux continuu
se va putea conta pe obtinerea prin flotatie diferentiald a urmitoarelor
produse :

Concentrate de galenid cu minim 609, Pb §i maxim 59, Zn, 6%, Fe,
0,7% Cu, extractia de plumb depisind 859,.

Concentrate de blendd cu 55% Zn, 1-1,5% Pb, 79, Fe, 299, S,
extractia de zinc ajungind la 809,.

Concentrate de piriti cu minim 409 S si Cu 0,2-0,3% Pb, 0,5-
-0,7% Zn. Cca 109%, din sulf se pierde in steril, iar cca 25%, trece in con-
centratele plumboase §i zincoase.
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Cercetérile de flotatie colectivii Pb 4+ Zn au aritat c# se pot obfine
concentrate colective cu cca 219, Pb, 32-339%, Zn, 7...8% Fe si 0,6...
...0,7% Cu, extractiile de metale fiind de 879%, pentru plumb si 929,
pentru zine. Concentratele sint bune pentru procedeul ISP.

Rezultatele cercetirilor au aritat deci cd este posibili fie concen-
trarea prin flotatie diferentiali cu obtinerea unor concentrate separate de
galend, blendi, piritd, fie concentrarea colectiv-diferenfiald cu obfinerea
unui concentrat colectiv de Pb 4+ Zn g§i a unui concentrat de pirité.
Calitatea concentratelor §i recuperdrilor sint destul de bune in ambele
cazuri. In cazul flotatiei colective recuperirile in concentrate par ceva
mai bune.

{Almentare
Srimere]
. b3
’ Mdcinare
Q15mm
1 5 S
, L ? L
Corc .‘73’5'”5 Conc. blands
a r -
[ s
|
: b
rAﬁmmnare Lonc pirits

[LF/V to t/p co/ec t/ Vq }—m ‘lﬁbta(h viritest—=Steni

b — .

T —,' _— lem e _4

Corc c2ect peEnd-biends [mc  DIritd
b

a. Schemd pentru flotatie industriald diferentiali. b, Schemi

pentru flotatia industriald colectivi. a, Schema pour la flota-

tion industrielle différentielle. b, Schéma pour la flotation
industrielle collective.

8 — ¢, 178
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Fluxzurile tehnologice industriale (fig. a i b) dupé care ar urma s&
se facd prelucrarea, fie intr-un caz fie in celdlalt, sint fluxuri clasice rea-
lizabile dupd necesitate, cu aceeasi instalafie industriald. Alegerea intre
o solufie sau cealaltd, urmeazd si se facd in functie de cerinfele industriei
metalurgice, dupd punerea in exploatare a zicimintului.

RECHERCHES SUR LA PREPARATION DU MINERAI COMPLEXE
DE TARNA MARE (FILON MIHAI)

(Résumsé)

Le but des recherches effectuées a été d’établir les possiblités de préparation d'un
échantillon de minerai complexe de Tarna Mare.

En ce qui concerne la valorisation, le minerai présente intérét pour les suivants éléments :
3,3 4 3,5% Pb; 4,4 4 4,7% Zn; 129 S. Les minéraux métalliques se trouvent dans une
proportion d’environ 309, ; de tous ces minéraux seulement la blende présente, pour la plupart,
des dimensions supérieures et n’apparait qu’intimement associée aux minéraux métalliques
ou a la gangue. La galéne se présente sous forme de menus cristaux, trés irréguliers et elle
est intimement associée 4 la blende et a la chalcopyrite.

La genése de la minéralisation est de nature hiydrothermale de type épithermal, se ratta-
chant aux derniéres solutions de I'éruptif andésitique néogéne, Les recherches de concentration
ont été axées surtout sur la flottation différentielle Pb-Zn. Toutefois on a aussi étudié les
possibilités d’obtenir un concentré collectif Pb+4Zn, propre au procédé I.S.P.

A la suite de la flottation différentielle on a obtenu : un concentré de galéne 4 609 Pb;
5% Zn et 0,79 Cu, avec une récupération en poids de 4,1% et une récupération de Pb d’en-
viron 85%; un concentré de blende & 55% Zn; 1 4 1,5 %Pb et 7% Fe, A récupération en
poids de 6% et a récupération de Zn d’environ 80%; un concentré de pyrite a 409% S; 0,2%
Pb et 0,6 % Zn qui représente 18% de tout le matériel, la récupération de soufre dans ce con-
centré est d’environ 659%.

A Paide de la flottation collective, on a obtenu : un concentré de Pb 4+ Zn a 249 Pb;
31% Zn; 109% Fe et 0,6 % Cu, propre au procédé LS.P. Les récupérations de métaux dans
ce concentré sont d’environ 86% pour le Pb et 929 pour le Zn. Les résultats obtenus onf
démontré que les réserves de minerai complexe identifiées 4 Tarna Mare, présentaient un intérét
économique.
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In aceastd lucrare sint prezentate principalele rezultate ale cer-
cetéirilor din 1966 si 1967.

I. LOCUL DE COLECTARE $I CARACTERISTICILE PROBELOR TEHNOLOGICE

Zicimintul de la Virad, ca gi celelalte ziciminte de la Moldova
Nou# (Valea Mare, Suvorov, Florimunda) este legat de intruziunile
de roci eruptive din aceast# regiune, care au generat la contactul cu rocile
sedimentare, predominant calcaroase, o serie de roci de contact, insofite
ide mineralizatii metalifere (in special de cupru) interesante din punct de
vedere economic.

Mineralizatia cupriferd de la Virad se prezintd sub forma umar cor-
puri alungite cu numeroase apofize, de forme §i dimensiuni variahbils,
localizate la contactul porfirelor granodioritice cu calcarele jurasice &u-
perioare.

Grosimea aparentd a corpurilor de minereu cuprifer este cuprinsi
intre 2 gi 32 m, pe direcfie ele extinzindu-se de-a lungul contactului ba-
natit-calcare pe o distan{d de 700 m.

Probele din zona Virad, cercetate pentru posibilitidfile de prepa-
rare au fost colectate dupd cum urmeazd : probele cercetate in 1966 au
fost colectate din lucrérile miniere de la nivelele galeriilor XVIII si XIX,
separat pe fiecare galerie; proba cercetatd in 1967, a fost colectatd din
toate zonele cu mineralizatii cuprifere, conturate de lucririle de explorare
executate la nivelele galeriilor VI, XVIII, XIX gi XXVI.

Analizele chimice generale ale probelor au indicat confinuturile
prezentate in tabelul 1.

Studiul mineralogic? macro §i microscopic, efectuat pe egantioane
din proba tehnologicd 1967, a aritat urmitoarea paragenezi a minerali-
zatiei cuprifere : pirit#, calcopiritd, subordonat magnetit, calcozind, hornit,
coveliné, tetraedrit, toate mineralele fiind impregnate intr-o gangs for-
maté din scarne cu granafi gi epidot, calcare cristaline, precum gi din
silice gi calcit secundar.

Pirita, mineralul metalic predominant, se prezint4 cu cristale larg
dezvoltate, adesea idiomorfe, cu marginile corodate. Dimensiunile gra-
nulelor sint cuprinse intre 0,05 %i 4 mm, majoritatea fiind cuprinse intre
0,2-1 mm. Asociatfiile cu alte minerale metalice sint reduse, predominind
in general asociafiile piriti-gangs. La microscop se observi plaje de cal-

3 Studiu executat de Maria Borcea, Institutul Geologic, Bucuregti.
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Magnetitul apare foarte rar, sub form# de plaje neregulate sau in
varietatea oligist, cu structura aciculari.

Calcozina, covelina, s-au intilnit in cantitdti foarte mici, asociate
mai ales cu calcopirita sau cu bornitul.

In functie de confinuturile medii de cupru §i sulf ale probelor, in
tabelul 1 au fost date si proportiile de calcopiriti §i piritd corespunzitoare.

Din aceste date rezultd cé, probele au fost aseménitoare in privinta
mineralelor prezente si a compozitiei chimice, existind mici diferenfe
in ceea ce priveste proporfia in care apar mineralele constituente, astfel
¢ §i confinuturile de elemente utile au diferit intr-o oarecare méisurd
de la o proba la alta.

Caracteristicile mineralogice §i confinuturile de Cu §i S ale probelor
cercetate din minereul de la Virad sint aseminitoare cu ale minereunlui
din corpul Suvorov care se prelucreazid in prezent in uzina de flotatie
de la Moldova Noui. Spre deosebire de zidcimintul Suvorov, minereul
de la Virad are continuturi foarte mici de molibdenit (< 0,003, Mo)
$i magnetit (fierul — 17-219, — fiind legat in special de sulfuri i minerale
de gangd purtitoare de fier §i numai sporadic de oxizi).

Prin urmare pentru valorificare prezinti importanf{id economicid
calcopirita (2,2-2,89,) si pirita (21-329%,). Celelalte minerale intervin in
concentratfii reduse i nu prezintid interes practic.

II. CERCETARI DE PREPARARE

Cercetdrile de preparare executate am urmérit si stabileascd ele-
mente de apreciere a posibilitifilor de valorificare a minereului cuprifer
din zona Virad, infelegind prin aceasta stabilirea tehnologiei de prelu-
crare a minereului respectiv, rezultatele privind indicii prinecipali
ai procesului industrial de valorificare, regimul de reactivi i alte conditii
de lucru.

Pe baza caracteristicilor chimico-mineralogice ale probelor si avind
in vedere confinuturile reduse de magnetit si molibdenit, cercetirile au
fost axate pe posibilitatea obtinerii prin flotafie selectivi a unor concen-
trate separate de calcopiritd si piriti.

Cercetirile pentru recuperarea calcopiritei, principalul mineral util
din minereu, au avut dezvoltarea cea mai mare §i au urméirit si stabi-
leascd mai aminuntit factorii care influenfeazi separarea calcopiritei
de piritd (regim de reactivi, finetea mé#cinirii, pH-ul, aeratia tulburelii
ete.).
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La experimentirile efectuate s-au folosit urmitorii reactivi: xan-
tatul etilic, aerofloati, amestec TT, flotanol Hoechst, ulei de pin, var gi
silicat de sodiu.

La unele dintre incercérile executate s-a combinat actiunea xanta-
tului cu aceea a aerofloatului sau a amestecului TT, folosirea amestecurilor
de colectori, dind uneori rezultate mai bune.

Pentru fiecare serie de incerciri cu diversi colectori s-a urmérit atit
influenta variatiei pH-ului, cit §i a depresérii piritei, asupra recuperirii
de cupru gi puritdfii concentratului de calcopiriti.

' Liniile de cercetare au fost aseminitoare pentru fiecare din probe.

Intrucit cercetiirile executate pe fiecare prob# arati nu numai re-
zultatele ce se pot obfine prin prepararea minereului din proba respec-
tivd dar completeazs §i confirmi rezultatele obtinute cu proba generali,
am considerat cé este util si prezentim pe scurt gi rezultatele cercetérilor
din 1964. Prezentarea detaliati a acestor cercetéri a ficut obiectul unei
comuniciri separate (Oprescu, 1965).

Cercetérile efectuate in 1964 pe poba de la Virad colectatd din fo-
raje §i galeria VI continind 0,68% Cu si cca 119 8, au ardtat ci recu-
perarea piritei §i calcopiritei din minereul reprezentat de proba respectivi
este posibild. Prin flotatie s-au obtinut concentrate de cupru cu 209, Cu,
corespunzind unor extractii de cupru de 909, gi concentrate de piritd
cu 489% S cu extractii de 879,

A) Cercetiri cu probele din galeria XVIII si XIX

Cercetirile au fost executate separat pe fiecare probi, pentru a se
putea stabili daci in aceleasi conditii de lucru, probele provenind din
puncte diferite ale zdcimintului se comportd diferit sau asemdinitor,
in ultimul caz fiind posibili prelucrarea in amestec in orice proportii.

Cele mai multe experimentdri s-au executat pe proba din galeria
XVIII, folosindu-se apoilaproba din galeria XIX, schemelede lucru
pentru care s-au obtinut cele mai bune rezultate la proba din galeria XVIII,

Initial incercirile au fost executate cu material mécinat la 0,16 mm
gi ulterior la 0,10 mm.

a). Cercetiiri cu proba din galeria XVIII. Primele cercetdri s-au
ficut folosind xantatul etilic de potasiu pentru colectarea calcopiritei.
S-au variat cantitatea de colector, pH-ul, adaosul de silicat, m#cinarea.
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In tabelul 2 sint aritate rezultatele unor incerciri ficute cu xantat.
La micinarea de 0,10 mm s-a realizat o extracfie acceptabild (819,) dar
concentratele au numai 9% Cu.

TABELUL 2

Incercdri cu xaniaf elilic — proba din galeria XVII1I

Extractia in | Con{inut de | Extractia de

Nr. greutate cupru cupru

incer- | Mdacinare Produse
carii Xv c jcmed| m | Zm
% % % % % %

37,8
61,2
72,7

18,23 18,23; 37,8

1,7
1| 13,77] 16,20 23,4

3,
Cs 2,1 5,2 | 4.48 |11,50 | 11,5

Concentrat de

s
s

calcopirita

15 0,16 mm iConcentrat de Cy | 259 0,37 11,8
34,6 0,41 17,4

pirita Cy 8,7 0,53 5,6
Steril B 60,21 60,2| 0,14 0,14 9,9 9,9
Alimentare A 100,0, 100,0; 0,82| 0,82| 100,0| 100,0
31 0,10 mm |Concemtrat de C; 2,5 2,5 16,15| 16,15 52,0 52,0
Cq 2,3 4,8 8,40 12,40 24,9 76,9
calcopirita Cq 2i3, 7,1 1,35/ 8,80 4,00 80,9
Piritd 4 steril ) B 92,9 92,9 0,16 0,16{ 19,1 19,1
Alimentare l A 100,0{ 100,0, 0,78 0,78/ 100,0] 100,0
La flotatia calcopiritei :
Reactivi : var 400 gr/t — pH = 11
In moara : xantat etilic de
var 4 000 gr/t potasiu 132 grjt
silicat de sodiu 2 000 gr/t ulei de pin 18 gr/t

La flotatia piritei :
acid sulfuric 400 gr/t — pH
xantat etilic de
potasiu 132 gr/t
ulei de pin 18 gr/t

It
~

La experimentidrile cu TT, s-au obfinut, in general, comparativ
cu experimentdrile cu xantat, la aceleagi confinuturi de cupru in concen-
trate, extrac{ii mai mari, dupd cum se poate vedea din tabelul 3.

Variafia pH-ului a ardtat cd rezultate mai bune se obfin, in cazul
amestecului TT, la pH = 9: concentrate primare cu 189 Cu cores-
punzind unei extractii de 619, sau concentrate cu 12,8% Cu corespunzind

Institutul Geologic al Romaniei
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TABELUL 3
Incercdri cu amestec TT — proba din galeria XV111
Extractia in | Continut de | Extractia de
Nr. . greutate cupru cupru
fncer- M::é' Produse
carii | © v Ew ¢ |ecmed| m [Zm |
% % % % [ % %
Concentrat Cy 2,4 2,4] 18,10 18,10, 60,8 60,8
Flota- o
8 10,16 |t calcopirita C, 2,1 4,5 6,90 12,80 20,4] 81,2
mm  (simpli
Pirita 4 steril B 95,5/ 95,5 0,14| 0,14 18,8 18’8i
Alimentare A 100,0| 100,0 0,71 0,71| 100,0 100,05
Concentrat C, 3,0 3,0 19,46] 19,46/ 74,0 74,0
Flota- Cs 1,4 4,4] 513 13,90 9,2| 83,2
20 0,10 tie calcopiritd Csy 0,8 5,2 2,37} 13,00 2,41 85,6
mm simpla
Pirita -+ steril ’ B 94,8/ 94,8/ 0,12 0,12 14,4 14,4I
| Alimentare ‘ A 100,0| 100,0f 0,79] 0,79| 100,0 1oo,o|
] Concentrat R, 2,5 2,5 21,50/ 21,50] 69,9 69,9
calcopirit
reflotat R, 0,3 2,8 9,48 20,20] 3,6/ 73,35
Produs intermed.
de la reflotare P 0,2{ 3,0/ 1,90 | 19,00 05| 74,0
|
Flota- |Produs intermed. Cy +
3 | o010 M° de la flotatia 25| 55 3,30 11,90 10,7 84,7
) N é c I
mm |4 primar 5 {
reflo- |
, tari ;
' Concentrat pirita { Cq 33,4 33,4 0,19 0,19 8,2 82
] |
Steril B 61,1 61,1 0,09, 0,09 7,1 7,1 |
‘ Alimentare A | 100,0! 1000 0,77 0,77 100,0 1oo,oi
Reactivi : La flotatia piritei :
In moari : acid sulfuric 400 gr/t — pH=6,5—7 |
var 3 000 gr;t xantat etilic de |
silicat de sodiu 2 000 gr/t potasi].l 132 grjt
La flotatia calcopiritei ulei de pin 18 gr/t .
var 400 gr/t — pH =9 La reflotarea ca’copiritei |
amestec TT 270 gr/t Var: 100 grjt
xantat etlic de Silicat de sodiu: 140 grjt [
potasiu 8 gr.t Amestec 1T 54 prjt |
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unor extractii de 819,. Cregterea pH-ului pin% la 11 micsoreazé sensibil

calitatea concentratului de caleopirité.
Efectul mécindrii mai avansate (—0,10 mm fati de —0,16 mm)

se observd in special la prima fractiune colectatid, la care se inregis-

In moar3:

Var -3000¢/¢
Silicat Ng : 20009/t

Var 400/1}
2709, o
X el//A’ J J 3:08¢%Cy

FLOMTIE PRIMARA CALCOP| PIRITA |—— Sterile

—sXell K. 1329/t

o {Addsy/‘/,' : 4009/t
L7 Ulei pin 189/t

var - 100g/t c:009% Cu
S‘///rat Na : l‘rog't m=717%
: S4gft v=6117,
l R[flﬂ' Conc. Pirita
TARE c=0,19%cu
Prod interm by 7 -
e v =334
ce 2% /' o
4 m12%
Conc calcopirits ¥ 17
€ 2200 . o
m:73,57,
v=28%
a
In mogra
Var J500g/¢t

Sificat Na - 20009/t
Acid sulf : 400 g

Yar - 200g/t 5
s X etilk - 132gt
{rw,,( :22%9/: S . | 3:093%,Cu // Ulei pin reg% \
ps
FLOTATIE PPIMARA CALCOPIRITAl  PIRITA  ——— Sterie
: b 01 %0
Var 150g/t I m-72%
| v e822 %

~
~ |
L 4

Silicat Na 340gf¢ ~ .
T 5‘rgf!

Conc Prrita
REFLOT| 2 REFLOT, 3 - 03°C

1 ' m s Y,

- 19 L. ¢ 23], Cu . ‘e d®

;1,3.0]? R PRt

v:157, l ve14%,

Conc calcopirits

229 Cu
m 787,
v 134
b

Fig. 1a si 1b. — Schemele reflotirii concentratelor de calcopirita.
Schémas de la reflottation des concentrés de la chalcopyrite.
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treazd o mirire a extracjiel de metal (recuperarea totali ajunge la 85,69,
intr-un concentrat cu 139%, Cu fatd de 819, intr-un concentrat cu 12,89,).

Prin reflotarea concentratelor primare (fig. 1la) s-a reugit si se
obt{ind concentrate cu 20,29, Cu corespunzind unor extractii de 73,5%,
gi produse intermediare cu 3,3%, Cu, continind incd 10,79%, din metal,
care intr-un flux continuu se reintroduc in circuit, mirindu-se extractia
in concentratul final (tab. 3).

TABELUL 4

Incercdri cu amestec TT — proba din galeria XIX

Extractia in | Continut de | Extractia de
Nr. E greutate cupru cupru
incer- hr{‘::; Produse
carii v Ev ¢ |cmed| m Zm
% % % % % %
Flota- | Concentrat c, 56| 5,6 13,70 13,70, 89,9 89,9
21 | 010 |5, C, 1,2 6,8 2,90 11,80 4,1} 93,8
mm | mpla Gy 0.9 7,7 1,85 10,60 2,00 959
calcopiritd C,+C; 0,8 8,5/ 1.00{ 9,70 0,9 96,8
Pirita + steril B 91,5 91,5 0,03 0,03 32 3,2
Alimentare A 100,0) 100,0 0,85 0,85 100,0i 100,0
Concentrat R, 2,8 2,8/ 22,85/ 22,85 68,4 68,4
calcopiritd R, 0,4 3,2} 18,13 | 22,20 7,7 76,1
Flota- | reflotat R, 02 3,4 7,97 21,20 al 778
34 0,10 |tie
mm °‘1ﬂ | Produs Biiib 1,5 2,9 1,90 2,000 3,0 6,4
relo° | intermediar P, 1,4 2,30 3,4
tari
DTS S Ce+Cql 265 265 030 03 86 86
pirita R 2 2 ’ ’ ’ ’
Steril B 67,2 67,2 0,10 0,10 7,2 W2
Alimentare A 100,0| 100,0{ 0,93| 0,93| 100,0| 100,0
Reactivi: La flotatia piritei:
in moara: acid sulfuric 400 gr/t
var 3 500 gr/t xantat etilic de
silicat de sodiu 2 000 grjt potasiu 132 gr/t
La flotatia calcopiritei : ulei de pin 18 gr/t
var 200 grit — pH =9 La reflotarea calcopiritei :
amestec TT 270 grjt var 150grit —pH =29
xantat etilic de silicat de sodiu 340 gr/t
potasiu 8 gr/t amestec TT 54 grft




92 B. GEORGES(CU, ANGELA OPRES(U, GEORGETA POLICI 10

Dupéd flotatia calcopiritei s-a flotat pirita, folosindu-se xantatul
etilic de potasiu gi uleiul de pin, adaosul unei mici cantitiyi de acid sulfuric
pentru aducerea pH-ului la o valoare convenabild (pH = 6,5 —7).

S-au obtinut concentrate de piritd cu peste 479% sulf si extractii
de peste 90%, S indiferent de finetea mécinérii.

b) Cercetidri eu proba din galeria XIX. Flotatia probei din galeria
XIX a fost efectuatd in condifiile flotatiei probei din galeria XVIII,
pentru care s-au obfinut cele mai bune rezultate.

In cazul folosirii xantatului etilic de potasiu, rezultatele au fost
apropiate de acelea obfinute la flotatia minereului din galeria XVIII.
La o extractie de metal de 779, concentratele au avut cca 109 Cu.
La continuturi de cupru mai mari, extractiile au fost sensibil mai mici
(43,29, la un confinut de 16,79 Cu).

Experimentérile cu amestec TT s-au executat in conditii de mi-
cinare la —0,10 mm i pH = 9. Rezultatele uneia din incercéri, in aceste
condifii, sint date in tabelul 4.

Se vede c# s-au putut obtine concentrate primare cu 13,7%, Cu,
corespunzind unor extractii de peste 899,. La confinuturi mai mici ex-
tractiile depésesc 939% (93,9% la un continut de 11,89 Cu).

Prin reflotare (fig. 1b), si in cazul probei din galeria XIX, calitatea
concentratelor primare a putut fi ridicatd la peste 209, Cu.

Concentratul de piritd obtinut prin flotatie cu xantat etilic §i ulei
de pin in conditii asem#néitoare probei din galeria XVIII (dupid un adaos
de acid sulfuric) a fost de asemenea bun calitativ (489, S) la o extractie
de peste 879%,.

B) Cereetari cu proba medie din toate lueririle
(Galeriile VI, XVIII, XIX si XXVI).

a) Flotatia calcopiritei. Ca si in cazul probelor anterioare, cerce-
tdrile pe aceastd probid au fost axate pe recuperarea calcopiritei §i piritei
prin flotatie selectivi.

Colectorii experimentati au fost : xantatul etilic de sodiu de prove-
nientd ICEMIN, amestecul TT solutie originald sau preparat in laborator
5i aerofloatii.

La incercirile cu xantat s-a studiat influenta cantitifii de colector
si influenta pH-ului asupra recuperirii calcopirtei. Rezultatele obfinute
la aceste incercéri pot fi urmaérite in tabelele 5 si 6. Se constatd c¢d variatia
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Extractia in | Continut de | Extractia de
Nr. [|Cantitatea greutate cupru cupru
fncer- | de var pH Produse
carit grjt v pIRY c cmed| m Zm
| % | % | % | % | % | %
) 2,5 2,5 13,22 13,22} 36,3] 36,3
C, 2,2| 4,7 | 11,84 12,57| 28, 64,5
C, 1,4 6,1 5,00{ 10,83 7,71 72,6
8 5200 11 C, 1,3 7,41 3,47 9,54 4,9 77,5
Cs + Cg 2,0 9,41 2,08 7,95 4,6| 82,1
C; + Cg + Cy 26,31 _ 0,35 10,1
B 64,3 0,11 7,8
A 100,0 0,91 100,0
Conditii de luecru: Reactivi :
Micinare: 1009% < 0,09 mm si In moari:
809% < 0,7 mm var 3000 gr/t
Dilutia (Raportul S/L): 1/3,5 silicat de sodiu 2000 gr/t
Debit de aer: 150 1/h La flotatia calcopiritei :
Turatia rotorului : 2000 rot/min. var variabil
xantat etilic ICEMIN 90 gr/t
flotanol Hoechst 20 gr/t
La flotatia piritei:
xantat etilic ICEMIN 270 grjt
-foltanol Hoechst 12 grjt

pH-ului intre valorile 8—8,5 §i 11, are influentd asupra extracfiei de
cupru care cregte de la 36 la 479, numai in prima parte a flotatiei.

Pentru un concentrat cu continut mediu de cca 109, Cu, recupe-
rarea a fost de 75-779, indiferent de valoarea pH-ului (tab. 5).

Rezultatele incercérilor la care xantatul s-a ad#ugat treptat in mai
multe etape (tab. 6) au ardtat cd pe misura cresterii cantititfii de colector,
confinutul fractiunii celei mai curate a crescut putin de la 13-14%, Cu
la 16,59% Cu in timp ce extractiile corespunzétoare au crescut de la 369,
la 689%. Pentru cantitifi mari extractia totald ajunge la 85...869, dar
continutul scade la 8 —99%, Cu.

Pentru mérirea vitezei de flotatie a calcopiritei s-a actionat fie asupra
cantitdtii de colector datd in prima etapd, fie asupra agitatiei tulburelii.
In primul caz s-a constatat ¢i mirirea cantititii de xantat la 90 i 140 gr/t
conduce la sciderea apreciabild a confinutului concentratului care ajunge
la 10-3% Cu fird ca extractiile si se imbunitéiteasci.

Prin intensificarea agitatiei tulburelii s-a obfinut o imbunitijire
a vitezei de flotatie a calcopiritei care se traduce prin scurtarea duratei de
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TABELUL 6

Incercdri de flolajie cu variafia cantitdfii de xantal — proba medie

Cantita- Extractia in | Continutul | Extractia de
Nr. oo de Timp greutate de cupru cupru
incer- | _ pH de Produse
£c xantat
carii ar/t flotare v v c cmed}{ m XZm
% % % % % %
5 C, 2,3] 2,3 | 14,26 14,26 36,8 36,8
5/ G2 1,5 3,8 10,89) 21,92| 18,3] 55,1
2 45 5 Cy 1,3 5,1 8,52) 11,80 124| 67,5
8—8,5 10’ O (C 1,8 69| 4,33 985 8,8 76,3
24’ Ce+ C; + Cq 26,3 0,52 15,4
B 66,8 0,11 8,3
A 100,0 0,89 100,0
5 C, 2,3] 2,3 | 14,15 14,15{ 36,0] 36,0
5/ G1 1,1 34| 7,81] 12,09) 9,5/ 455
10 Gy G 2,2 56| 942 11.04] 22,9] 68,4
5 90 8,5 57 Y 1,1} 6,7 | 5,78 10,18 7,0| 754
28" | Cg +)C, + Cy 25,8 0,47 13,4
B 67,5 0,15 11,2
A 100,0 0,90 100,0
5 C, 3,70 3,7 | 12,89| 12,89 53,9 53,9
5 C, 1,99 5,6 6,63| 10,76] 14,2 68,1
5’ (o 1,3| 69| 4,68 961 6,9 750
9 162 85| 15 | G+ Cs+ Cq 3,5 10,4 | 2,16| 7,10 8,6 83,6
28% | Gy + Gy + G 25,5 0,32 9,2
B 64,1 0,10 7,2
A 100,0 0,88 100,0
5’ C, 3,71 3,7 | 13,84| 13,84 51,0 51,0
5’ C, 3,8 7,5 6,94 10,34 26,2 77,2
5 C,q 1,4, 8,9 4,05 9,35 57 82,9
10 216 8,5 15° | C4+ Cs+ C4 3,2 12,1 | 1,50 7,27 4,7] 87,6
28 | G+ Cg+Cy 25,2 0,27 6,8
B 62,7 0,09 5,6
A 100,0 1,00 100,0
5/ C, 3,8 3,8 | 15,18) 15,18 64,2} 64,2
57 C, 1,8/ 5,6 5,92| 12,20 11,8, 76,0
5 G 1,2 68| 2,82 10,54 3,8 79,8
1 270 8,5 15° Ci+ Cs+ Cq 3,31 10,1 1,26| 7,51 4,6 84,4
28’ C,+Cs+Cy 24,0 0,28 7,5
B 65,9 0,11 8,1
A 100,0 0,89 100,0
5 C, 3,1 3,1 16,05 16,05 59,5 59,5
5’ C, 1,71 4,8 7,89 13,16/ 16,1 75,6
5’ Cq 1,3 6,1 3,50 11,10 5,5 81,1
13 324 8,5 | 10 Co+ Cs 1,8 7,9 | 2,24/ 9,08 48 859
33’ Cg+ C; 4+ Cg
+C, 24,0 0,26 7,6
B 68,1 0,08 6,5
A 100,0 0,83
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TABELUL 2 (continuare)
Cantita- Extractia in | Continutul Extractia
Nr. t Timp greutate de cupru de cupru
ea de
ince'r_- cantat rH ) de Produse
carii grit fiotare v Zv ¢ jemed| m Zm
% % % % % %
5 C; 3,6 3,6 | 16,57| 16,57 68,0 68,0
5 C, 2,11 5,7 6,00{ 12,30} 12,0; 80,0
5’ Cs 3,71 9,4 1,26, 7,95 5,3 85,3
14 378 8,5 43" |Gy + Cys + Cg +
+C,+ G+ G 22,2 0,33 8,5
B 68,4 0,08 6,2
A 100,0 0,87 100,0
5’ C, 5,5/ 5,5 { 10,52| 10,52 66,4 66,4
5° C, 24 7,9 4,77 8,77 13,1 79,5
5 C, 1,5 9,4 2,71 7,80 4,7 84,2
12 315 8,5 10’ Ci+ Gy 3,1 12,5/ 1,07 6,13 3,9/ 88,1
33’ Cg+ C, 20,6 0,27 6,5
Cs +Cy
B 66,9 0,07 5,4
A 100,0 0,87 100,0
1’ C, 14,21 14,2| 3,15 52,8
1’ C, 3,4 17,6 2,44 9,8
) Cy 1,7 19,3| 2,36 4,7
19 315 9 2’ C, + Cg 22| 21,5 2,15 5,6
5 Cg+ C 3,00 24,5 1,85 6,5
15 | Cg 4 Cy+ Cyy 3,9] 28,4 1,34 6,2
B 71,6 100,0 0,17 14,4
A 100,0 0,84 100,0
1 Cy 3,6 3,6 15,10f 15,10 62,4 62,4
1’ Cq 1,4 5,0 7,74| 13,04} 12,4| 74,8
3| Cy+C+ Cs 2,1 7,11 2,80 10,01 6,8/ 81,6
24 126 9 57 Ce + 5,3| 12,4/ 1,02 6,16 6,2 87,8
7’ GGy 21,1 0,25 6,1
B 66,5 0,08 6,1
A 100,0 0,87 100,0
Conditii de lucru: Recaitivi :
Mdcinare : 100% < 0,09 mm si fn moara: var 3000 gr/t
80% < 0,07 mm silicat de sodiu 2000 gr/t
Dilujia (raport S/L):1/3,5 La fiotatia calcopiritei :
Debit de aer: cca 150 l/h var 700 gr/t
Turatia rotorului: 2000 rot/min. xantat etilic ICEMIN  ............
flotanol Hoechst 24 gr/t
La flotatia piritei:
xantat etilic ICEMIN 270 grjt
fiotanol Hoechst 12 gr/t
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-flotatie, indicii tehnologici fiind in acest caz comparabili cu aceia rea-
lizati in condifii obignuite §i anume : concentrate de calcopiritd cu con-
tinut mediu de 109, Cu, extractii corespunzitoare de cupru de cca 829,
concentrate de piritd cu 0,25%, Cu gi sterile finale cu 0,089, Cu (tab. 6
inc. 24). .

La incercirile la care s-a dat impreuni xantat cu amestec TT,
in general, nu s-a realizat o imbunitifire a rezultatelor flotatiei. In cazul
cantitéfilor mai mari de xantat din amestecul de colectori, continutul
concentratului de calcopiritd n-a’ depisgit 6,8% Cu pentru extractii de
cupru de cca 689%,.

Rezultate mai bune s-au obtinut in cazul utilizérii amestecului
TT singur, la consumuri mari, dupd cum se poate vedea din tabelul 7;
concentrate de calcopiriti cu confinut de 10,3%, Cu, cu extractii cores-
punzitoare de 86...889%, concentrate de piriti cu 0,21...0,269, Cu si
sterile finale cu confinut de 0,09...0,10% Cu.

Indici tehnologici foarte apropiafi s-au obfinut si in cazul folosirii
unei solutii de amestec TT preparatd in laborator : concentrate cu 10,79, Cu
corespunzind unei extractii de cupru de 839, sau concentrate cu 9,49, Cu
gi extractii de 879, (inc. 44, tab. 7). Avantajul in acest caz este acela cd
se reduce la jumitate consumul de amestec TT.

Comparind rezultatele mai bune obyinute cu xantat etilic JCEMIN,
cu acelea obtinute cu amestec TT, se constatd cd pentru aceiasi calitate
a concentratului (cca 109, Cu) extractiile de cupru sint cu 4-69%, mai
mari in cazul amestecului TT, dupd cum se poate vedea §i din curbele
prezentate in fig. 3.

La o alti serie de incerciri au fost utilizati aerofloatii: 25, 31,
241 i 242. Din rezultatele prezentate in tabelul 8 s-a constatat cd pentru
aceiagi cantitate de colector functie de aerofloatul incercat, calitatea
concentratului variazd pufin de la cca 169, Cu la 14,5% Cu in timp ce
extractiile corespunzitoare au crescut de la 459, la 599, in ordinea 242,
25, 241.

Pentru ilustrarea rezultatelor obfinute la flotatia calcopiritei cu di-
feriti aerofloati s-au trasat curbele din fig. 2. Se vede cid pentru aerofloatii
25, 241 §i 242 s-au obtinut practic aceiagi indici: concentrate cu cca
119, Cu gi extractii corespunzitoare de 78%.

Cel mai eficient pare si fie aerofloatul 31 in cazul ciruia s-aurealizat
extractii mai mari de ordinul a 85-879%, in concentrate cu 9-109, Cu.

Pe baza indicatiilor mineralogice toate incercirile de flotatie primars
prezentate anterior au fost ficute la micinarea —0,09 mm (100% <
0,09 mm si 80% < 0,07 mm).

7 — ¢ 178
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TABELUL 7
Incercéri de flolafie cu amestec TT — proba medie
Cantitate Timp Extractia in | Continutul de | Extractie de
Nr. grit colec- greutate cupru cupru
incer-| AmestecTT | p H tare Produse
carii Flotanol min v Zv c Cmea | M Zm
Var i % % % % % %
4 C, 4,4 | 4,4 | 14,00 14,00 67,7 | 67,7
5 C, 1,2 5,6 5,76| 12,23| 7,6 | 75,3
3,5’ Cy 1,7 7,3 2,35 9,93] 4,4 79,1
41 |TT: 1200 8,5—9 5 C, 10,4 | 17,7 0,65| 4,47 7,4 ) 81,8
17| G4C4+C, 14,5 0,38 6,2
B 67,8 0,09 6,7
A 100,0 0,91 100,0
4’ Cy 5,0 5,0 | 13,14]| 13,14] 72,4 | 72,4
2,5’ Cy 1,1 6,1 5,61 11,78 6,8 | 79,2
47 [TT: 1080 8,5—9 5 Cy 1,5 7,6 2,99| 10,04 4,9 | &4,1
122 C,+Cy 232 0,36 9,2
B 65,2 0,09 6,7
A TG, i 0,9 100,0
3 C, 4,8 4,8 | 14,66 14,66} 76,5 | Th A |
2’ Cy 1,5 6,3 4,19| 12,16| 6,8 | 83,3 |
5 Cy 1,6 | 7,9 2,66 10,24 4,6 | &5 |
48 \'TT: 1080 9 127 C+GCy 23,8 0,21 5,4 1
V: 400 B 68,3 0,09 6,7
A 100,0 0,92 100,0
4’ C, 4,0 4,0 | 16,42| 16,42} 72,1 | 72,1
2,57 C, 1,3 5,3 5,62 13,77} 8,0 | &&,1
51 {TT: 1080 |8,5—9 g C, 2,3 7,6 2,23| 10,27} 5,6 | &5,7
F: 8 1247 Cy+4-Cy 22,7 0,26 6,6
B 69,7 0,10 7,7
A 100,0 0,91} 100,0
4’ C; 4,8 4,8 | 12,88] 12,88 71,7 | 71,7
TT: 550 5 Cy 1,9 6,7 5,14 10,68 11,3 | 83,0
Solutie pre- 3,5° C, 1,3 8,0 2,63 9,37, 4,0 | 87,0
44 | paratd tn  (8,5—9 5 C, 1,3 9,3 1,74] 8,30, 2,6 | 89,6 |
lahorator Cs+Ce+GCy | 23,9 0,17 4,9
B 66,8 0,07 5,5
A 100,0 0,86 100,0
Conditii de lucru: Reactivi :
Mdicinare : 1009%<0,09 mm si fn moara
809%<0,07 mm var 3000 gr/t
silicat de sodiu 2000 grjt
Dilu}ia (raport S/L): 1/3,5 La flotatia calcopiritei :
Debit de aer: cca 150 I/h var variabil
Turatia rotorului: 2000 rot/min. amestec TT variabil
flotanol Haeehst variabil
La flotatia piritei:
xantat etilic 270 gr/t
flotanol Hoechst 12 grft
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Fig. 2. — Flotajia calcopiritei cu diferi}i aerofloali (proba medie)
Flotlation de la chalcopyrite avec de differents aerofloats (échantillon moyen).

X

Fig. 3. — Comparalic intre xantat,
aerofloat si amestec TT (proba medie).
Comparaison enrte xanthate, 2erofloat
et mélange TT (échantillon moyen). : i - : s : s v
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TABELUL 8.
Incereari de flotafie cu aerofloali — proba medie
Tim Extractia .n | Continutulde| Extraclia de
Nr. |[Cantitateade p greutate cupru cupru
3 colec-
Jincer- | aerofloat pH are Produse
carii gr/t iy v v c Cmeg| m Zm
% | % %t % | % | %
3557 C, 249 2,9 | 15,64 15,64 52,8 | 52,8
5 C 1,9 4,8 8,51| 12,81} 18,8 | 71,6
43 | Acrofloat K5 Cs 1,1 5,9 [ 4,95 11,35 6,4 | 78,0
25 8,5—9 57 C, 1,2 7,1 2,88} 9,91 4,0 82,0
50 grjt 12 G;+Cq 23,7 0,33 9,1
B 69,2 0,11 8,9
A 100,0 0,85 100,0
3,5 C, 3,6 3,6 | 14,50 14,50 59,4 | 59,4
5 C, 2,5 6,1 6,31 11,14} 18,0 | 77,4
42 Aerofloat 3,5* C; 2,7 8,8 2,43 8,477 7,5 | 84,9
241 8,5-9 5 C, 2,81 11,6 0,68, 6,58, 2.2 87,
58 grjt 12 Gy 21,6 0,25 6,1
B 66,8 0,09 6,8
A 100,0 0,88 10J,0
2,5’ C, 2,5 2,5 | 15,95 15,95 44,9 | 44,9
. . 3’ C, 2,0 14,5 9,23 12,96, 20,8 | 65,7
45 | "Acrofloat 4’ C, 2,1 6,6 5,81; 10,681 13,7 | 79,4
242 8.5 5% C, 2714 48,7 2,30 8,66, 5,4 84,8
58 grjt 10’ G 21,0 0,24 5,7
B 70,3 0,12 9.5
A 100,0 0,89 100,0
2,5 C, 3,5 3,5 | 14,08] 14,08; 56,6 | 56,6
3’ C, 2,5 6,0 7,52] 11,34} 21,6 | 78,2
Acrofloat 4’ C, 361 96| 200 787 8,6 858
. 1152;3” i G ol e o
) 0,10 ,
A 109,0 0,87 | 100,0
4’ C, 2,7 2,7 | 15,47 15,47, 49,2 | 49,2
3 C, 2,6 5,3 9,86 12,71} 30,2 | 79,4
Acrofloat , 4 (o] 2,81 8,11 2,39 9,14/ 7,9 87,3
19 31 8,5 121 GG 22,2 0,23 6,1
120 grjt B 69,7 0,08 6,6
A 100,0 0,85 100,0
Conditii de lucru: Reactivi
Maieinare : 1009 <0,09 mm si in moari 2000 grft
809%<0,07 mm silicat de sodiu 3000 grt
Dilutia (raport S/L): 1/3,5 var
Debit de aer: cca 150 I/h La flotatia calcopiritei :
Turatia rotorului: 2000 rot/min. in celula:
acrofloat variabil
La flotatia piritei:
in celula:
xantat etilic 270 grjt
flotanol Hoechst 12 grft
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Pentru precizarea influentei finefii mécindrii asupra indieilor teh-
nologici s-au executat incerciri comparative cu mécinarea la .—0,15 mm
(cca 709 > 0,07 mm) cu regimul de reactivi stabilit in cazul utilizédrii
amestecului TT sau xantatului etilic.

TABELUL 9

Rezullalele Incercdrilor de flotajie cu mdcinare la — 0,15 mm

Extractii in | Continut de | Extractia de
Nr. . — Timp de greutate cupru cupru
incer- légxgll(;?ti(iledzeiztclx cole_ct. Produse
ciirii min v Zv c Cmed m Zm
% ! % % % % %
4 C, 12,0 | 12,0 4,66] 4,66| 66,4 | 66,4
Inc. 24 12 C, 2,9 | 14,9 2,51) 4,24 8,6 | 75,0
62 Tab. 10 3’ Cs 2,9 17,8 2,201 3,90, 7,6 | 82,6
127 C, 14,5 0,68 11,7
B 67,7 0,07 5,7
A 100,0 0,84 100,0
3k Cy 5,1 5,1 | 12,84| 12,84 71,8 | 71,8
2K C, 1,0 6,1 5,92¢ 11,70 6,5 | 78,3
61 Inc. 48 5 C, 1,2 7,3 3,39| 10,35/ 4,5 | 82,8
Tab. 13 2% C, 24,4 0,48 12,7
B 68,3 0,06 4,5
A 100,0 0,91 100,0

Rezultatele cercetdrilor privind finefea méicindrii (tab. 9) au aritat
ci 0 micinare mai grobd influenteazd net defavorabil calitatea concen-
tratului in cazul variantei cu xantat iar in cazul variantei cu TT nu se
obfin fractiuni mai curate de 12,8%, Cu.

b) Flotatia piritei. In conditiile in care s-au obfinut rezultate mai
bune la flotatia calcopiritei cu xantat (incercarea 24) sau cu amestec TT
(incercarea 48) s-au executat incercdri care au urmirit si stabileascd
parametrii principali ai flotatiei piritei (in special consumul de colector,
spumant).

La flotatia piritei s-au utilizat reactivi obignuifi: xantat etilic
ICEMIN (180....270 gr/t) si mici cantititi de flotanol Hoechst (8...
12 gr/t).

in general pirita n-a fost activatd, pH-ul tulburelii la flotatie
avind valoarea aproximativ 7,5-8.

Rezultatele acestor incerciri prezentate in tabelul nr. 10 au aritat
cd in general flotatia piritei s-a realizat usor fird dificultifi, obtinindu-se
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Flotatia primard s-a ficut dupd varianta cu utilizarea amestecului
TT, iar la reflotare s-au folosit mici cantitd{i de var (cca 65...75 gr/t
minereu brut) pentru mentinerea pH-ului la valoarea 8,5...9.

4

/ZﬂMﬂ[PA’//‘/A/@‘HWP/A’/fiI /’/A’/Mﬂl——-g Fig. 4. — Schema de reflotare In circuit deschis

(probéd medie).
G GG, lQ*Cs Schéma de reflottation en circuit ouvert
Conc. Pirité (échantillon moyen).
[ [
t
& R

Rezultatele obtinute in aceste condifii la reflotarea in circuit
deschis sint prezentate in tabelul 11.

TABELUL. 11

Rezultatele reflotdrii {n circuil deschis

Ti Extractia in Continutul de Extractia de
Nr. l(l;;p greutate cupru cupru
itl:lff:il;- Ilqtarc S v v c [ m m
minute % ‘E%m % '}%"‘d % ‘j%m
1/ Cys 2,1 2,1 19,40 19,40 47,1 47,1
1 Co¢ 0,5 2,6 19,67 19,45 11,4 58,5
4’ Cye 0,4 3,0 14,62 18,80 6,8 65,3
2’ R, 0,7 3,7 9,59 17,06 7,7 73,0
4’ R, 0,3 4,0 5,81 16,21 2,0 75,0
o9 S, 1,0 1,87 2,2
S, 1,0 1,43 1,6
Conc. pirita 23,2 0,44 11,8
Steril 70,8 0,114 9,4
Alimentare 100,0 0,86 100,0

Pe baza incercédrii cu reflotare in circuit deschis, s-a efectuat
§i o incercare in flux continuu cu 9 alimentiri succesive dupid schema



28 PREPARAREA MINEREULUI CUPRIFER DE LA VARAD 105

din fig. 5. Regimul de reactivi a fost acelagi ca la incercérile cu circuit
deschis. In aceste conditii de lueru s-au obfinut urmitoarele rezultate medii:

TABELUL 12
Rezullalele refloldrii tn flux conlinuu

Extractia in | Continut de | Extractia de
Produse greutate cupru cupru
% % %
Concentrat calcopirita 4,66 14,55 81,8
Concentrat pirita 22,00 0,32 8,5
Steril 73,34 0,11 9,7
Alimentare 100,00 0,83 100,0

Emmwm- 4

Fig. 5.— Schema de reflotare in flux continuu (proba medie). | N

Schéina de reflottation en flux continuu (échantillon moyen)- Cor
Calitatea concentratelor de calcopiritd §i piritd obfinute ca produse
medii, la incercarea cu flux continuu cu alimentdri succesive, poate fi
apreciatd pe baza analizelor chimice din tabelul 13.

TABELUL 13
Calilatea produselor

Incercarea 60

Continut

% cal(ég;i‘:l:it a Conc. pirita Steril
Cu 15,21 0,33 0,10
Mo 0,03 urme lipsa
As 0,30 0,10 0,02
Sb 0,06 0,01 lipsa
Al,0, 9,01 | 4,07 4,43
Si0, 5,33 2,95 28,55
Fe,0, 29,94 58,68 14,77
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Concluzii

In 1967 s-au continuat cercetdrile incepute in 1966 pe probe
colectate din zdcimintul Virad-Moldova Nouai.

Cercetérile din 1966 s-au efectuat pe 2 probe colectate separat din
galeriile XVIII gi XIX iar in 1967 pe o probd medie colectatd din
toate lucririle miniere executate de I.G.E.X. la Virad la nivelele galeri-
ilor VI, XVIII, XIX i XXVI.

Continuturile de cupru s§i sulf ale probelor au fost:

%Cu %S
Proba din galeria XVIII 0,87 17,6
Proba din galeria XIX 0,95 14,2
Proba din toate lucririle 0,84—0,87 11,7—12,8

Caracteristicile mineralogice i confinuturile de Cu §i S ale minereu-
lui de la Virad reprezentat prin probele cercetate sint asem#nitoare cu
ale minereului de la Suvorov care se prelucreazi in prezent la uzina de
flotatie Moldova Nou#. Spre deosebire de zdcdmintul Suvorov, minereul
de la Virad are confinuturi foarte mici de molibdenit (<0,0039%, Mo)
$i magnetit (<<19%), astfel cd incercdri de valorificare a acestor minerale
cu probele primite n-au fost justificate.

Liniile de cercetare au fost aseminitoare pentru toate probele,
urmarind obtinerea prin flotafie selectivd a unor concentrate separate de
calcopiritd si pirita.

Ca reactivi colectori pentru calcopiriti s-au incercat xantatul
etilic, aerofloatii gi amestecul TT, singuri sau impreuni, rezultatele fiind
in mare misurid comparabile dar ceva mai bune in cazul amestecului TT.

Flotatia piritei dupsd extragerea calcopiritei se poate face in bune
conditiuni cu xantat etilic, cu sau fird o prealabild activare cu mici
cantitdti de H,SO,.

Din punct de vedere tehnologic probele au avut comportiri asemé-
nitoare, cu rezultatele ceva mai bune la probele colectate separat din
galeria XVIII si XIX, decit cu proba cuprinzind materialul din toate
lucririle, rezultatele fiind in mare mé#surd comparabile cu acelea obtinute
la flotatia minereului din alte sectoare ale zdcimintului Moldova Noui
(Suvorov, Valea Mare, Florimunda).

Prin flotatie selectivd cu reflotare s-au obfinut concentrate de
calcopiritd cu 15...21%Cu cu extractii in cupru de peste 809, si concen-
trate de piritd cu 47-519, S, extractfia de sulf (pentru ambele concentrate)
depdgind 909,.
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Les schémas d’investigation ont été ressemblantes pour tous les échantillons, en ayant
pour but d’obtenir par flottation sélective certains concentrés séparés de chalcopyrite et de
pyrite.

Comme réactifs collecteurs pour la chalcopyrite on a employé le xanthate éthyle, les
aérofloats et le mélange TT, séparément ou ensemble, les résultats étant pour la plupart com-
parables, mais un peu meilleurs dans le cas du mélange TT.

La flottation de la pyrite aprés la récupération de la chalcopyrite, peut étre faite en
bonnes conditions, 4 ’aide du xanthate éthyle avec ou sans une activation préalable avec de
petites quantités de H,SO,.

Du point de vue technologique, les échantillons se sont semblablement comportés, avec
des résultats un peu meilleurs pour les échantillons prélevés séparément des galeries XVIII et
XIX que pour I’échantillon comprenant le matériel de tous les travaux. Les résultats sont pour
la plupart comparables 4 ceux obtenus A la suite de la flottation du minerai d’autres secteurs
du gisements de Moldova Nou& (Suvorov, Valea Mare, Florimunda).

On a obtenu par flottation sélective 4 reflottation des concentrés de chalcopyrite &
15 jusqu’a 219% Cu, avec des récupérations de cuivre de plus de 80% et des concentrés de
pyrited 47 jusqu’a 51 % S, la récupération de soufre (pour les deux concentrés) dépassant 90 %.

Les résultats des recherches ont démontré qu’il était possible &4 préparer le minerai de:
Virad suivant la méme technologie que pour le minerai exploité a4 présent 4 Moldova Noud.
Ils contribuent aussi & mettre en exploitation d’importantes réserves de minerai cuprifére.



CERCETARI TEHNOLOGICE PENTRU DETERMINAREA
POSIBILITATILOR DE VALORIFICARE A ROCILOR CU GRAFIT
DIN ZONA UNGURELAS—POLOVRAGI!?
DE
ION HUBER PANU, BUJOR GEORGESCU, ANGELA OPRESCU?

Abstraet

Technological Research for Determining the Possibilities
of Beneficiation of Graphite-Bearing Roc ks in the Ungurelag-
Polecvragi Zone. The dressing research work was carried out on two samples collected
in two main layers, and which have been investigated by mine works in the Ungurelas zone.
The sampels had 36 per cent C and respectively 26 per cent C. Applying the primary flo-
tation there were obtained for both samples concentrates with 58—59 per cent PC and reco-
veries of 94—95 per cent (calculated on the basis of calcination losses) for the sample from
the first layer, and 89 per cent for the sample of the 2nd layer. The tailings show a content
in PC lower than 6 per cent (1—2 per cent C). As a result of applying reflotations combined
with regrindings, the quality of concentrates improved, fractions with various qualities cha-
racterized by contents ranging from 65 per cent to 92 percent, with recoveries of Carbon corres-
ponding to 86 —90 per cent, having been obtained. Due to tentative experiments of chemical
treatment, applied to flotation concentrates with HF or NaOH, a purified graphite exceeding
99 per cent C was obtained. The rescarch work proved that graphite concentrates of a sen-
sibly higher quality than those produced at present by the Baia de Fier flotation equipment
(concentrates with a content of about 70 per cent C), and which can satisfy the requirements
of more exacting customers, could be obtained even by flotation alone.

Lucririle sistematice de prospectare si explorare avind ca obiectiv
grafitul, executate in ultimii ani de unitdtile Comitetului de Stat al
Geologiei, au stabilit existenta unor importante zdcidminte de roci grafi-
toase pe valea Oltetului.

1 Sustinuti in sedinta de comunicari stiintifice a Institutului Geologic din 24 aprilie 1968.
2 Institutul Geologic, Sos. Kiseleff nr. 55, Bucuresti.
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In legiituri cu aceste lucriri de explorare. sectia de preparare a
substantelor minerale utile de la Institutul Geologic a cercetat, din punct
de vedere al posibilitdtilor de concentrare, o serie de probe colectate din
diferitele zone explorate (in 1965 probe din zonele Cujba-Beleoaia i
Sivu, in 1966 probe din zonele Ribari §i Ungurelu).

Obiectul prezentei comuniciri il constituie rezultatele cercetirilor
executate in 1967 pe probe colectate din zona Ungurelag.

1. PREZENTAREA PROBELOR $§I COMPOZITIA CHIMICO-MINERALOGICA

Pind la data colectérii probelor, an fost puse in evidentd in sectorul
Ungurelag trei strate lenticulare, prinse in masa gisturilor cristaline re-
prezentate prin paragnaise gi calcare cristaline. Stratul 1 are impor-
tanta cea mai mare.

Probele colectate de I.G.E.X. din 26 lucriri diferite (galerii, dero-
ciri, santuri) provin din toate cele 3 strate cunoscute.

Tinind seama de configuratia zicimintului, 1, din fiecare
din probele provenite din primele dou# strate au fost amestecate, rea-
lizindu-se doud probe tehnologice medii, cite una pe fiecare strat. Cerce-
tdrile de preparare s-au executat pe aceste doud probe.

Pentru stratul 3, datd fiind importanta lui redusi, nu s-au ficut
cercetdri de preparare ci s-au determinat numai continuturile de cenugi.

Analizele chimice generale ale celor dou# probe medii tehnologice

sint prezentate in tabelul 1.
TABELUL 1

Analizele chimice generale ale probelor

Probe cercetate im 1967
Probd din stratul 1 Probi din stratul 2

C% 36,19-36,33 25,81-26,03
PC% 39,31 2% .74-28,86
Cenusd % 60,69 71,26-71,14
S% 0,93-1,04 0,22-0,27
Fe9% 4,45 3,79
P05 % 0,18 0,16
Ca09% 0,98 1,26
Si0, % 34,06 40,92
Al03% 13,37 14,17
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minerale componente) am considerat ci metoda de concentrare cea mai
indicatd pentru obfinerea unor concentrate valorificabile este flotatia,
schemele tehnologice de lucru cuprinzind flotari §i reflotéri combinate
cu remécindri intermediare.

In general, cercetirile au urmdirit in prima fazi a flotatiei obtinerea
unor concentrate primare cu recuperdri cit mai mari §i in faza doua,
imbunititirea calitdfii concentratelor prin reflotare.

A) Cercetiiri de flotatie cu proba medie din stratul I

a) Incerciiri pentru determinarea conditiilor de lucru la ilotatia
primari. Pentru determinarea conditiilor in care se vor putea obtine re-
zultate mai bune — concentrate curate cu recuperiri cit mai mari de
grafit — s-au efectuat o serie de fincercdri de flotatie primari la care
parametrii principali urmadriti au fost : cantititile de reactivi colectorf,
spumanti, depresanti, aerafia tulburelii, ete.

Incercirile au fost executate cu material sfirimat uscat sub 0,25
mm, in mai multe trepte pentru a se evita distrugerea foitelor de grafit.

Ca reactivi colectori spumanti au fost incercati petrolul si flota-
nolul Hoechst in amestec, in diferite cantititi, raportul petrol/flotanol
fiind aproximativ 1,6.

Pentru depresarea mineralelor de gangd s-a utilizat silicatul de
sodiu.

Rezultatele incercirilor cu diferite cantitdfi de amestec petrol +
flotanol au ardtat cd la folosirea cantitidtilor foarte mici de amestec date
in mai multe etape succesive, confinutul celei mai curate fractiuni de
concentrat nu depdgeste 77...789%, PC, extractiile de grafit corespun-
zitoare fiind de numai 17...209%,. Pentru cantitidti mari, extractia ajunge
la 94—959, dar continutul concentratului scade la cca 599, PC (tab. 2).

In cazul cind intreaga cantitate de reactivi s-a dat la inceputul
flotatiei §i apoi s-au colectat succesiv fractiuni de concentrat la inter-
vale foarte mici de timp (incercarea 10), s-a constatat ci confinutul concen-
tratului variazd cu timpul in limite foarte strinse de la cca 719 PC
la 609, PC realizindu-se o separatie netd intre concentratul primar §i
sterilele finale.

In general fie ci s-a dat o cantitate foarte mici de colector (cca 16
gr/t), fie cé s-a colectat un interval foarte scurt (15 secunde) conpinutul celei
mai curate fracfiuni separate nu a depisgit 789, PC.
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TABELUL 2

Rezullalele Incercarilor de flolafie cu varialia canlitafii
de ameslec peirol + flolanol
(Proba medie din stralul 1)

Reactivi : Extrac(ia Continut Extractia
Nr. l Tidmp 5 in gr:utate de P.C. de P.C.
| Cantitatea Flota-| de¢ ro- % % %
l::;l; totald Petr:l nol |flotare| duse :
i grjt gr/ gr/t | nin. v Iv [ Cm.d m | Emj|
10| 63! 8 G; 8,1 | 81| 77,85 77,85 15,9 | 15,9 |!
10| 63| 7 C, | 24| 10,5 77,20 77,70 4,7 | 20,6 |'
Petrol 10 6,3 7 Cy 2,5 | 13,0 :
2 100 20 | 12,6 7 C, 3,3 | 16,3 .
Flotanol 2) | 12,6 7 C, 3,7 ] 20,0 )
63 30 | 18 7 Ce 14,1 | 34,1
B 63,9 | 100,0
A 100,0
10 6,3 8 C, 5,3 5,3 | 78,41} 78,41| 10,5 | 10,5
10 6,3 7 C, 3,5 8,8 | 76,54 77,66/ 6,7 | 17,2
1 {Petrol Wi 68| 7 G { S22 353
150 20 | 12,6 | 7 G, | 20/ 143
Flotanol 20 | 12,6 7 C; 3,8 17,1
95 30 | 18,9 7 Cq 12,2 | 30,3
50 | 31,5 8 G, 10,6 { 40,9
B | 59,1 [100,0
A 100,0
200 125 | 0,25 C, 9,9 9,9 | 71,78 71,78 18,0 | 18,0
0,25 G, 6,9 ! 16,8 | 69,80 70,96/ 12,2 | 30,2
0,25 C; 4,9 | 21,7 | 69,99 70,74} 8,7 | 38,9
Petrol 0,25 | G, 35| 252 | 69,81 70,61 6,2 45,1
10 200 oY B 45| 207 | 69,22 70,40 7,9 | 53,0
Flotanol 0,5 C; 2,9 32,6 | 69,12f 70,29| 5,1 58,1
125 1 G, 3,1 | 35,7 | 68,77 70,15 5,4 | 63,5
2 C; 2,6 | 38,3 | 67,71 69,99 4,4 | 67,9
8 Co 4,2 | 42,5 | 60,36 69,04 6,4 | 74,3
B 57,5 {100,0 | 17,68 39,50 25,7 ;100,0
A 100,0 39,50 100,0
Petrol : 300 190 2 G, 61,1 61,1 60,42| 60,42| 91,8 | 91,8
3 300 9 C, 3,0 | 61,1 36,50 59,02 2,7 | 94,5
Flotanol : B 35,9 |100,0 6,12| 40,21{ 5,5 |100,0
125 100,0 40,21 100,0
Petrol : 150 95 5 C, 33,5 33,5 | 71,15} 71,15 60,5 | 60,5
4 450 159 95 6 C, 21,4 | 54,9 | 51,89| 63,64 28,2 | 88,7
Fiotanol : 150 95 12 Cq 8,2 | 63,1 | 26,14 58,77 5,4 | 94,1
285 B 36,9 [100,0 6,35] 39,42 5,9 (100,0
A 100,0 39,42 100,0
8 — ¢ 178
ik

_t \_ Institutul Geologic al Romaniei
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TABELUL 2 continuare

Reactivi : Extractia Continut Extractia
Nr Timp " in hgreutate de P.C. de P.C.

' i de To- 9 9 9
et Catn ttlt?;ea Petrol Flotla flotare| duse % e %
cdrii ot grjit | ¢ ;

grjt gr/t | min. v Zv c Cpea | M ¥m
Petrol : 300 | 190 8 Cy 54,4 | 54,4 | 62,36| 62,36] 86,5 | 86,5
5 450 150 95 | 12 C, 8,3 | 62,7 | 32,45| 58,40 6,8 | 93,3
Flotanol : B 37,3 1100,0 7,00 39,23 6,7 {100,0
285 A 1100,0 39,23 100,0
Conditii de lucru: Reactivi :
Micinare uscatd: sub 0,25 mm
Dilutia (Raport S/L): 1/4 Amestec
Debit de aer: cca 400 1/h Petrol varoabil
Turatia rotorului: cca 2000 rot/min, Flotanol variabil
Timp de conditionare a reactivilor: 5 Silicat de sodiu 1500 gr/t
minute, rH 6

In privinta aeratiei tulburelii, incercirile efectuate au aritat ci
intensificarea aeratiei (viteza rotorului > 2000 rot/min debit de aer>
400 1/h) a avut o influent# pozitivd, in special in prima parte a flotatiei
(primele 2 minute) cind recuperarea de grafit cregste de la 809, la cca
889, dupd cum se poate vedea din datele prezentate in tabelul 3
(Huber Panu, Georgescu, 1961).

Cercetdrile au ardtat c# prin flotafia primard a rocilor cu grafit
din proba medie din stratul 1 cu 399, PC, se pot obfine concentrate
cu confinut mediu de 599% PC cu extractii calculate pe bazd de pierderi
la calcinare de 94—959, corespunzind unor extractii in greutate de 649,
iar sterilele finale separate sint foarte curate avind numai 69, PC.
Conditiile de lucru gi regimul de reactivi pentru care se obfin aceste
rezultate sint prezentate in tabelul 2, incercarea 3.

b) Incereiri de reflotare a concentratelor primare. Pentru a deter-
mina posibilitatea obtinerii unor produse de calitate mai buni s-au
ficut in continuare incerciri cu reflotdri repetate, {inind seama de
observatiile ficute la flotafia primari, cind se realizeazi o separare net
gi relativ ugoard a sterilului fa{é de concentrate cit gi de modul de com-
portare in procesul tehnologic al rocilor grafitoase din alte zone (Cujba-
Beleoaia, Sivu, Ribari, Ungurelu) cercetate anterior (Huber Panu,
Georgescu, Oprescu 1965, 1966).

Reflotarea s-a ficut dupé diferite scheme care prevedeau in general
fie reflotarea directd repetati (de 2 pin#d la 12 ori) a concentratelor
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Fig. 1. — a, Schema de reflotare cu
o singurd micinare intermediara la
0,15 mm (tab. 4).

Schéma de reflotialion avec un scut
broyage intermédiairc 4 0,15 mm
(tableau 4).

b, Schema de reflotare cu 2 mécinari
intermediare la 0,15 mm si 0,07 mm
(tab. 5).

Schéma de reflottation avec deux
broyages intermédiaires 4 0,15 mm
et 0,07 mm (tableau 5).

Fig. 2. — Schema de reflolare cu méci-

narc intermediard la 0,25 mm (tab. 6).

Schéma de refloliation avec un broyage
int:rmédiaire 4 0,25 mmn (tableau 6).
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in general la aceste incerciri au fost necesare mici cantititi de
colector si spumant la reflotarea produselor intermediare.

Rezultatele obtinute la aplicarea acestor scheme gi condifiile in
care s-a lucrat sint prezentate in tabelele 4,5 i 6.

TABELUL 4
Rezullalele tncercdrii de reflotare cu o singurd remdcinare inlermediard ( Proba medie din straluf 1y
ol Extraclia In | Gonfinut de PC | Extractia de PC
| Schema greutate o 9
Incer- Produse o o Yo
.. | de lucru o
cérii
v I v [ P - m | Xm
C, 21,6/ 21,6/ 86,86, 86,86}86, 86| 48,4 48,4}48,4 |
Cy¢ > 0,15 mm 6,8 28,4 79,39| 85, 07 79.37 13,91 62,3 184 |
Cys 2,2 30,6| 79,35 84, 66 2 4,5 66,8 ’
Se 2,11 32,7] 66,91} 83,52 3,6 70,4
Cye 1,31 34,0| 65,85 82,84 {5¢ 45 2,2| 72,6
Su 23| 36.3| 58,32 81,20( " 3,5/ 76,1 (125
1t fig. 1 a S, 2,2| 38,5/ 56,96| 79,90 3,2 79,3
Ss 4,8| 43,3| 39,55 75,42 4,9/ 84,2
C, 2,8/ 46,11 27,33( 72,50 ,29,28 2,0| 86,2 10,0
Sio 5,6 51,7 21,46! 66,97 3,1] 89,3
Si5 4,4 56,1| 15,56 62,94} 15,53 1,81 91,1\ . 2
S, 9.6] 65,7 15,55 56,01 3,9 95,0 4
B 34,3/ 100,0f 5,70} 38,75} 5,70 5,0; 100,0
A 100,0 38,75 100,0
Conditii de lucru:
Flotatia primard Tabelul 2- incercarea 3
Reflotare :
Maizinare intermediard la 0,15 mm
Petrol 30 gr/t minereu brut
; Flotanol 19 gr/t minereu brut
{

Rezultatele cele mai bune s-au obtinut la aplicarea schemei din
fig. 1 b (tab. 5) unde s-au ficut doud remicindri intermediare a con-
centratelor la 0,15 mm §i 0,07 mm, precedate gi urmate de reflotiri.
Prin acest sistem de reflotare s-a reusit si se ridice sensibil calitatea con-
centratului de grafit, obtinindu-se fractiunile prezentate in tabelul 7.
Fractiunea cea mai curatd cu 929, C, s-a obtinut prin sfirimarea selec-
tivd la 0,07 mm g§i ca produs final -al reflotérilor.

Rezultate apropiate s-au obtinut si cu celelalte scheme (fig. 1 a
si 2, tab. 4 gi 6) care previdd o singurd sfirimare intermediard : concen-
trate cu confinut mediu de 75....80% PC si recuperiri de grafit de
83-799,, separindu-se §i fractiuni foarte curate cu 87...899% PC.
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TABELUL 7
Rezullalele refloldrii (Proba medie din stralul 1)
Pierderi la calcinare Carbon
Extractia In ..
Frac- greutt\te Continut Extractii Continut Extractii
{iuni % % % %
v |Zv c | emea | m [ £m c lemes/ m  |Zm
b s

I (12,4 12,4 92,3 92,3 | 29,5 29,5| 92,2 92,2 31,8 ,- 4/31,8
1 5,6}‘8’0 180 88,08 919/ 01,0 12,7}“2’2 42,2 87,0}90’6 90,6 13,6}""'4 45,4
IT1 9,0(27,0 79,4} 87,1 18,4/ 60,6 79,2! 86,8 19,9/ 65,5
v 11,5|38,5 63,5 80,0 18,8( 79,4 61,8| 79,4 19.8| 85,1
Suma 38,5 80,0 79,4 79,4 85,1

Schema din fig. 2 prezintd avantajul fati de celelalte ci este mai
simpld intrucit prevede flotafia primari a unui material sfirimat la
numai 0,5 mm gi un. numir de reflotdri mai redus.

Se remarcd c# in general din proba strat 1, prin oricare din schemele
incercate la reflotare s-a recuperat cca 45—509%, din grafit intr-o fractiune
foarte curatd, cu peste 88—929, PC.

Se poate afirma deci, cd prin reflotare se reugégte si se imbuni-
tifeascd sensibil calitatea concentratului de grafit, obtinindu-se con-
centrate finale cu confinut mediu de 79,4% C (80% PC) cu extractii
corespunzitoare in carbon de 859%, (extractia calculatd pe bazi de PC—
79,4%) i care reprezinti o extractie in greutate de 38,59, putindu-se
separa o fractiune foarte curatd cu peste 929, C i 0,229, S.

Sterilele finale au confinuturi foarte scizute : sub 1,5% C i 1,34% S
§i reprezintd pierderi de carbon de cca 19%,.

Considerind c¢# in cazul tratdirii in flux continuu industrial, prin
readucerea produselor intermediare in circuitul flotatiei, se mai poate
recupera o parte din grafitul confinut in ele, se poate aprecia ci extrac-
tia totald in carbon va depdsi 909,.

Calitatea unor concentrate cu continut ridicat de carbon obtinute
prin flotatie din proba medie din stratul 1, poate fi apreciati pe baza
urmitoarei analize :

Con{inuturi 9

|
’l c s Fe P,0; | Ca0 | Si0, | AlL0,

92,2 0,22 2,16 lipsa 1,47 | 3,78 1,15

Institutul Geologic al Romaniei



13 VALORIFICAREA ROCILOR CU GRAFIT DE LA UNGURELAS 121

B) Cerecetiri de flotatie cu proba medie din stratul 2

Proba din stratul 2 a avut un confinut de carbon sensibil mai mie.
(269, C), dar caracterele mineralogice generale au fost aseminitoare cu
ale probei din stratul 1. Ca urmare, cercetirile experimentale au fost
axate tot pe flotafia primarid urmati de reflotiri.

a) Incerciri de flotatie primari. La incercirile (tab. 8) cu diferite-
cantitdfi de amestec petrol + flotanol, s-a constatat ci pe misura creg-

TABELUL 8
Rezullalele incercdrilor de flolafie primard (Proba medie din siratul 2)
1
Extractia in Continut Extractia
Nr. Reactivi Pro- greutate de PC de PC
AEOE gr/t duse % % %
cirii
v ' v ¢ ic] m Xm
Petrcel : 100 C, 43,7 45,7 54,43 | 54,43 84,1 84,1
52 C, 2,4 48,1 44,43 | 53,92 3,3 87,6
Flatanol : 63 B 51,9 109,0 7,06 | 29,60 12,4 100,0
A 100,0 29,60 100,0
Petrol : 200 C, 54,1 54,1 49,39 | 49,39 91,3 91,3
51 Flotanol : 125 C, 257 56,8 | 24,44 | 48,20 2,2 93,5
B 43,2 | 100,0 4,38 | 29,27 6,5 100,0
A 102,29 29,27 100,0
Petrol : 300 C, 59,1 59,1 47,12 | 47,12 93,1 93,1
IFlotanol : 19 C, 3,2 62,3 15,88 | 45,51 177 94,8
50 B 7874 100,0 4,10 | 29,90 5,2 | 100,0
A 100,0 29,90 100,0
Petrol ;: 150 C, 8,4 8,4 | 74,56 74,56 21,5 21,5
C, 4,5 12,9 | 72,82 | 73,95 11,2 3247
Flotanol : 93 Cy 5,5 18,4 69,37 72,58 13,1 45,8
53 C, 7,7 26,1 61,19 | 69,22 16,2 62,0
(o 5,4 31,5 | 54,19 | 66,64 10,0 72,0
Cq 12,8 44,3 | 37,98 | 58,36 16,7 88,7
G 10,4 54,7 13,67 | 40,97 4,9 93,6
B 45,3 100,0 4,08 29,12 6,4 100,0
A 100,0 29,12 100,0
Conditii de lucru: Reactivi
Micinare uscatd: sub 0,25 mm Amcslcc{ Petrol  variabil
Dilutia (Raport S/L): 1/4 Flotanol variabil
Aeralie Debit de aer: cca 400 t/h Silicat de sodiu 1500 grft
r Turatia rotorului; . pH aprox. 6
cca 2000 rot/min,
Timp de conditionare a reactivilor: 5 minute
Timp de flotarc: 11 minute
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terii cantitdtii de amestec, confinutul concentratului scade de la cca 549,
PC 1a 479% PC, in timp ce extractiile corespunzitoare cresc de la 849,
1a 939%,. In cazul in care se dau cantitdfi mici de reactivi in etape, este
posibil s% se separe §i fractiuni mai curate cu 749, PC.

Rezultd ¢4 din proba medie din strtul 2-Ungurelag se pot obfine
concentrate globale cu 589, PC, corespunzind unei extractii de 899, (cal-

 Acg.25mm
3 -
ley
7 Ce R _
£p ;
8 |
| Qrsmmp
S
. [ﬂ £ -
i
5 | Q15 mm
i d:r
s o T
o 1
1 e B
£
~ %
Ao IS Ggzs-an LEGENDA

[‘_‘:D- Flotatie primard

¢- Reflotare
{D— Hécinare
“{( (asare

Seaor

Fig. 3. — Schema de reflotare cu 2 micindri intermediare la 0,15 mm
st 0,07 mm (proba medie din stratul 2).
Schéma de reflottation avec deux broyages intermédiaires 4 0,15 mm et
0,07 mm (¢échantillon moyen de la deuxiéme couche).
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TABELUL 11
Rezullatele reflotdrii (Proba medie din stratul 2)

Extractia tn Pierderi la calcinare Carbon
Frac- | greutate Continut Extractii Continut Extragili
tiuni % % % % %

v lZv c I Cmed m |Em c I Cmed m Zm

1 3,0{ 3,0 89,7 89,7 9,3| 9,3 89,4! 89,4 10,1/10,1

11 9,0/112,0 86,2| 87,1 26,8| 36,1 85,8, #7,7 29,1| 39,2

111 | 4,0 16,0/ 78,3 84,5 10,8 46,% 77,7 84,4 | 11,7 50,9

v 16,9%15,8/22,9| 67,1 ;65,8 79,5 | 16,0 » 35,9| 62,% £4,0 » 64,6/ 78,9 |17,2 3 38,6/68,1}]

[ v |49 27,8| 53,9 75,0 | 9,1 72,0| 52,1 74,2 | 9,7 77,8}
|

I e

Suma 27,8 75,0 72,0 74,2 17,5

|

dati in etape, care are avantajul de a fi mult mai simpld cuprinzind o
singurd treaptd de micinare intermediard la 0,15 mm, precedatd i
nrmatd de cite 2 reflotdri. La aplicares acestei scheme s-an wbfinut
urméatoarele fractiuni :

Pierderi la calcinare

Fractiunea Ex;;z::l;ti:t eln Con g/inut Ext:;;\c tie
v | Zv c } Cmea m l Xm
1 4,3 4,3 87,1 | 87,1 12,9 | 12,9
11 7,9 12,2 84,0 | 85,1 22,8 | 35,7
III 10,8 23,0 | 75,5 80,6 | 27,9 63,6
v 4,8 18,7 | 27,8 _6'.’3,1 _§_6,0 77,6 | 10,4 42,3 | 74,0
v 3,1 30,9 | 7.8 73,6 4,0 78,0
Suma 30,9 l | 736 78,0

Lucrind dupi diferite sisteme de reflotare, s-a reugit sid se ridics
calitatea concentratelor primare, obfinindu-se fracfiuni cu continuturi
cuprinse intre 89 si 669, carbon, care totalizeazi o extracfie de carbon
de cca 869, avind in veders i prin retratarea in flux continuu industrial
& produselor intermediare cu cea 309, C, este posibil sd se recupereze o
parte din carbonul continut in ele.
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In cazul tratirii cu HF, in laborator solubilizarea s-a ficut pe
probe de citeva grame in creuzet de platind, cu solufie diluatd de HF
in prezentd de H, SO, incilzind amestecul la 100° C.

Pentru indepirtarea fierului si a altor impuritdt{i, produsul obfi-
nut s-a spilat cu apd fierbinte gi solutie de HCl 1:3. S-a solubilizat
practic tot sterilul ajungindu-se la un produs final cu peste 999, C.

Metoda cu Na,CO, a constat din dezagregarea silicatilor din ganga
grafitului prin topire cu Na, CO; §i tratare ulterioard cu HCI pentru
indepdrtarea celorlalte impurititi de Fe, Ca, Mg, etc. sub forma de cloruri
solubile.

In acest sens s-au executat o serie de incerciri la care s-a variat
raportul carbonat de sodiu: concentrat de grafit, de la 0,83: 1, pinid
la 10 : 1, temperatura cuptorului intre 800° g§i 1000° C si durata de la
0,75h la 2 h,

La unele incerciri s-a folosit pentru topire amestec de Na,CO,
8i K, CO;.

Rezultate mai bune s-au obtinut in cazul topirii la 1000° C timp de
2h a amestecului cu raportul carbonat de sodiu : grafit de 1:1, cind in
final grafitul purificat contine 95...979, C.

Metoda de prelucrare cu NaOH a constat in tratarea concentra-
tului de grafit cu solutie de NaOH 1in vederea solubilizirii silicei si alu-
minei existente in cenuga grafitului.

In laborator tratarea alcaling s-a ficut in 2 trepte. La prima
treaptd s-a variat concentratia solufiei de NaOH (259%:-509%,) si
durata tratdrii alcaline (1-2 h) menfinindu-se constante temperatura
de incélzire a amestecului la 250°C si raportul NaOH : cenuse = 2:1.
La treapta a doua, cantitatea de NaOH s-a calculat in functie de cenusa
produsului rezultat dupd prima treaptd de tratare.

Dupi fiecare treaptd de tratare alcalind a urmat tratarea acidd
cu HCl pentru lesierea impuritdtilor care formeazd cloruri solubile
{Fe, Mg, Ca).

Tratarea acidd s-a fdcut la rece cu solufie HCl 1:10 prin agitare
timp de 0,5 h §i la cald cu solutie HCI 1:5 la temperatura de 80-
85°C timp de 1 h.

Dupé prima treapti de tratare chimicid s-au obtinut produse de
grafit cu 95-98,59, C, grafitul mai pur obtinindu-se in cazul in care s-a
plecat de la concentrate de flotatie mai curate (929, C).

In final dupi cele 2 trepte de tratare s-a obtinut grafit purificat
cu peste 999 C.
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Desi incercirile de tratare chimici au avut un caracter informa-
tiv, ele au ardtat cé este posibild obfinerea pe aceastd cale a unor produse
de grafit foarte curate (cu mai mult de 999%,C). Acestea sint echivalente
calitativ cu produse care astizi se importa.

III. CONCLUZII

In continuarea cercetirilor de preparare privind punerea in valoare
a rocilor cu grafit explorate pe valea Oltetului, in anul 1967 s-au execu-
tat cercetdri in fazd laborator cu 2 probe colectate din cele dous strate
principale explorate prin lucridrile din zona Ungurelag-Piscul Boierului.
Probele au avut 369,C respectiv 269, C.

in general, probele medii cercetate, asem#initoare din punct de
vedere mineralogic i al caracterelor specifice grafitului, au fost consti-
tuite din aceleagi fragmente de roci purtétoare de grafit : micagisturi cu
grafit, paragnaise grafitoase i gisturi sericito-cuarto-grafitoase.

Probele au diferit intre ele prin proporfia mai mare sau mai mic#
dintr-un anumit tip de rocd (in proba din stratul 1 predomin# micagistu-
rile pe cind in proba din stratul 2 paragnaisele gi sisturile grafitoase) cit
§i prin confinutul de carbon.

Cercetirile de preparare s-au executat dupid diferite scheme tehno-
logice cuprinzind flotéri si reflotdri combinate cu remécindri intermediare.

Cercetirile au aritat cd la flotatia primari se pot obfine concen-
trate cu confinuturi medii de 58...599%, PC corespunzind unor extractii
(calculate pe bazd de pierderi la calcinare) de 94...959%, pentru proba
din stratul 1 si de 899, pentru proba din stratul 2 i unor extractii in
greutate de cca 64% si respectiv 449,. Sterilele separate au mai pufin
de 6% PC (1...29% C).

Prin reflotare combinatd cu remicinare gi clasare selectivi, s-au
putut obfine concentrate finale cu calit#fi sensibil imbuniti{ite, aga cum
se vede in tabelele nr. 12 i 13 in care se dau principalele rezultate ale
reflotirilor inclusiv extractiile corespunzitoare.

Se vede ci pentru ambele probe s-au putut obtine fractiuni cu
confinuturi diferite, cele mai bune ajungind in cazul probei din stratul
1 la 929 C si in cazul probei din stratul 2 la 899, C.

Prin cumularea potrivitd a diferitelor fracfiuni in funcfie de cererile
consumatorilor, se pot obfine produse cu confinuturi variate incepind
de la 62-659,C care satisfac calitativ diferitele cereri.

In tabelul 12 si 13 nu s-au luat in considerare §i produsele inter-
mediare.

9 -0, 178
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Daci se iau in considerare gi aceste produse cu 25-309,C care
intr-un flux continuu industrial se reintroduec in circuit recuperindu-se
o parte din grafitul pe care il contin, se poate aprecia cd extractiile de
carbon totale in produsele comercializabile vor ajunge la cca 909,.

Incercirile orientative de indepirtare a silicei din concentratele
obtinute la flotatie, prin tratarea chimici cu HF sau solutie de NaOH,
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au ardtat posibilitatea obtinerii pe aceastd cale a unor produse de grafit
foarte curate (cu mai mult de 999%,C). Acestea sint echivalente cu pro-
duse care astdzi se importi.

In comparatie cu indicii obfinuti in prezent la instalafia indus-
triald de flotatie Baia de Fier care produce un singur fel de concentrate
cu cca 709, PC, extractiile fiind de cca 809, rezultd cd indicii tehnolo-
gici care se obfin in cazul probelor din zona Ungurelag sint sensibil
superiori.

Pe baza cercetiirilor experimentale §i a rezultatelor obfinute s-a
propus o sechemd a fluxului tehnologic dupéd care se vor putea prelucra
rocile cu grafit din zona Ungurelag, obtinindu-se dup necesitéti, concen-
trate de diferite calititi. Ea cuprinde flotatia primard dupd o mécinare
initiald a materialului la 0,25 mm sau 0,5 mm, urmatd de reflotéri
combinate cu remicindri intermediare.

Prinecipial aceastd schemi nu se deosebegte de schema propusid pe
baza cercetdrilor executate anterior pe alte sorturi de grafit din regiunea
Polovragi, aridtind cd este posibild prelucrarea rocilor grafitoase din zona
Ungurelag dupd aceeagi tehnologie.
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RECHERCHES TECHNOLOGIQUES POUR LA DETERMINATION
DES POSSTBILITES DE VALORISATION DES ROCHES A GRA-
PHITE DE LA ZONE UNGURELAS-POLOVRAGI

(Résumé)

Dans le cadre des recherches de préparation sur la mise en valeur des roches a graphite,
explorées en 1967 dans la vallée de I’Oltet, on a executé des recherches (phase de laboratoire)
sur 2 échantillons. Ces échantillons ont été prélevés des deux couches principales explorées
par les travaux de la zone Ungurelas-Piscul Boierului. Ils ont eu une teneur en Cde 36 %,
respectivement 26 %.
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Les échantillons moyens étudiés, semblables du point de vue minéralogique et des carac-
téres spécifiques au graphite, ont été généralement constitués de mémes fragments de roches
graphiteuses : micaschistes & graphite, paragneiss graphiteux ct schistes sériciteux-quartzeux-
graphiteux.

Les échantillons ont été différents par 1a proportion plus grande ou plus petite d’un cer-
tain type de roche (dans I’échantillon de la premiére couche se sont les micaschistes qui pré-
dominent pendant que dans I’échantillon de la seconde couche c’est aux paragneiss et aux schis-
tes graphiteux de jouer le principal réle) ainsi que par la teneur c¢n carbone.

Les recherches de préparation ont été executées suivant de divers schémas technolo-
giques, comprenant des flottations et des réflottations combinées avec des rebroyages intermé-
diaires.

Les recherches ont démontré que pendant la flottation primaire, on pouvait obtenir
des concentrés avec des teneurs moyennes de 58 6u 599% CP (pertes & la calcination) cores-
pondantes & des récupérations (calculées en tenant compte des pertes & la calcination) de 94
ou 95% pour I’échantillon de la premiére couche et de 899% pour I’échantillon de 1a seconde
couche et aussi & des récupérations en poids d’environ 649 et respectivement de 449, Les
stériles contiennent moins que 6% PC (1 ou 2% Q).

La qualité des concentrés a été améliorée par des reflottations combinées avec des
rebroyages, en obtenant des fractions A diverses qualités, caractéristiques par des teneurs
comprises entre 65 et 929 C, avec des récupérations de carbone correspondantes de 80 4 85%,.

Pour tous les deux échantillons, on a pu obtenir des fractions & teneurs différentes, les
meilleures étant de 929 C pour la premigre couche et de 899% C pour la seconde couche.

Par le cumule adéquat des différentes fractions, on peut obtenir des produits a teneurs
vaiiées (de 62 4 659 C) qui satisfassent les demandes des consomateurs.

Si I'on prends aussi en considération les produits intermédiaires 4 25 jusqu’a 309% C
qui dans un flux industriel continu sont introduits de nouveau dans le circuit, en récupérant
une partie du graphite qu’ils contiennent, on peut apprécier que les récupérations totales de
carbone dans les produits destinés 4 é&tre commercialisés arriverons a environ 90 %,.

Les essais orientatifs faits pour séparer la silice des concentrés obtenus par la flottation,
par le traitement chimique avec de HF ou avec solution de NaOH, ont montré la possibilité
d’obtenir par ce moyen de trés purs produits de graphite (avec plus de 999% C). Ceux-ci
sont équivalents aux certains produits, importés & présent.

11 résulte de la comparaison avec les indices obtenus & présent & I'installation de flotta-
tion Baia de Fier qui produit un seul type de concentrés d’environ 709% PC, les récupéra-
tions étant d’environ 809%, que les indices technologiques que I’on obtient dans le cas des échan-
tillons de la zone Ungurelag sont sensiblement supérieurs.

Conformément aux recherches expérimentales et aux résultats obtenus, on a proposé
un schéma du flux technologique selon lequel on pourra préparer les roches A graphite de la
zone Ungurelag en obtenant, selon les nécessités, des concentrés de diverses qualités. Ce schéma
comprend la flottation primaire aprés un broyage initial du matériel a 0,25 mm ou 0,5 mm,
suivie de reflottations combinées avec de rebroyages intermédiaires.

Ce schéma ne différe pas principialement du schéma proposé conformément aux recher-
ches executées antérieurement sur d’autres graphites de la région Polovragi; il démontre que
la préparation des roches graphiteuses de la zone Ungurelag est possible selon la méme technologie
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' CERCETARI PRIVIND PREPARAREA MINEREULUI
DE LA SASCA MONTANA (PUTUL 8 MAI STINAPARI)!

DE
CORNELIU PANDELESCU, MARIA DUMITRESCU, MARIA BORCEA?

Abstraet

Research Concerning the Beneficiation of the SascaMon-
tana Ore (8 Mai-Sttnadpari Well), The possibilities to turn to account, from
the technological standpoint, the ore proceeding from the district of the 8 Mai — Sttnipari
well within the Sasca Montana ore deposit, have been followed up ; it includes ; 2.004—2.1 per
cent Cu, 35 per cent S, 38.4 per cent Fe, 17.2 per cent SiO,, 7 per cent CaO. The ore
studied includes 60—65 per cent pyrite, whereas the content in copper is particularly supplied
by oxide copper-bearing minerals and, to a lesser extern, by copper sulphides. By means of
collective flotation pyrite — copper-bearing sulphurous minerals followed by the flotation
of oxide copper-bearing minerals, one may obtain a collective concentrate representing 72—75
per cent of the total amount of the material including 44 per cent S and 2—2.2 per cent Cu,
and a copper concentrate with about 15 per cent Cu representing 2.9 per cent of the whole
amount of material. Copper of the collective concentrate may be recovered by leaching with
a sulphur acid solution (5 per cent) of ashes resulted from roasting for the recovery of sulph.
By apllying this schema a total recovery of copper amounting to about 80 per cent is reached.
Applying the hydrometallurgical treatment to crude ore — subsequently to the roasting for
recovery of sulphur—approximately 95 per cent of copperincluded in the ore may be recovered.

in anul 1966 au fost executate cercetdri privind valorificarea mine-
reului cuprifer de la Sasca Montani ® asupra unei probe alcftuitd prin
comasarea probelor martor din sondajele de pe platoul Stin#pari-Sasca
Montani. Aceastd probd a prezentat interes pentru continutul de Cu (1,2 %),
continutul de piritd fiind redus (circa 69,). Cercetirile efectuate au ari-
tat ci prin flotatie se pot obtine concentrate cuprifere, valorificabile

1 Sustinuti In sedinta de comuniciri stiintifice a Institutului Geologic din 24 aprilie 1968.

2 Institutul Geologic, Sos. Kiseleff 35, Bucuresti.

3 1. Slabu. Raport geologic asupra lucrdrilor de explordri de la Sasca Montani,
sectorul Cirbunari-Stinpari. 1964-1966. Arh. IGEX.
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metalurgic, cu continuturi de 14-229, Cu (functie de numirul de reflo-
tdri) g§i extractii de metal de 80-83,59%,.

In anul 1967 s-au executat cercet#iri de preparare asupra unei probe
de la Sasca Montani colectatd din zicimintul ,,put 8 mai-Stindpari”.

Dupi datele IGEX 4 mineralizatia de la puful 8 mai este locali-
zutd la contactul banatitelor cu calcarele cristaline g§i se prezint# sub
forma unor benzi de minereu compact (lentile sau filoane) cu pirits,
calcopiritd, pirotind, magnetit, bornit, calcozind §i rareori cuprit.

A) OBSERVATII MINERALOGICE

Observatii preliminare, macroscopice §i microscopice asupra
probei tehnologice, au permis deosebirea urméitoarelor trei sorturi de:
minereu, funcfie de compozifia mineralogici :

Sortul de minereu piritos compact care cuprinde piritd de granu-
lafie sub 1 mm in cantitate foarte ridicatd (60—709,) si o proporfie
redusd de material cuprifer de oxidatie, intim asociat cu pirita; ganga,
sub formi de fisuri inguste sau ochiuri foarte mici de silice, este prezenté.
in cantitate micé.

Sortul de minereu cu pirit4 cuprifers, aleituit din piritd (40 —60%)
cu o granulafie mai dezvoltats, cimentatd cu material cuprifer de oxi-
datie; ganga, prezentd in proporfie mai ridicatd decit la sortul prece-
dent, este constituitd din silice, caleit gi relicte din roca gazd# — calca-
rele cristaline.

Sortul de minereu de cupru cuprinde minerale cuprifere de oxidafie:
§i piritd (30-409%,) ; pirita apare subformi de granule mari, sparte, fisurate
§i cimentate cu minerale secundare de cupru. Acestea din urmsi se prezinti.
ca o masd negru violacee, compactd, cu o duritate medie §i spirturd

TABELUL 1

Rezultatele delermindrilor canlilalive §i analizelor chimice ale
sorlurilor de minereu

So;iui Gm: no ey Cont‘i;:uturi R:%E;ti-
minereu % n = S %
I 46 1,38 31,36 | 39,64 25,8
1I 34 2,45 36,83 31,50 33,5
111 20 5,07 38,01 18,20 40,7

4 0p. cil., pct. 3.
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agchioasd ; ele formeazd cuiburi cu diametrul de cifiva ecm, sau pétrund
pe fisurile din piritd. Ganga, constituitd din silice, calcit secundar sgi
resturi din roca inconjuritoare, apare in cantitate mai mare decit
in celelalte sorturi. :

Se observd cd sortul de minereu piritos reprezinti cea mai mare
cantitate din proba cercetatd, in timp ce cea mai mare parte din cupru
este datd de sortul de mineren cu minerale cuprifere de oxidatie, care
participd cu numai 20 de procente la alcituirea probei.

Analiza chimici generald executatd asupra unei probe medii luatd
din proba tehnologicd a indicat urmétoarele confinuturi :

% %
Si0, 17,24 Mg 0,75
Fe 38,47 S 35,05
ALO, lips& Mo 0,005
TiO, urme P,0; 0,18
Mn 1,88 Cu 2,04
Ca0 7,00 P.c. 24,15

Dupé cum s-a aritat, caracterul mineralogic determinant al probe:
este prezenfa in cantitate foarte ridicatd a piritei care apare sub doud.
forme : in granule fine ce nu depégesc 1 mm O gi in cristale dezvoltate
care ajung pind la 10 mm @, ins# intotdeauna sparte, fisurate §i lami-
nate.

in afary de pirit4 s-a putut identifica sub microscop si prezenta
urmétoarelor minerale : magnetit, minerale cuprifere secundare (cuprit,
calcozind, covelind, bornit, cupru nativ, carbonati de cupru), calcopirits,
marcasitd g§i oxizi de fier (limonit, hematit); ganga este constituitd din
gilice, calcit gi relicte din roca gazdd (calcare cristaline, scarne). Deter-
mindrile efectuate au permis stabilirea urméitoarei compozifii minera-
logice medii :

Piritd (Fe 8,) 60-659, Marcasitd (Fe, S,) sub 19,
8uprit (0:.20)- l—i‘;? Malahit Cug (CO,) (OH), ,, 1%
b ot o Azurit Cu, (CO,), (OH), 1¢
MBEnstit (e O =g Oxizi de fai:,r S i °

Calcopirité (Cu Fe 8,) . ) .
Calcozind (Cu, S) (limonit, hematit) 1-29,
Coveling (Cu S) sub 19, Silice, calcit secundar cca 159,

Bornit (Cug Fe S,) Calcare crsitalie, scarne w ABYL
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a) Descrierea mineralelor

Pirita este mineralul metalic predominant al mineralizatiei. For-
meazi cristale mici de 0,03-1 mm, individualizate, dar cu coroziuni intense
{PL I, fig. 1) si cristale mari de 2-10 mm sparte, brecifiate §i cimentate
cu gangd §i mai pufin cu material cuprifer de oxidatie (pl. I, fig. 2).

Asociatia piritd-gangi este intilnitdi in mod obignuit;
fiind in prezenfa unei mineralizatii de impregnatie, ganga constituie
cimentul care leagéi granulele mineralelor metalice acestea fiind in mic#
misuré asociate intre ele. Pirita mai prezintd §i numeroase incluziuni §i
coroziuni avansate produse de mineralele de gangi.

Asociatia pirité-calcopiritéd. Granulele foarte rare,
marunte §i neregulate de calcopiritd sint incluse intotdeauna in pirita.

Asociatia piritd-magnetit este prezentd la dimensiuni
de 0,01-0,3 mm, pirita fiind insinuatd in cristalele de magnetit, pe
fisuri foarte reduse sau bordeazd cristalele de magnetit.

Asociatia piritd-cuprit se intilnegte mai rar deoarece
plajele cu minerale cuprifere de oxidafie sint prinse de obicei in gangi.
Cuprit in granule de 0,01—0,3 mm se observd uneori pe fisurile ce
stribat pirita.

Asociatia piritd-cupru nativ este sporadicd, lame-
lele de cupru fiind in mare majoritate prinse in plajele de cuprit.

Asociatia piritd-calcozinid, piritd-covelini,
piritd-bornit sint asociatii cu totul subordonate, fiind vorba de
minerale prezente in proportii foarte reduse.

Asociatia piritd-marcasitd se observdi uneori, mar-
casita fiind formatd pe seama piritei (pl. I, fig. 3).

Cupritul este principalul mineral de cupru identificat in prob#;
fiind dispersat in masa de gangi cenugie, este greu de identificat macro-
scopic. Cind apare o concentratie mai mare de cuprit, se observi o
culoare cenugiu-violacee-neagri pentru zone reduse, compacte, cu luciu
mat, prinse intr-o masd de piritd sparts, brecifiati.

Microscopic apar plaje neregulate, uneori dendriforme, cu dimen-
siuni foarte variate, de la 3-4 mm @ la 0,01-0,03 mm, mai frecvent
0,2-0,8 mm, care cuprind aproape intotdeauna lamele de cupru nativ
in zona centrali.

Asociatia cuprit-cupru nativ este frecventd si
foarte avansatd; aproape tot cuprul din prob# este prins in cuprit;
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lamelele de cupru ajung pind la 0,01 mm si au forme foarte neregulate,
fiind intim legate de cuprit (pl. I, fig. 4; pl. II, fig. 1).

Asociafia cuprit-gangéi este obisnuitd dar nu si avan-
satd. Cupritul apare in cea mai mare parte in gang#, insd plajele de
cuprit au in genere dimensiuni mari. Granulele mirunte ajung pind la
0,03 mm gi se gisesc in proportie redusi.

Asociafia cuprit-magnetit apare uneori, cind se
observd pe fisurile din magnetitd granule de cuprit de 0,02-0,03 mm.

Asociafia cuprit-calcozinid se observd rareori cind
plaje mirunte (0,01-0,05 mm) si neregulate de calcozind sint prinse in
cuprit (pl. II, fig. 2).

Asociafia cuprit-bornit, cuprit-covelini,
cuprit-malahit, azurit sint asociatii foarte rar intilnite.

Asociatia cuprit-calcopiritié. In jurul cristalelor
sporadice de calcopiritd se observd uneori pelicule fine de cuprit.

Cupru mativ apare sub forma unor lamele plasate in interiorul
plajelor de cuprit. Se prezinti cu un habitus foarte neregulat, ajungind
uneori pind la forme scheletice cu prelungiri filamentare ce se efileazi pe
fisurile fine din masa cupritului. Dimensiunile obignuite sint cuprinse
intre 0,05-0,3 mm, rareori atingind 1 mm @. Puncte sau filamente fine
ajungind la 0,01 mm, apar relativ frecvent in plajele de cuprit.

Asociatia cupru-gangi este foarte rar intilnitd.

Asociatia cupru-calcozind, cupru-coveliné
este o asociafie sporadicdi. Foarte rar in jurul unor lamele de cupruse
observi pelicule de calcozind (pl.II, fig. 3).

Magnetitul a fost identificat in citeva puncte ca aglomeriri de
granule neregulate, intrepitrunse, cu multe cripdturi §i incluziuni
mirunte de gangi.

Formeazi cuiburi de 0,5-2 em cu cristale de 0,03—3 mm @.

Asociatia magnetit-gangid este intilnitd intr-o m%-
sur# redusid deoarece rimine liberd o micd parte din suprafafa cristalelor
de magnetit neocupatd de piritd sau cuprit.

Calcozina, covelina, bornitul sint minerale secundare de cupru ce
apar in cantitate foarte redusd. S-au observat rareori granule foarte
m#runte in gangi, in interiorul plajelor de cuprit §i sporadic asociate
cu calcopiriti. Dimensiunile lor sint cuprinse intre 0,006-0,05 mm,
foarte rar 0,1 mm.
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Calcopirita este singurul mineral primar de cupru. Apare cu totul
sporadic sub forma unor granule neregulate de 0,02-0,2 mm @ incluse
in pirité.

Marcasita formeazd cuiburi rare cu cristale aciculare in gangd sau in
masa piritei. Este de naturd supergend formatd pe seama piritei §i are
dimensiuni cuprinse intre 0,05-0,3 mm lungime 0,01-0,1 mm lifime.

Malahitul §i azuritul apar ca pojghite superficiale, foarte rar cuicuri
mici de cristale fibroase de 1-1,5 mm lungime cu luciu métésos §i struc-
turd radiard (malahitul) sau cristale prismatice gi sticloase (azuritul).
Microscopic se observd plaje foarte fine, ce nu depédsesc 0,01 mm, pe
fisurile ce stribat materialul sortului III de minereu cuprifer, aceste
minerale fiind formate g¢i in timpul actual.

Ouwizii de fier — limonitul §i hematitul apar ca pulberi brun-gilbui
sau rogcate in golurile §i in cripdturile rocii, in special in sortul III
de minereu cuprifer.

Silicea reprezinti mineralul de gangi predominant. Apare in
genere sub form# de cuar{ in cristale neregulate de 0,03-0,02 mm, sau
ca silice criptocristalind (calcedonie). Silicea prezentd in rocd este de
naturd hidrotermald ; ea s-a format o dati cu mineralele metalice pri-
mare §i constituie liantul acestor minerale.

Calcitul secundar apare intr-o proportie redusi fatd ae silice,
formind ochiuri sau p#trunzind pe fisuri fine §i se prezintd in stare
criptocristaling, foarte rar in cristale mdarunte.

Calcarele cristaline §i mai putin scarnele reprezintd roca gazds
pentru mineralizatia cupriferd din acest sector. Macroscopic se disting
cu greu in probé aceste roci; microscopic, din cauza intensei impregniri
cu minerale metalice primare g§i secundare, precum §i cu mineralele
secundare de gangi, se observd numai ochiuri mici dar frecvente din
aceste roci transformate hidrotermal.

b) Concluzii privind mineralizatia cupriferi

Spre deosebire de restul zicimintului de la Sasca Montan#, unde
cuprul apare Jegat de mineralele primare, respectiv de calcopirité, genetic
mineralizatia fiind formaté pe cale metasomatic-pneumatoliticd gi prin
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depuneri hidrotermale ® in sectorul &tin#pari-putul 8 mai sintem in
prezenta unei zone de oxidatie in care parageneza cupriferd este consti-
tuitd din cuprit gi cupru nativ, foarte putin din sulfuri de cupru secundar=
(calcozind, covelind) gi carbonati de cupru.

Caracteristic pentru acest sector este participarea masivd a piritei.

Procesul de formare a mineralelor secundare de cupru este un proces
evolutiv aritat de felul de prezentare al principalelor minerale cuprifere
din probi : plajele de cuprit cu conture neregulate cuprind intotdeauns,
pe fisurile din zona centrald, cristale de cupru nativ cu forme diferite, e
la puncte gi filamente foarte fine, 1a dendride, apoi lamele mai dezvoltats,
cu virfuri ascutite gi prelungite. Aceastd situatie ilustreazd foarte bine
formarea cuprului nativ din cuprit, printr-un proces de reducere a oxidultii
de cupru:

Cu,0+2 Fe SO,+H,S0, = 2Cu+Fe,(80,),+H,0

Cupritul presupunem ci s-a format anterior, prin oxidarea sulfu-
rilor de cupru din zona de cimentatie (calcozins, covelind, bornit), fapt
ilustrat insd, intr-o misurd mai micé (rareori se observi cristale de calco-
zind ca relicte in plajele de cuprit), deoarece aproape intreaga cantitats
de sulfit a fost transformatd in cuprit.

In concluzie acest zicimint este datorat reglirii potentialului de
oxido-reducere si cimpul siu de stabilitatese situeazdin zona de oxidatis,
la limita acesteia cu zona de cimentatie. Conditiile de formare a minera-
lelor cuprifere de oxidatfie, prezenta abundenti a piritei §i ganga calca-
roasd sint indeplinite in cazul de fa{i.

In urma procesului prezentat mai sus, s-a ajuns la imbogitirea z-
cimintului din acest sector in minerale secundare de cupru, ceea ce i
permis separarea unui sort de minereu cuprifer din proba tehnologicé, cu
un continut in Cu de 5,079,

B) CERCETARI DE PREPARARE

Tinind seama de caracterul mineralogic al probei, s-a studiat posi-
bilitatea valorificiirii tehnologice a minereului dupi una din schemele pri:-
zentate in continuare. Astfel, s-a cercetat mai intii posibilitatea obtinerii
prin flotatie a unor concentrate separate de minerale de Cu si de piriti
(fig. 1) ; rezultatele obtinute pe aceastil linie au fost slabe. In continuare
s-a experimentat posibilitatea separirii prin flotatie mai intii a unui

5 Angela Rafalet. Studii petrografice asupra zicimintului de la Sasca Montanh,
1962—1966. Arh. IGP.
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concentrat colectiv de piritd 4+ minerale sulfuroase de cupru — din care
sé se separe cuprul prin tratare hidrometalurgici — gi apoi a unui concen-
trat de minerale oxidice de cupru (fig. 2). Deoarece nici rezultatele obtinute
pe aceastd linie nu au fost muljumitoare, s-a experimentat tratarea hidro-
metalurgicd a minereului dupd o prealabild prijire desulfuranti (fig. 3).

a) Experimentiri de- flotatie

Prezenta unei cantitd{i ridicate de piritd ca §i a mineralelor cupri-
fere de oxidatie a ficut ca flotatia diferentiald a mineralelor de cupru fati
de piritd si fie dificild, practic nerealizabild.

La experimentirile de flotatie diferentiald efectuate in prima etapa
s-au variat o serie de parametri ca : finetea de micinare, reactivii colec-
tori, depresantii, pH-ul etc. Pentru depresarea piritei s-a utilizat indeo-
sebi varul 3000-7000 g/t ; la unele experimentdri au fost utilizate de ase-
menea §i cantitdfi reduse de cianurd de sodiu (60-100 g/t). Ca depresant
pentru gangid s-a folosit silicat de sodiu (1000-2000 g/t). Colectorii expe-
rimentafi au fost ; xantat etilic de potasiu, xantat izobufilic de sodiu,
amestec TT, aerofloat 15, aerofloat 25, care au fost addugati in celuld,
in diferite cantitditi §i uneori in combinatii diferite (xantat etilic in combi-
natie cu xantat izobutilic, xantat izobutilic in combinatie cu aerofloati
etc). Pentru activarea mineralelor de cupru s-a utilizat la unele experi-
mentéri sulfat de cupru (600-1000 g/t). Ca spumant s-a folosit flotanolut
Hoechst.

Experimentirile astfel efectuate, cu minereu mécinat la diferite grade
de finete (cuprinse intre 0,25 gi 0,06 mm), au dus la rezultate total nesatis-
ficdtoare nereusindu-se realizarea unei separiri selective a mineralelor
de cupru fati de piritd; desi s-au folosit cantitéti mari de var (pind la
7 kg/t) pentru depresarea piritei, totusi aceasta a continuat si floteze in
cantitate destul de mare. Tinind seama de faptul ci parte din mineralele
cuprifere prezente in probid sint minerale de oxidatie, s-au efectuat §i
experimentdri de flotajie cu o prealabild sulfurare a mineralelor
oxidice. In acest scop s-a utilizat sulfuri de Na, in diferite cantitai
(500-4000 g/t) care s-a addugat in tulbureald fie la inceputul flotatfiei, fie
dupi flotapia sulfurilor de cupru.

Ceilalti reactivi utilizai au fost cei mentionati anterior.

Nici aceste experimentiri nu au dus la obtinerea de rezultate satis-
ficitoare, atit in ceea ce privegte separarea selectivd a mineralelor de cupru
fatd de piritd, cit §i in ceea ce privegte realizarea unor pierderi de cupru
cit mai reduse in steril.
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Deoarece experimentirile de flotatie diferenfiali au ardtat ci nu
este posibild realizarea unei separiri selective intre piritd §i mineralele
de cupru, au fost executate in continuare experimentdri de flotafie la
care s-a urmirit obfinerea mai intii a unui concentrat colectiv de piritd
§i minerale sulfuroase de cupru—din care si se recupereze cuprul pe cale
hidrometalurgici — gi apoi, dupd o prealabild sulfurare, a unui concen-
trat de minerale oxidice de cupru, tratabil pirometalurgic. Flotatia colec-
tivd a putut fi realizatd in conditii bune cu etil xantat de potasiu (250
g/t) i flotanol Hoechst (100 g/t) ; ca depresant pentru gangi s-a utilizat
silicat de sodiu (2500 g/t). Flotatia mineralelor oxidice de cupra s-a rea-
lizat dupi prealabila sulfurare cu sulfuri de sodiu (4000 g/t). In scopul
obtinerii unor indici optimi la aceastd flotatie, s-au efectuat experimentéiri
la care s-au variat principalii parametri: finetea de micinare, felul i
consumul de colector. Astfel, s-au incercat urmétorii colectori: xantat
etilic de potasiu, xantat amilic de potasiu, amestec TT, aerofloat 15,

TABELUL 1
Rezullatele flolafiei funcfie de gradul de mdcinare al minereului
Grad de Eix"actia Continuturi Extractii de metal
micinare Produse ntgl:;u- % %
= % cu | s Cu S
Conc. colectiv 74,4 2,20 44,45 65,6 93,81
Conc. cupru 5,4 9,58 19,89 20,8 3,05
0,15 Steril 20,2 1,68 5,48 13,6 3,14
Alimentare 100,0 2,40 35,26 100,0 100,00
Conc. colectiv 79,00 2,15 40,42 - 76,8 95,66
0,09 Conc. cupru 2,1 7,96 19,35 - 7,4 0,57
Steril 18,9 1,83 6,63 15,8 3,77
Alimentare 100,0 2,30 33,41 100,0 100,00
Conc. colectiv 76,5 2,49 41,03 77,6 92,12
0,06 Conc. cupru 3,2 6,83 15,12 8,9 1,42
Steril 20,3 1,64 10,84 13,5 6,46
Alimentare 100,0 2,40 34,07 100,0 100,00
Co:u}i;ii de lucru : la flot. mineralelor oxidice de cupru:
macinare . . . . . var 2500 g/t (pH: 8,5)
dllu{.{a_ (L/S):3,51 sulfurd de sodiu: 4000 gt
reactivi . amestec TT 425 gjt
lz} flot. colectiva : timp conditionare : 15 min
silicat de sodiu: 2500 g/t timp flotatie : 2 min
xantut etilic de potasiu: 250 gjt
flotanol Hoechst: 100 g/t
timp de conditionare : 45 min
timp flotatic : 11 min
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de circa 65%. In continuare, dupi sulfurare cu sulfuri de sodiu , folosind
drept colector amestec TT (425 g/t), care a dat rezultatele cele mai bune,
se poate obtine un concentrat de minerale oxidice de cupru cu circa 9,5%,
Cu ; extractia in greutate a acestui concentrat este de 5,4 %, iar extractia de
cupru de 20,8% ; sterilul rdmas mai contine 1,689, Cu, pierderile de
cupru fiind de 13,69%.

Cuprul din concentratul colectiv va putea fi recuperat, aga cum se va
arita mai departe, prin tratarea hidrometalurgici a cenugilor rezultate
de la prijirea pentru recuperarea sulfului.

In scopul imbunititirii calitdtii concentratului de cupru obtinut,
s-au executat mai multe experimentiri de reflotare a acestuia ; rezultatele
cele mai bune (tab. 3) s-au ob{inut prin reflotarea de dous ori a concen-
tratului primar.

TABELUL 3

Rezullalele flotajiei primare urmald de reflotare

Produse

Extractia In greutate
%

Continut de Cu
% .

Extractia de Cu
%

Conc. colectiv 72,28 2,06 63,00
Conc. Cu 2,94 15,33 18,95
Prod. intermed. 2,56 5,02 5,15
Steril 22,22 1,37 12,90
Alimentare 100,00 2,37 100,00

Conditii de lucru la reflotare
Silicat de sodiu 700 g/t de conc. primar

Timp conditionare 5 min
Timp flotatie 6 min
pH 8,5

Observiin ci in final, prin reflotarea de doud ori a concentratului
primar, se obtine un concentrat de cupru cu circa 159, Cu — tratabil
pirometalurgic — care reprezintd 2,9%, din intregul material.

Luind in considerare §i cuprul din concentratul colectiv — recupera-
bil hidrometalurgic — extractia totald de cupru realizatd este de 83-859,.

b) Experimentiri privind recuperarea hidrometalurgici a cuprului

Deoarece — aga cum au arital experimentirile efectuate — prin
aplicarea flotatiei nu se poate realiza decit parfial recuperarea cuprului
din minereul studiat, s-a cercetat posibilitatea recuperirii lui pe cale hi-
drometalurgici.
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Prin cementare pe pulbere de fier s-a putut recupera practic in-
treaga cantitate de cupru din solufie (solutia finald a avut 0,019, Cu).
in continuare — in conditiile stabilite ca optime mai sus — s-a
executat o incercare cu concentrat colectiv. Rezultatele sint prezentate
tn tabelul 5.
TABELUL 5

Rezultatele tratdrii hidrometalurgice a concenlratului colectiv

Greutatea

Continut Recuperarea
Produse Raportatd la | p 0 4t 1af de Cu, de Cu,

f;:&l;f:ﬂp es l;g;;s conc. colectiv % %

Prdjire desulfurantd

Concentrat colectiv 100 100 1,90 100

Cenugi desulfurati 93 93 2,28 100
Solubilizare

Cenu§i desulfuratd 100 93 2,08* 100

Reziduu 75 69,8 0,1 3,4

Cupru In solutie 2,01+ 96,6

*) Recalculat pe baza cuprului din solutie si reziduu
**) Cupru In g provenit din 100 g material solid

Se constatd cd in conditiile aplicate, peste 969, din cuprul aflat
in cenugd trece in solufie. Prin cementare pe pulbere de fier, tot cuprul
din solutie a putut fi practic recuperat (solufia finald a avut urme de Cu).

Experimentirile efectuate au aritat deci cd prin pr#jire desulfu-
rantd urmats de legiere cu solutie de 59, acid sulfuric se poate recupera
peste 959%, din cuprul aflat in minereul brut sau concentratul colectiv.

C) CONCLUZII

Studiul efectuat a urmdrit stabilirea posibilitdfilor de valorificare
tehnologicd a minereului de la Sasca Montan#, sectorul ,,puf 8 mai-
Stindpari”.

Analiza chimici generali a probei cercetate a indicat urmitoarele
continuturi mai importante: 2,04-2,19%, Cu; 35,05% S; 38,47% Fe;
17,24% 8iO,; 7,09% CaO.

Caracterul mineralogic determinant al probei este prezenta in can-
titate foarte ridicatd a piritei (60—709%,), precum i faptul c# confinutul
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efectuate de ICEMIN mai multe studii de preparare asupra acestui mine-
req, in scopul obtinerii unor concentrate de calitate corespunzitoars, in-
deoeahi pentru siderurgie.

Btudiile efectuate neducind insi la obfinerea unor rezultate satis-
fdcfitosre, ICEMIN a studiat posibilitatea preparirii acestui minereu pe
cle chimicd ; pornind de la un minereu recoltat din zicimintul respectiv,
en cirea 239, Mn si aplicind procedeul de tratare cu acid sulfuric gi pirité
-2 putnt obtine un concentrat cu circa 559, Mn, extractia de Mn fiind de
818219 4. Deoarece concentratul obtinut revine la un pret ridicat, folo-
girea acestul procedeu la fabricarea feromanganului nu este acceptatéd
din punet de vedere economic ; se pare insd ci poate fi folosit economic la
obfinersa piroluzitei pentru baterii electrice, precum gi a sulfatului de Mn.

B) PREZENTAREA PROBEI

In vederea studierii posibilitdtilor de valorificare a zicimintului
manganifer de la Dadu, s-a studiat sub aspectul tehnologiei preparirii .
o probd de minereu din acest zicimint.

Zicimintul manganifer de la Dadu se incadreazd in zona mimerali-
zatiei de la Cirlibaba-Iacobeni gi prezintd caracterele generale mineralo-
gice §i genetice ale acestei zone.

Rocile ce g#zduiesc mineralizatia de mangan din cristalinul Viii
Bistritei, respectiv din zona Muntelui Dadu, sint reprezentate prin gisturi
cristaline mezo- §i epimetamorfice : gisturi cuartitice micacee, gisturi cuar-
titice feldspatice, sisturi micacee grafitoase, gisturi calcaroase cuartitice,
cuartite grafitoase si cuarfite manganifere (Ianoviei et al, 1966).

Mineralizatia manganifers este constituitd din impregnatii masive
de minerale primare (silicati de mangan) gi minerale secundare (oxizi de
mangan §i fier §i carbonafi de mangan) si se prezintd sub forma a dond
lentile, concordante in formatfiunile cristaline sus mentionate. Acests
lentile sint flancate gi uneori intrerupte de orizontul cuarfitelor manga-
nifere, roci ce au fost incluse in partea utild a zdcimintului, fiind mai mult
sau mai putin impregnate cu oxizi de mangan 5.

Proba care a stat la baza cercetdirilor de preparare a fost colectats
din materialul rezultat din lucririle care au interceptat gi traversat zdcid-
mintul de mangan excluzindu-se zonele sirace, zone ce intr-o viitoare

4 0op. cit., pct 3
5 Silvia Iliescu Raport privind documentarea petrografica a zicamintului de Mn.
de la Dadu-Cirlibaba* 1964. Arh Com. Stat Geol. Bucuresti.
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in z#cimintele manganifere din lumea intreag# se observi deseori
formarea piroluzitului pe seama hidroxizilor de mangan (manganitul, psilo-
melanul ete.) prin pierderea moleculelor de apd (Ramdohr, 1960).
In zicimintul de la Dadu-Cirlibaba avem aceasty situatie de pseudomor-
fozare a plajelor de psilomelan de cétre piroluzit ; acesta din urms apare
sub forma granulelor disperse sau ca agrgeate reniforme reprezentind di-
ferite stadii de formare a piroluzitului din psilomelan (pl. I, fig. 2).

Asociatia oxizi de mangan-oxizi de fier
este avansatd si frecventd (pl.I, fig. 4). Aceste dous grupe de minerale
apar deseori sub formi de plaje intrepitrunse, granule incluse unele in
celelalte sau benzi fine alterne, ondulate si contorsionate impreuni,
fapt ce demonstreazi depunerea concomitentd a oxizilor de mangan, cu
hematitul si limonitul. Asociatia ajunge pini la dimensiuni de 0,015 mm.
O cantitate redusd de piroluzit sau psilomelan este asociaty cu oligistul.

Asociatia oxizi de mangan-cuart este de asemenea
frecventd si inaintatd (pl. I, fig. 3). Sillcea secundari s-a insinuat foarte
intim in plajele criptocristaline ale oxizilor de mangan, ajungind pind la
dimensiuni de 0,02 mm. In masa cuartitelor negre manganifere, ace fine
de piroluzit sint orientatc paralel sau divergent gi au dimensiuni foarte
reduse, pind la 0,01 mm (pl. 11, fig. 3).

Asociatia oxizi de mangancarbonati de man-
g an prezentd intr-o proportie mai redusi, apare sub forma unor granule
opace, disperse sau depuse pe cripiturile din masa carbonatilor. Uneari
apar §i relicte de carbonati in interiorul plajelor de oxizi de mangan, ca
rezultat al procesului de transformare a carbonatilor in oxizi.

Asociatia oxizi de mangan-silicaf{i de man-
gan rezulty din procesul de oxidare a mineralelor primare de mangan
§i apare mai rar ; pe fisurile sau planele de clivaj din silicati, se observi
cristale fine de oxizi de mangan de 0,01 —0,03 mm, impreuns cu pulberi
feruginoase (pl. II, fig. 1).

Carbonatii de mangan prezenti in probé reprezinti o serie izomorfi
in care participd §i o propor{ie oarecare de carbonat de fier gi calciu. Cris-
tale pure de rodocrozit par si fie rare.

Cristalele de carbonati sint de obicei izometrice, uneori idiomorfe gi
cu dimensiuni de 0,03 —1 mm. Apar §i agregate criptocristaline ce se insi-
nueazi in celelalte minerale.

Asociatia carbonati de mangan-silicati de
man ga n, se intilnegte frecvent si uneori in stare foarte avansats, atin-
gind dimensiuni de 0,03 mm. In acest caz rimin insule mici §i neregulate
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b) Conecluzii asupra compozitiei mineralogice

Mineralizatia de mangan de la Dadu este alcdtuitd din trei grupe de
minerale manganiferes 1. oxizi de mangan; 2. carbona}i de mangan;
I, silicati de mangan.

Silicatii de mangan gi probabil o parte din carbonati sint minerala
primare, iar oxizii de mangan §i cea mai mare parte din carbonati s-au
formrat gecundar, pe seama silicatilor.

Ponderea cea mai mare o au silicayii de mangan (ceca 229%,), urmeazh
apoi oxizii de mangan (cca 189,) si carbonatii de mangan (cca 18%).

Eete de subliniat gradul avansat de asociere in special al oxizilor
da mangan cu oxizii de fier §i cuarful §i mai pufin al carbonatilor de man-
Zan en silicatii, oxizii de fier §i cuarful.

D) CERCETARI DE PREPAHARE

Cercetiirile de preparare efectuate au urmirit stabilirea posibiliti-
tilor de obtinere a unor concentrate cu un confinut cit mai ridicat de man-
gan, eventual de calitate corespunzitoare utilizirii lor la fabricarea fero-
aliajelor cu mangan. In acest scop s-au executat experimentiri de : sepa-
rare magnetici, concentrare pe mese, flotajie, preconcentrare densime-
tricsi, precum §i experimentiri dupd scheme combinate. Menfionim c#%
din lipsi de aparaturi nu au putut fi executate §i experimentiri de zetaj,
zetajul fiind o metodd de concentrare utilizat¥ in mod obignuit la pre-
pararea minereurilor de mangan.

Dat fiind c% — aga cum au aritat observatiile mineralogice efectuate
— existd o asociatie avansatd intre oxizii de mangan §i oxizii de fier, ne-
putind fi vorba deci de o reducere a confinutului de fier in concentratele
de mangan, prin experimentirile de preparare efectuate s-a urmérit indeo-
sebi obtinerea unor concentrate de mangan cu un confinut cit mai ridicat
de Mn si cit mai scizut in Si O,.

a) Experimentiri de separare magnetici

Aceste experimentiri au fost executate atit cu material sfirimat
la 2 mm; 1 mm §i 0,5 mm, clasat in clasele granulometrice 2—1; 1—0,5;
0,5—0,25; 0,25—0,09 5i <0,09 mm, care au fost tratate separat, cit gi
.cu material sfirimat la aceleagi dimensiuni §i tratat integral sau dupd in-
depéirtarea clasei <0,09 mm.

Au fost efectuate experimentiri de separare magneticd atit in cimp
puternic, utilizind in acest scop un separator magnetic de laborator cu
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TABELUL 2
Separarea magnelica
- -
- ‘ Extraciia Continuturi sctracti
lSnf::: la Tratare pe Clasa Pro- in o, I:lztrat\?;:a
mm clasele mim duse | greutate —_ %
‘ . % oy Mn Fe | Si0, o
1
2—1; . 60,7 | 3291 ' 1029 | 20,30 83,3
2 1-0,05; 20,09 B 28,3 6.90 6,03 74,50 8,1
0,5—-0,25;
0,25—0,09 A 89,0 | 24,66 883 37,50 91,4
—0,09 11,0 18,70 13.00 35,60 8,6
Aot 100,0 24,00 9,38 37,30 100,0
2 2—0 2—-0 G 58,9 32,26 11,20 20,92 78,8
B 41.1 12,50 7,02 58,66 21,2
A 100,0 24,14 9,03 36,46 100,0
1 1—0,5; C o1,1 32,10 9,80 19,32 70,5
0,5~0,25 1—-0,09 B 34,7 11,14 5,15 62,70 16,5
0,25—0,09 A 85,8 23.84 7.9 36,80 87,0
—0,09 14,2 21,65 11,11 36,16 13,0
1-0 Aot 100,0 23,52 8,37 36,74 100,0
C 53,5 31,80 11,82 18,45 73,2
1 1—-0,09 1-0,09 B 32,8 9,98 8,20 67,75 14,0
A 86,3 23,45 10,42 37,20 87,2
—0,09 13,7 21,17 11,41 35,25 12,8
1—0 Ator 100,0 23,96 10,56 35,91 100,0
0,5—0,25; C 41,9 32,80 10,75 18,62 58,3
0,25—0,09 0,5—0,09 B 24,7 8,14 5,60 70,90 9,2
A 66,6 23.75 8,84 37,95 67,5
0,5
-—0,09 33,4 22,84 9,63 36,70 32,5
0,56—0 Agot 100,0 23,44 9,11 37,55 100,0
C 40,8 31,70 10,58 17,92 56,6
0,5—0.09 0,5—0,09| B 21,3 6,54 5,18 75,73 6,1
o T A . 62,1 23,01 8,81 37,72 62,7
0,5
—0,09 37,9 22,46 9,85 37,40 37,3
0,5—0 At | 1000 | 22,84 914 | 3760| 1000

1 — ¢ 178
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inductie (cimp maxim 10.000 {e), cit i in cimp slab, utilizind un separator
magnetic de laborator, cu disc (cimp maxim — 2500 Oe).

Rezultatele cele mai bune — prezentate in tabelul 2 — s-au_obfinut
prin separarea magneticd intr-un cimp relativ slab (max. 2500 Oe), uti-
lizind separatorul magnetic cu disc ; materialul a fost tratat dupéd o schema

(fig. 1) ce consti dintr-o primi sepa-

A rare la o intensitate a curentului de 7,5

|-‘ A, cu distanta intrefierului reglatd

I=754 la 0,5 mm, in urma cdreia se obfine

d=0.5mm N un concentrat §i un produs intermediar

| care se retrateazd la o intensitate a

1154 curentului de 15 A, distanta intrefie-
aagmm “=#%  rului fiind de 0,5 mm.

| Separarea magneticd a clasal =

! 0,09 mm nu s-a soldat cu rezultate

f

S —— A
e mulfumitoare, astfel incit in calculele
Fig. 1. — Separarea magnetici. de indici ficute s-au luat m consi-
Concentration magnétique. derare numai rezultatele obtinute la

separarea claselor > 0,09 mm.

dxaminind rezultatele prezentate in tabelul 2 se constatd ci in
toate cazurile s-au obfinut in medie concentrate de Mn cu 32-33% Mn,
9,5-11,5% Fe si 18,5-219%, Si0,. Din punct de vedere al extracfiei de
metal ins#, rezultatele cele mai favorabile s-au obtinut la tratarea mate-
rialului sfirimat la 2 mm, cind extractia de Mn a fost de 83,3 %,.

b) Experimentiri de concentrare pe mese

Aceste experimentiri au fost executate cu materialul sfirimat la
1 mm; 0,5 mm si 0,25 mm si clasat in clasele granulometrice 1-0,5 ; 0,5-
0,253 0,25-0,09 §i <0,09 mm, care au fost tratate separat.

S-a utilizat o masd de concentrare de laborator, oscilanti, pe pi-
cioare elastice inclinate, actionati cu mecanism bieli-excentric.

Rezultatele obfinute in urma unei singure tratéri pe masi sint pre-
zentate in tabelul 3. Examinarea acestora ne permite s% tragem concluzia
¢k printr-o singuré tratare pe masa de concentrare se pot obtine concen-
trate de mangan de o calitate mulfumitoare, cu 38-429, Mn; 7-7,6% Fe
$i 12-179, SiO, insid la extractii de Mn foarte mici, de 7,5-19%. Asa cum
86 poate vedea din acest tabel, cresterea extractiei de Mn este in dauna
‘calititii concentratelor obtinute.
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TABELUL 3
Concentrarea pe mese
- . Continuturi
Sfarimare ;Ext;‘::ctla 9% Extractia
la: Produse de metal
mm greutate . 9
% Mn Fe SiOg °
Cy 12,3 37,96 7,45 17,05 19,1
Cq 37,7 28,20 9,08 32,40 43,7
1 Ci+GC, 50,0 30,50 8,68 28,70 62,8
C; 34,4 16,68 9,45 49,90 23,5
C, 15,6 21,73 11,79 40,40 13,7
A 100,0 24,36 9,41 37,80 100,0
C, 4,7 42,25 7,13 13,40 7,8
C, 23,9 33,80 9,55 25,12 31,8
C,+¢C,; 28,6 35,20 9,15 23,20 39,6
0,5 C,; 39,2 22,88 8,85 42,00 35,2
Ce 32,2 19,95 10,30 38,36 25,2
A 100,0 25,45 9,40 35,43 100,0
Cy 4,2 41,30 7,60 11,82 7,5
Cq 31,3 29,02 8,20 29,38 38,8
0,25 C, +Cy 35,5 30,46 8,17 27,28 46,3
Cq 23,5 18,80 9,37 43,20 18,9
Ce 41,0 19,95 11,80 40,70 34,8
A 100,0 23,44 9,55 36,54 100,0

In continuare au fost efectuate experimentdri cu retratarea produ-
sului intermediar de la tratarea primars (fig. 2). Aceste experimentiri au

fost executate — ca §i cele precedente — cu
tratarea separatd pe clase granulometrice.
Rezultatele obtinute sint sintetizate in
tabelul 4. Se constati c# prin concentrarea pe
mese — cu retratarea produselor intermediare
de la tratarea primaré —a minereului sfirimat
la 1; 0,5 si 0,25 mm se pot objine concentrate
<cu 37,3-43,5% Mn; circa 7,5% Fe si 11-16,79%,
Si0,, cu extractii in greutate de 5,4-21,5% si
extractii de Mn de 10-32,259,. Se observi ci
confinutul in mangan al concentratelor obfi-
nute cregte, iar continutul in SiO, al acestora
scade cu micgorarea dimensiunii la care s-a
ficut sfirimarea materialului tratat; confinu-
tul in fier al acestor concentrate se mentine
practic constant, la circa 7,5%. In schimb,

A

|

Fig. 2. —

Concentrare pe mese

Concentration sur tables.
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extractia de Mn din concentrate scade cu micgorarea dimensiunii
materialului tratat, de la 32,259, cit s-a obfinut in cazul tratirii mate-
rialului sfirimat la 1 mm, la 109, cit s-a realizat prin tratarea mate-
rialului sfirimat la 0,25 mm. Extractia in greutate a concentratului
scade in acelagi sens de la 21,59, la 5,49,

Prin retratarea in continuare a celorlalte produse (C,, §i C, +C,,+ C,
obtinute in urma apliciirii schemei din figura 2, se va putea miri extractia.
finald de Mn.

TABELUL 4

Concentrarea pe masa (cu relralarea produselor infermediare de la {ralarea primard) a minereufut
sfartmat la 1; 0,5 si 0,25 mm

ks Extractia C°“§l;1“t“" Extractia
Produse in greutate % de Mn
mm % % i
Mn | Fe | Sio, ',
C, 11,3 38,21 7,12 14,12 17,35
Cir 10,2 36,37 7,83 19,51 14,90
Cqr 19,1 28,67 9,65 30,76 22,00
. Cyr 27,9 19,16 9,97 44,40 21,45
1—0 Cyr 15,0 20,18 10,71 45,71 12,20
C, 16,5 18,21 10,11 45,83 12,10
A 100,0 24,88 9,50 36,37 100,00
C, + Cyp 21,5 37,30 7,46 16,70 32,15
Cop 19,1 28,67 9,65 30,76 22,00
Cyr + G4 + C, 59,4 19,20 10,20 45,20 45,75 |
i
C, 5,3 41,90 7,13 9,80 9,0
Cie 4,9 37,59 7,94 18,24 7,5
Cyr 20,3 29,74 8,51 29,60 24,2
Cyr 48,3 21,80 10,32 43,15 42,5
0,50 Cyr 8,2 21,74 10,55 40,40 7,1
C, 13,0 18,44 9,97 42,90 9,7
A 100,0 24,57 9,63 36,82 100,0
C,+ Cy; 10,2 39,80 7,52 13,85 16,5
o7 20,3 29,74 8,51 29,60 24,2
Cay + Cyr + Cy 69,5 20,97 10,30 42,73 59,3 |
C, 3,2 43,50 7,32 9,64 5,9
Cir 2,2 41,25 7,36 13,00 3,9
Cor 21,0 30,75 9,15 26,07 27,2
Cyr 4,8 26,55 8,39 38,45 5,4
aF 15,8 20,60 8,25 42,30 13,7
0,25—-0 Cy 53,0 19,57 9,38 42,24 43,9
A 100,0 23,67 8,91 37,00 100,0
C; + Cyp 5,4 42,60 7,34 11,02 9,8
C, 21,0 30,75 9,15 26,07 27,2
Cor + C4r +C, *73,6 20,26 9,08 42,00 63,0 i
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concentratelor §i o ugoard scidere a confinutului de silice al acestora,
cu micgorarea dimensiunii materialului tratat (de la 1 mm la 0,5 mm).
Extractia in greutate a concentratului este de 21,5% in cazul tratdri
materialului sfirimat la 1 mm, scizind pind la 109, la tratarea materia-
lului sfirimat la 0,5 mm; un concentrat de la separarea magneticd
cu 32—32,59% Mn, 10—119%, Fe §i 20-20,29, SiO,, care reprezinté circa
229, din intregul material, in cazul tratirii minereului sfirimat la 1 mm
i circa 289, din intregul material, in cazul tratirii minereului sfirimat
la 0,5 mm.

TABELUL 8

Concenlrarea pe mese a minereului sfdrlmal la 1 mm + separarea
magnelicd a produselor intermediare de la mese

Extractia Continuturi Extractia
Produse [in gretate % de Mn
% M ; %
n Fe ] Sio,
C, 11,3 38,21 7,12 14,12 17,35
@ 10,2 36,37 7.83 | 19,51 | 14,90
C,+Cpp 21,5 37,30 7,46 16,70 32,35
P.I1. 19,1 28,67 9,65 30,76 22,00
C, 22,3 32,16 10,12 20,18 28,85
B 37,1 11,35 10,26 60,26 16,90
100,0 24,88 9,50 36,27 100,00
TABELUL 9

Concenlrarea pe mese a minereului sfdrimat la 0,5 mm -+ separarea
magnelicd a produselor inlermediare de la mese

Extractia Continuturi 'Extract,ia
Produse |ingreutate % de Mn R
% M F i %
n e | Si0p |
C, 5,3 41,90 7,13 9,80 9,0
G 4,9 37,59 7,94 18,24 7,5
Cy + Cyp 10,2 39,80 7,52 13,85 16,5
P.1. 20,3 29,74 8,51 29,60 24,2
C, 28,2 32,50 10,90 20,26 37,4
B 41,3 13,09 9,88 58,10 21,9
A 100,0 24,57 9,40 35,43 100,0

Extractia totald de mangan este de circa 619, in cazul tratérii ma-
terialului sfirimat la 1 mmgi de circa 549, in cazul tratirii materialului
sfirimat la 0,5 mm. Apreciind ci prin retratarea produsului intermediar
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centratului obtinut, precum gi de separarea magneticd a materialului mai

mic de 1 mm de la clasarea initiald.
Experimentérile de separare magneticd au fost executate in condi-
tiile de lucru stabilite ca optime in cadrul experimentérilor anterioare;

!
i
i

1
Sfarim.
la 4mm
!
]
fmm g ;
; Seporare
1) &
Ia%5A
d=95mm
! i
| r=154 Sforim.

1 I=05mm fa2mm
| 5
| !
! ' I=754
[} ‘ d=G5mm
vt e J—
[~ \ -~

| Io154
j d=05mm

.

)

Fig. 4. — Preconcentrare densimetrica 4 separare magnetici.

Préconcentration densimétrique + concentration magnétique.

materialul a fost tratat dupd clasarea prealabild ; deoarece determinirile
efectuate au aritat cd in acest caz clasa <0,09 mm reprezintd o cantitate
redusd (circa 59%), nu s-a mai ficut §i o clasare la 0,09 mm, materialul
respectiv fiind inclus in clasa <0,25 mm.

Rezultatele obtinute la aceste experimentdri sint prezentate im ta-
belul 11. Constatim cd prin aplicarea schemei mentionate se poate oh-
tine in final un concentrat cu 32,6% Mn, 10,5 9 Fe si 21,29, SiO,,
la o extracfie de Mn de circa 835 %,.



e —— ——

A T - VLAY IR AR e TEEMIRDTURAITG - . " C
————— = —_ e
TRy e Ll I P P B et fEROEE T S . P e = -

PO LT PSPl R A RN ERT ey

S
A e TG

AR T -:l'l,-..__-"| B T T S e WA R A

] b

AT S

e

N P .
A DR

R,

o N S

R e A TR Ll L

MR LTINS T

e R R A e

AT

FERETARET
.-

KT, T
e R e ]

L b e e 0
ot e

sl o

e RO

E PR P

D
el e
A IR TN S R R

e KA

e

R R RO LIS L b PR o AT

Mgt O
PR bt R

=

e

AT

o

P L S T R T T R
ST AT e R A
Vel s LR

o

R

O

] R e T bR

WA R

Xl

e o A TG T TR e T A TR O SR A e




172 C. PANDELESCU, GEORGETA POLICI, MARIA BORCEA 20

Rezultatele principale obfinute la aceste experimentédri sint pre-
zentate in tabelul 12.

TABELUL 12

Recapitularea rezultatelor

e Extxl'act,ia Continuturi Extractia

: roduse n %

Helmales|n obtinute | greutate 4 detyMn
% | Ma | Fe |Si0; | POy 4

Separare magnetica in Concentrat 60 33 10,3 | 20,3 | 0,30 83,3

cimp slab

Concentrare pe mese 4 se-|Concentrat 1 21,5 37,3 7,4 | 16,7 | 0,16

parare magnetica Concentrat 2 22,3 32,1 | 10,1 | 20,2 | 0,30 | 72,2
Preconcentrare densime-
tricd 4 separare mag- |Concentrat 60 32,6/ 10,5 | 21,2 | 0,31 84,8
netica
Flotatie Concentrat 1| 16,6 38,25

6,6 | 15,1 | 0,26 39.5
Concentrat 2 10,0 30,1 | 10,8 3 a

Se poate considera cd rezultatele cele mai favorabile objinute prin
cercetirile efectuate, s-au realizat prin aplicarea unei scheme combinate
(fig. 10), constind din concentrarea pe mese a materialului sfirimat la
1 mm §i separarea magneticd in cimp slab a produselor intermediare de
la mese. In acest fel se poate obtine :

un concentrat de la mese cu 37,3% Mn; 7,4% Fe; 16,79 SiO,
$i 0,169, P,0;, la o extractie in greutate de 21,59%;

un concentrat de la separarea magneticd cu 32,19 Mn; 10,19 Fe;
20,29, Si0, si 0,3% P,0;, care reprezintd 22,39, din intreg materialul.

Apreciind c¢i prin retratarea produsului intermediar obtinut la
aplicarea schemei respective se poate recupera circa 509, din manganul
confinut, extractia totali de mangan ajunge la circa 729,

Cunoscind §i rezultatele obfinute in urma volumului mare de cer-
cetdri efectuate in tara noastri in ultimii 10-12 ani asupra minereurilor
de Mn din regiunea Vatra Dornei-Iacobeni — minereuri de tip asem&ni-
nitor celui studiat in prezenta lucrare — apreciem ci prin metodele cla-
sice ale preparirii nu se pot obtine rezultate superioare celor prezentate.

Desigur cd ar putea fi luati in considerare eventualitatea aplicirii
unor metode chimice de valorificare tehnologicdi, care — aga cum au
ardtat cercetdrile efectuate pe mai multe minereuri manganifere din tara
noastrs, intre care gi cele din regiunea Vatra Dornei-Iacobeni — pot
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duce la obtinerea de produse de calitate superioars ; aceste metode ins3,
dat fiind pretul de revenire ridicat al produsului final, nu pot fi acceptate
in prezent, din punct de vedere economic.

Cele doud concentrate ce se pot obfine — aga cum au aritat cerce-
tdrile noastre asupra minereului de la Dadu-Cirlibaba — pot fi utilizate
in industria siderurgicd : primul, la fabricarea feromanganului, ca atare
(pentru feromangan de calitate mai slabid), sau in amestec cu minereu
din import de calitate superioard ; al doilea, ca adaos la topirea obignu-
it4 in furnale a minereurilor de fier, sau la fabricarea feromanganului,
in amestec cu mineren din import de calitate superioari.

Tinind seama derezultatele obfinute prin cercetdrile de preparare
efectuate, se apreciazi ci zicimintul manganifer de la Dadu-Cirlibaba
prezintd interes, urmind ca studiul tehnico-economic ce va fi efectuat si
aprecieze oportunitatea punerii lui in exploatare.
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RECHERCHES SUR LES POSSIBILITES DE VALORISATION
TECHOLOGIQUE DU GISEMENT MANGANESIFERE DE DADU-
CIRLIBABA

(Résumd)

L'étude a cu pour but d’examiner, du point de vue de la préparation, les possibilités
de valorisation du gisement manganésifere de Dadu-Cirlibaba.

L’échantillon technologique, soumis aux recherches de préparation, 4 été prélevé des
haldes 4 matériel utile des travaux géologiques qui ont traversé le gisement. Il a présentd
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les suivantes teneurs plus importantes : 23,5 4 24% Mn; 8,8% Fe; 38,2% SiOy; 0,46 % P,Q,.
Conformément aux observations minéralogiques effectuées, on est arrivé a4 la conclusion que la
composition minéralogique de I'échantillon étudié est 4 peu prés la suivante: 189% oxydes
de mangénése, 189, carbonates de manganése, 22 9%, silicates de manganese, 6 % oxydes de fer,
289, quartz et 89% séricite et chlorite.

Les recherches de préparation exécutées ont consisté dans des expérimentations de
séparation magnétique, des concentrations sur table, de la préconcentration densimétrique,
de la flottation ainsi que dans des expérimentations selon des schémas combinés.

Les observations minéralogiques effectuées ont demontrd I’existence d’une association
avancée entre les oxydes de manganése et les oxydes de fer; on nc peut pas donc parler d’une
réduction de la teneur en fer dans les concentrés de mangantse. Comme suite, par les expéri-
mentations de préparation effectuées on a surtout poursuivi d’obtenir des concentrés de man-
ganése ayant la plus réduite teneur possible en SiO,.

Les principaux résultats obtenus pendant ces expérimentations sont présentés dans le
tableau suivant :

RECAPITULATION DES RESULTATS

Récupé- | Teneurs cn pour-cent

. s Récupéra-
. Produits ration A
Technologic obtenus en poids | Mn Fe | Si0, | P,0, tion ;e Mn
% (1]
Séparation magnétique en
champs faible concentré 60 33 10,3 { 20,3 | 0,30 83,3

Concentration sur tables
+ séparation magnétique | concentré 1 21,5 37,3 7,4 | 16,7 1 0,16 72,2
concentré 2 22,3 32,1 | 10,1

Préconcentration densimé-
trique + séparation mag-
nétique concentré 60 32,6 | 10,5 | 21,2 | 0,31 84,8

Flottation concentré 1 16,6 38,25/ 6
concentré 2 10,0 30,1 | 10,

6| 151 | 0,26 39,5
8! 24,0 | 0,30

On peut considérer que les résultats les plus favorables, obtenus 4 la suite des études
effectuées, ont été réalisés en appliquant un schéma combiné (fig. 3).

De cette maniére, on peut obtenir: un concentré, résulté de la concentration sur tables
4 37,3% Mn; 7,4% Fe; 16,7% Si0,; et 0,169 P,0,, & unc récupération en poids de 21,5%;
un concentré résulté delaséparatiom magnétique 4 32,1% Mn; 10,1% Fc; 20,29% SiO, et 0,3%
P,0; qui représente 22,39% de tout le matériel.

En tenant compte que par le retraitement du produit intermédiaire obtenu 4 I’application
du schéma respectif on peut récupérer environ 50% du manganése contcnu, la récupération
totale dc manganése arrivera A environs 729%,.

En considérant aussi les résultats obtenus 2 la suite de la multitude des recherches
effectuées dans notre pays pendant les 10 ou 12 dernitres années, sur les minerais de man-
gandse de la région Vatra Dornei-Iacobeni (minerais ressemblants 4 celui étudié dans ce travail)
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PLANSA I

Fig. 1. — Piroluzit format pe psilomelan. N //; X 100. a) piroluzit; b) psilomelan.
Pyrolusite formée sur de la psilomélane. N //; X 100. a) pyrolusite; b) psilomélane.

Fig. 2. — Piroluzit format fn jurul unei fisuri cu gangs, pe seama psilomelanului. N //; X 100.
a) piroluzit; b) psilomelan; ¢) gangi.
Pyrolusite formée sur le compte de la psilomélane autour d’une fissure 4 gangue.
N //; x 100. a) pyrolusite; b) psilomélane; ¢) gangue.

Fig. 3. — Oxizi de mangan intens asociati cu ganga cuartitled. N //; X 100. a) oxizi de mangin ;
b) cuart.
Oxides de manganése intensément associés avec 1a gangue quartzeuse. N //; X 100.
a) oxides de manganése; b) quartz.

Fig. 4. — Oxizi de mangan In strinsi asociatie cu oxizi de fier N //; X 100. a) oxizi de mangan;
b) hematit ; ¢) ganga.
Oxides de mnagnanése en étroite association avec les oxides de fer. N //; X 100. a) oxi-
des de manganése ; b) hématite; ¢) gangue.
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PLANSA 1T

Fig. 1. — Oxizii de mangan Inconjoara granulele de silicati de mangan sau pidtrund fn masa

lor pe crapaturi si planc de clivaj, N ¢ X 100,
Oxides de manganeése revétent les granules de silicates de manganése eu pénélrent
dans leur masse par les fissures et les plans de clivage. N o 0 Lo,

Fig. 2. — Carbonali de mangan ca mase criptocristaline asociali cu silicati de mangan. N [/;
X 100. a) rodocrozit ; b) rodonit; ¢) spesartin.
Carbonates de manganése comme masses criplocristallines assuciés avee des silicales
de manganése. N /; 1 x 100, a) rhodocrosite 5 by rhodonite; ¢) spessartine.

FFig. 3. — Cuartil manganifer. Asociatic inaintatd intre oxizi de mangan si cuarl. N ; X 70,
a4y cuarl ; b) oxizi de mangan.
Quartzite manganésifére. Association avancée entre les oxides de mangancese el du
quartz, N //; - 70, a) quartz: b) oxides de manganése.
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