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ОБЩАЯ ХАРАКТЕРИСТИКА РАБОТЫ 

Актуальность работы. Одним из наиболее ответственных переделов 

комплексной технологии переработки высокомедистых  файнштейнов явля-

ется технология сульфатного выщелачивания файнштейна, обеспечивающая 

получение никель-кобальтового раствора с содержанием меди и железа не 

более 1 мг/дм3 и сульфидного медного продукта (СМП), содержащего ∼ 0,5% 

никеля и  железа, пригодного для прямой бесконвертерной плавки на черно-

вую медь. В  связи с  разработкой технологии выщелачивания высокомеди-

стого сырья (Cu:Ni ≈ 2:1), основанной на использовании новых режимов и 

сочетаний основных операций, наработанный экспериментальный материал 

по переработке традиционных "никелистых" файнштейнов и развитые на его 

основе теоретические представления были недостаточны для качественного и 

количественного описания химических закономерностей выщелачивания вы-

сокомедистого файнштейна. 

Цель работы Оптимизация режимов операций и определение  физико-

химических закономерностей процессов сульфатного выщелачивания высо-

комедистого файнштейна. 

Основные задачи: 

1. Поиск оптимальных режимов проведения операций атмосферной ме-

деочистки, окислительного выщелачивания и автоклавного рафинирования. 

2. Исследование фазовых преобразований, протекающих в процессах 

атмосферного и автоклавного выщелачивания высокомедистого файнштейна. 

3. Определение группы основных химических реакций, уточнение сте-

пени их протекания в реальных условиях операций сульфатной технологии 

выщелачивания высокомедистого файнштейна. 

Методы исследований Испытания технологических режимов опера-

ций технологии сульфатного выщелачивания высокомедистого файнштейна 

и их сочетаний проводились на лабораторных и полупромышленных уста-

новках в периодическом и непрерывном режимах. Результаты работы полу-

чены с применением комплекса современных методов исследования: рентге-
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нодифракционного анализа, растровой электронной микроскопии, рентге-

носпектрального микроанализа. Экспериментальные данные были обработа-

ны с использованием элементов математической статистики. Теоретические 

балансовые показатели были получены в режиме замкнутых расчетов в про-

грамме Microsoft Excel с применением циклических ссылок с высоким коли-

чеством предельных итераций вычисления. 

Научная новизна работы. 

1. Получены новые данные об особенностях выщелачивания элементов 

триады железа и осаждения меди в операции атмосферной медеочистки. 

2. Впервые расчетным путем определена степень протекания химиче-

ских реакций и количественный фазовый состав твердых продуктов для про-

цессов атмосферной медеочистки, атмосферного окислительного выщелачи-

вания, автоклавно-окислительного выщелачивания, автоклавного рафиниро-

вания высокомедистого файнштейна.  

3. Впервые установлены этапность протекания основных химических 

взаимодействий в операции автоклавно-окислительного выщелачивания вы-

сокомедистого файнштейна и количественные показатели динамики распре-

деления металлов и серы в данном процессе. 

4. Получены новые сведения в области закономерностей окисления 

сульфидной серы. 

Практическая ценность работы. Основные выводы работы обеспечи-

вают надежную основу для разработки критериев и принципов управления 

процессами медеочистки, окислительного выщелачивания и автоклавного 

рафинирования. Результаты работы позволили значительно углубить пони-

мание физико-химических закономерностей процессов, протекающих при 

выщелачивании медно-никелевых файнштейнов и были использованы при 

выполнении  балансовых расчётов в Технологическом регламенте, при раз-

работке технического проекта и технико-экономического обоснования эф-

фективности технологии гидрометаллургической переработки высокомеди-

стого файнштейна в ЗФ ОАО "ГМК" Норильский никель". 
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На защиту выносятся 

1. Результаты исследований процессов атмосферной медеочистки,  

окислительного выщелачивания и автоклавного рафинирования  высокоме-

дистого файнштейна в лабораторном и полупромышленном масштабах. 

2. Динамика изменения рационального состава твердой фазы пульпы 

автоклавно-окислительного выщелачивания на различных стадиях процесса.  

3. Распределение никеля, меди и серы между продуктами обработки на 

различных стадиях автоклавно-окислительного выщелачивания. 

4. Химизм основных операции технологии сульфатного выщелачива-

ния высокомедистого файнштейна с  количественными значениями степени 

протекания основных химических реакций. 

Апробация работы. Результаты диссертации рассматривались на II 

Международной конференции "Металлургия цветных и редких металлов" 

(Красноярск, 2003 г.), на Международной конференции «ALTA-2005 

Nickel/Cobalt and copper conference» (Перт, Австралия, 2005 г.). Материалы 

диссертации были доложены на Всероссийской конференции "Новые техно-

логии в металлургии, химии, обогащении и экологии" (Санкт-Петербург, 

2004 г.), на научно технических конференциях в Норильском индустриаль-

ном институте  (Норильск, 2001, 2005 г.г.).  

Публикации. По теме диссертации опубликовано 10 печатных работ, в 

том числе патент на изобретение.  

Структура и объем работы. Работа состоит из введения, 6 глав, за-

ключения, списка литературы из 125 наименований и трех приложений, со-

держит 153 страницы основного текста, в том числе 20 таблиц, 52 рисунка.  

 

СОДЕРЖАНИЕ РАБОТЫ 

Во введении обоснована актуальность темы диссертации, сформулиро-

ваны цель работы, научная новизна, практическая значимость, основные по-

ложения, выносимые на защиту. 
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Глава 1. Обзор литературы по переработке плавленых сульфидных ма-

териалов по сульфатной технологии 

В данном разделе рассмотрены имеющиеся сведения в области фазовой 

минерализации медно-никелевых файнштейнов и атмосферно-автоклавной 

гидрометаллургии плавленых сульфидов никеля и меди. Представлены крат-

кая характеристика и химизм основных гидрометаллургических операций 

сульфатной технологии переработки медно-никелевых файнштейнов.  

Глава 2. Изучение особенностей процесса атмосферной медеочистки 

Данный раздел посвящен определению влияния параметров операции 

атмосферной медеочистки (АМО) на степень очистки раствора от меди и  из-

влечение никеля из файнштейна. Степень очистки раствора от меди опреде-

лялась остаточной концентрацией меди в растворе АМО, величина которой 

должна составлять значение ≤1 мг/дм3. 

В результате проведенных исследований установлено, что для глубоко-

го осаждения меди с остаточной концентрацией в растворе 1мг/дм3 достаточ-

но 20-ти минутной продолжительности АМО. Максимальное извлечение ни-

келя в раствор составило 30,19% при продолжительности медеочистки 60 

минут. Минимальный удельный расход файнштейна, обеспечивающий дос-

тижение заданной остаточной концентрации меди в растворе, составлял 17,78 

кг/кг Cu.  

Известно, что извлечение никеля в раствор обеспечивается протекани-

ем реакций растворения металлической фазы и "цементационного" осажде-

ния меди: 

Niº + H2SO4 + 0,5O2 → NiSO4 + H2О (1) 

Ni3S2 + 2CuSO4 → NiS + 2NiSO4 + Cu2S (2) 

Существенное влияние на величину извлечения никеля в раствор ока-

зывает степень металлизации файнштейна, величина которой определяется 

содержанием серы. При содержании серы более 22% решающее влияние на 

степень извлечение никеля в раствор оказывает удельный расход файнштей-

на, поскольку никель переходит в раствор в основном по механизму (2). При 
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пониженном содержании серы в файнштейне получает развитие реакция (1), 

а извлечение никеля в раствор в большей степени определяется расходом 

серной кислоты и в меньшей степени - удельным расходом файнштейна 

(рис.1). 

 

Рис.1. Влияние удель-

ного расхода файн-

штейна на извлечение 

никеля в раствор в опе-

рации атмосферной 

медеочистки 

 

 

 

Глава 3. Изучение особенностей процессов двухстадийного автоклавного 

выщелачивания 

В ходе  лабораторных исследований варьировали значения следующих 

параметров операции автоклавно-окислительного выщелачивания (АОВ): 

удельного расхода серной кислоты, температуры, парциального давления ки-

слорода и определяли их влияние на процесс автоклавного выщелачивания в 

целом. Критерием оценки результатов экспериментов являлась величина ос-

таточного содержание никеля в СМП (менее 0,5% Ni и Fe), а также величина 

извлечения серы и меди в раствор автоклавного рафинирования.  

В результате лабораторных исследований процесса АОВ установлено, 

что одним из наиболее важных режимных параметров операции автоклавно-

окислительного выщелачивания является отношение Ж/Т в питании опера-

ции, т.е. объем подаваемого в процесс АОВ никелевого анолита. Активной 

составляющей никелевого анолита  является свободная серная кислота, обес-

печивающая протекание процессов выщелачивания. Из рисунка 2 следует, 

что зависимость остаточного содержания никеля в СМП от удельного расхо-
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да кислоты имеет экстремальный характер. При этом с увеличением удельно-

го расхода кислоты сквозное извлечение меди в раствор автоклавного рафи-

нирования (АР) возрастало линейно.  

 

Рис.2. Влияние удель-

ного расхода кислоты в 

операции АОВ на 

сквозное извлечение 

меди в раствор и оста-

точное содержание ни-

келя в СМП. 

 

 
 

 

При увеличении температуры автоклавно-окислительного выщелачи-

вания со 110°С до 130°С имело место резкое увеличение сквозного извлече-

ния серы в раствор АР с 25,4% до 42,0%, что свидетельствует о нецелесооб-

разности повышения данного параметра.  

Увеличение парциального давления кислорода также приводило к рос-

ту сквозного извлечения серы в раствор АР, но позволило снизить продолжи-

тельность АОВ до 25 минут. В результате исследований в зависимости от 

парциального давления кислорода и продолжительности АОВ определено 2 

режима работы.  

Глава 4. Результаты проведения полупромышленных испытаний 

В течение 1998÷2003 г.г. на малой полупромышленной установке 

(МППУ) Лаборатории автоклавных процессов (ЛАП) были проведены три 

кампании полупромышленных испытаний, в ходе которых осуществлялась 

отработка режимов операций АМО, АОВ и АР.  

В результате проведения I-ой кампании полупромышленных испыта-

ний был отработан периодический режим операции АМО при массовых от-
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ношениях твердой и жидкой фазы в питании АМО в условиях имитации ра-

боты передела электроэкстракции никеля с ∆ Ni = 30 г/дм3.  

Во II-ой кампании полупромышленных испытаний была проведена от-

работка режимов операций АМО, АОВ и АР при  имитации работы процесса 

электроэкстракции никеля с использованием диафрагменных анодных ячеек 

и повышенным  значением показателя ∆ Ni=50 г/дм3. При этом АМО прово-

дили в периодическом режиме, а АОВ и АР – в непрерывном.  

В III-й кампании оценивалась возможность проведения процесса АМО 

в непрерывном режиме с полупромышленным тестированием твердого про-

дукта АМО в периодическом режиме. 

В результате полупромышленных испытаний операции атмосферной 

медеочистки, проведенных в периодическом и непрерывном режимах, под-

тверждена возможность достижения регламентных показателей – обеспече-

ние остаточной концентрации меди в никель-кобальтовом растворе не более 

1 мг/дм3. 

Сравнение показателей АМО в непрерывном и периодическом режи-

мах свидетельствовало о том, что во избежание «обратного перехода» меди в 

раствор загрузка измельченного файнштейна в операцию АМО должна осу-

ществляться одновременно с подачей окислителя (воздуха). 

Согласно результатам полупромышленных испытаний при осуществ-

лении АМО в непрерывном режиме процесс осаждения меди до регламент-

ного уровня (1 мг/дм3) протекал за ~40минут. 

При проведении полупромышленных испытаний двухстадийного авто-

клавного выщелачивания в непрерывном режиме был получен кондицион-

ный по никелю сульфидный медный продукт, %: 0,34 Ni; 68,30 Cu; 0,06 Co; 

0,80 Fe; 24,4 S. В операциях АОВ (Ж/Т пульпы ∼ 5,5:1, расход Н2SО4 – 358,7 

кг/т твердого, Ро2 - 0,22 МПа, t - 110°С, продолжительность стадии аэрации 

пульпы кислородом – 21 мин.) и АР (t - 150°С, время пребывания пульпы – 

2,0 ч.) были сняты динамические характеристики процессов (рис.3). 
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Рис.3. Динамика изме-

нения показателей 

двухстадийного авто-

клавного  

выщелачивания. 

 

 

 

 
 

При полупромышленном тестировании твердого продукта непрерыв-

ной  атмосферной медеочистки по схеме двухстадийного автоклавного вы-

щелачивания (АОВ+АР) получен СМП с содержанием  0,45% никеля и 0,83% 

железа. 

Балансовые лабораторные опыты, проведенные в замкнутом цикле, по-

казали, что разработанная технология сульфатного противоточного выщела-

чивания высокомедистого файнштейна обеспечивает практически полное 

коллектирование драгоценных металлов в конечном  сульфидном медном 

продукте. 

Глава 5. Теоретические расчеты по определению основных химических 

реакций, уточнению степени их протекания и распределению металлов и 

серы в операциях АМО, АОВ и АР 

Согласно результатам балансовых экспериментов по переработке высо-

комедистого файнштейна, постадийного фазового анализа образующихся 

продуктов и  выполненных на их основе расчетов основными процессами, 

протекающими в операции атмосферной медеочистки, являются: кислотное 

выщелачивание  металлической фазы файнштейна, "цементационное" осаж-

дение меди в виде Cu2S, выщелачивание железа из борнита с частичной пе-
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рекристаллизацией последнего, выщелачивание кобальта, изоморфно при-

сутствующего в хизлевудите. 

Установлена этапность протекания основных химических реакций в опе-

рации АОВ. Основными процессами, протекающими в период нагрева пуль-

пы и на начальной стадии АОВ, являются: "цементационное" осаждение 

халькозина с последующим его выщелачиванием; кислотное растворение 

плавленых сульфидов меди; полное растворение металлической фазы и час-

тичное прямое окисление моносульфидов. Для средней стадии процесса 

АОВ характерны реакции оксигидролиза железа, осаждения основных суль-

фатов меди, окисления дигенита и образования элементной серы в результате 

окисления ковеллина. На заключительном этапе АОВ в основном протека-

ют реакции прямого окисления моносульфидов.  

С учетом установленного химизма операции АОВ расчетным путем 

была определена динамика изменения количества основных компонентов в 

твердых продуктах на различных стадиях передела сульфатного выщелачи-

вания, исследованы закономерности распределения никеля, меди и серы ме-

жду фазовыми составляющими пульпы на различных этапах АОВ (рис.4-7).  

Анализ кривых рисунка 4 доказывает, что в начальном и среднем этапе 

АОВ происходит преобразование хизлевудита в миллерит, а на заключитель-

ном (35-45 мин.) - прямое окисление миллерита. 

Выщелачивание сульфидной меди (рис.5) происходит максимально ин-

тенсивно с 0-й по 5-ю минуту АОВ, а после 25-й минуты этот процесс прак-

тически прекращается. На начальных стадиях АОВ выщелоченная медь нака-

пливается в растворе. В период между 15-й и 25-й минутами выщелачивания 

наблюдается интенсивное образование основных сульфатов меди, вследствие 

чего происходит обеднение раствора, несмотря на активный процесс выще-

лачивания сульфидов. В период с 25-й по 45-ю минуту обработки доля суль-

фатной меди сохраняется приблизительно постоянной, основные изменения 

происходят в твердой фазе: сульфидная медь трансформируется в основной 
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сульфат через образование CuSO4. При этом указанные  процессы протекают 

с близкими скоростями. 

 

Рис.4. Динамика рас-

пределения никеля ме-

жду никельсодержа-

щими  

 

 

 

сульфидами. 

 

 

Рис.5. Динамика рас-

пределения меди меж-

ду основным сульфа-

том, раствором и суль-

фидами1. 

 

 

 

 

Анализ распределения меди между медьсодержащими сульфидами 

(рис.6) приведен с учетом различного поведения сульфидов меди, находя-

щихся в фазе «сульфида меди» и в «матрице сульфида никеля». Халькозин, 

содержащийся в никелевой матрице (Cu2S никелевый), выщелачивается до 

ковеллина без формирования промежуточного дигенита. Сульфид меди (+1), 

содержащийся в фазе «сульфида меди» (Cu2S медный), полностью преобра-

зуется в дигенит, только частично окисляющийся до ковеллина (CuS мед-

                                                 
1 Общее содержание меди в пульпе АОВ равно 100% в любой период. 
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ный). На заключительном этапе окислительной стадии (35-45 мин.) ковеллин, 

частично подвергается прямому окислению. 

 

Рис.6. Динамика рас-

пределения меди меж-

ду медьсодержащими-

сульфидами. 

 

 

 

 
 

Скорость окисления сульфидной серы до сульфатной максимальна на 

начальной и конечной стадиях АОВ. В средней стадии АОВ сульфидная сера 

преимущественно окисляется до элементной (рис.7).  

Основными процессами, протекающими в операции автоклавного ра-

финирования, являются: взаимодействие сульфата меди с ковеллином c обра-

зованием свободной серной кислоты и дигенита; кислотное растворение ант-

лерита; обменные реакции между сульфидами никеля и сульфатом меди; рас-

творение железогидратных соединений; восстановление железа (3+) новобра-

зованным дигенитом до Fe(2+); частичное сульфидирование сульфатной ме-

ди элементной серой. Установлено, что в исследованных режимах операций 

АОВ и АР окисление сульфидной серы до сульфатной формы происходит 

приблизительно в равной степени ~10%.  

В технологии гидрометаллургической переработки высокомедистых 

файнштейнов, процессы АОВ и АР проходят в режиме, близком к "стехио-

метрическому кислотному выщелачиванию", поскольку формирующийся на 

стадии АОВ антлерит является эффективным нейтрализатором вторичной 

кислоты, образующейся в операции автоклавного рафинирования. 

 

0

20

40

60

80

100

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45

Продолжительность АОВ, мин.

Ра
сп

ре
де
ле
ни

е 
ме

ди
, %

Cu2S никелевый CuS никелевый Cu1,8S 
Сумма сульфидов Cu2S медный CuS медный



 12

 

Рис.7. Динамика окис-

ления сульфидной серы 

в операции АОВ и ее 

распределение между 

продуктами окисле-

ния1. 

 

 

Расчетным путем были определены степени протекания основных хи-

мических реакций в операциях АМО, АОВ и АР. 

Глава 6. Поисковые исследования по проведению окислительной стадии 

выщелачивания в атмосферных условиях 

При проведении атмосферного окислительного выщелачивания (АтОВ) 

были определены оптимальные режимы операции АтОВ и АР, при реализа-

ции которых удалось достичь содержания никеля в СМП менее 1,0%. Было 

установлено, что решающим условием снижения остаточного содержания 

никеля в СМП является проведение АтОВ  при отношении Ж/Т=5, отвечаю-

щем удельному расходу кислоты ∼41% к весу твердого.  Существенное, но 

меньшее по значимости влияние на остаточное содержание никеля в СМП 

имеет повышение температуры стадии АР. 

Величина растворения сульфидов цветных металлов в операции АтОВ 

ниже, чем при  АОВ, а степень окисления сульфидной серы до сульфатной 

формы составляет 3,78% против 9,4%, характерных для АОВ (рис.7). Сквоз-

ное извлечение серы в раствор при проведении процесса АтОВ в оптималь-

ном режиме составило 13,9%, что существенно ниже, чем при проведении 

АОВ. Снижение сквозного извлечения серы обеспечивается за счет более 

мягкого атмосферного окисления, а степень перехода серы в раствор в опе-

                                                 
1 Отрицательные значения означают протекание процесса осаждения компонентов из раствора. 
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рации АР независимо от параметров окислительной стадии составляет посто-

янную величину ~10%. 

Минералогическими исследования установлено, что при  атмосферном 

окислительном выщелачивании не происходит осаждения основных сульфа-

тов меди и оксидных соединений железа. Присутствия элементной серы в ке-

ках АтОВ также не зафиксировано. Особенностью СМП, полученного при 

поведении окислительной стадии в атмосферных условиях, является образо-

вание дополнительного количества полидимита на стадии АР, при этом про-

цесс автоклавного рафинирования характеризуется повышенным осаждением 

меди из раствора и образованием существенных количеств свободной серной 

кислоты.  

Расчетным путем были определены степени протекания основных хи-

мических реакций в операциях атмосферного окислительного выщелачива-

ния и последующего автоклавного рафинирования. 

Выводы 

1. В результате проведения исследований процесса атмосферной меде-

очистки найдены режимы, обеспечивающие максимальное извлечение нике-

ля из высокомедистого файнштейна при сохранении высокого качества ко-

нечных растворов АМО. Установлено, что для сернистых файнштейнов ре-

шающее влияние на степень извлечение никеля в раствор оказывает удель-

ный расход файнштейна на медь в исходном растворе, для более металлизо-

ванных файнштейнов – количество вводимой в процесс кислоты. 

2. Уточнены параметры операции  автоклавного окислительного выще-

лачивания высокомедистого файнштейна, обеспечивающие получение суль-

фидного медного продукта требуемого качества. Установлено, что зависи-

мость остаточного содержания никеля в СМП от удельного расхода кислоты 

в операцию АОВ носит экстремальный характер, а  оптимальным является 

расход кислоты в пределах 30÷36,3% к массе кека АМО. 

3. При проведении трех кампаний полупромышленных испытаний по-

лучены конечные показатели, подтверждающие результаты лабораторных 
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исследований.  Показана принципиальная возможность реализации процесса 

АМО, АОВ и АР в непрерывном режиме и получения сульфидных медных 

продуктов высокого качества. 

4. На основании изучения структурно-текстурных особенностей, фазо-

вого и химического состава твердых продуктов отдельных операций техно-

логии сульфатного выщелачивания высокомедистого файнштейна определе-

ны химические закономерности соответствующих процессов. Получены но-

вые данные о протекании химических реакций выщелачивания элементов 

триады железа в операции АМО. Расчетным путем установлены этапность 

протекания основных химических взаимодействий в операции АОВ и зако-

номерности распределения никеля, меди и серы между продуктами обработ-

ки. Показано, что формирующийся на стадии АОВ антлерит является эффек-

тивным нейтрализатором кислоты, образующейся в операции автоклавного 

рафинирования. Рассчитан количественный фазовый состав твердых продук-

тов,  образующихся в операциях АМО, АОВ и АР и  определена величина 

степени окисления сульфидной серы до сульфатной формы в операции АОВ.  

5. В результате проведения поисковых исследований процесса атмо-

сферного окислительного выщелачивания найдены режимы, обеспечиваю-

щие  остаточное содержание никеля в сульфидном медном продукте менее 

1%.  При реализации окислительной стадии в атмосферных условиях изменя-

ется ее химизм: не происходит формирования основных сульфатов меди, 

элементной серы и оксидных соединений железа.  

6. Основываясь на максимальном приближении  теоретических количе-

ственных показателей к показателям, определенным в результате лаборатор-

ных экспериментов, с учётом данных, полученных в ходе инструментального 

изучения  строения и состава исследуемых продуктов, были определены сте-

пени протекания основных химических реакций в операциях атмосферной 

медеочистки, атмосферного и автоклавного окислительного выщелачивания 

и автоклавного рафинирования. 
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7. Результаты работы были использованы при выполнении  балансовых 

расчётов в Технологическом регламенте, при разработке Технического про-

екта и Технико-экономического обоснования эффективности технологии 

гидрометаллургической переработки высокомедистого файнштейна в ЗФ 

ОАО "ГМК" Норильский никель". 
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