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OHMOD QARAYEV

DARIDAG SURMB® FILIiZINDON ALINMIS SURMO
MOHLULUNUN REDUKSIYASI

Isda Daridag sirma filizinin (Sb 253-50%) natrium qalavisinda hallolmast zamani alinan tio v oksi duzlarin
moahlulunun alaminium metalinin tullantist (lom) ila reduksivasindan sirma metalimin alinmas: saraiti verilmisdir.
Prosesin reaksiya tanliyi tortib edilmis, sirmanin aliminiumla reduksiyast agtin gotirilmis mol nisbatlari (Sh:Al
=1:0,45) muayyan edilmisdir. Prosesin aparilma middati maddalarin miqdarindan asih olaraq bir ne¢a saat,
temperatur 293-303 K'va mahitin pH-1 11-12 haddinda segilmisdir. Alnmig amorf sirmanin ¢ram 97,55% olmugdur.
Namunalarin diferensial termiki analizi NETZSCH STA 449F349F3 derivatografinda, rentgenfaza analizi D2
PHASER “Bruker” (CuKa sialanma 26, (. = 1.54056 A, 10-70doraca) toz difraktometrinds aparilmigdir. Sizintiida
(filtrat) isa natrium al@minat va natrium sulfidin mohlullarinin qarisig alinm igdir. Filtratda olan sulfid ionlar1 hid-
rogen peroksid mahlulu ila oksidlagdirilmis va mahlul sulfat tursusu ila neytrallagdirimighr. Neytrallagmadan sonra
mahlul buxarlandirimis, miayyan qatiliga ¢atdigdan sonra kristallagdirimig va naticada natrium aliminium zavi
alinmigdir:

Acar sdzlor: Daridag sirma filizi, natrium galavisi, aliminium, reduksiya,, sirma, metal, guxum, natrium alii-
minium zayi.

Siirmanin mineral va konsentratlarinin iglanmasinda pirometallurgiya metoduna nisbatan
hidrometallurgiya tsullan daha gox uistiinlik tagkil edir. Hazirda siirms filizlarinin islanmasinda
bir sira hidrometallurji tisullar mévcuddur. Hidrometallurji Gsulla siirmanin bir sira birlagmalari,
o ciimladan antimonit (Sb,S;) va valentit (Sb,0;) emal edilir. Bu birlasmalarin mohlula kegi-
rilmasi ham qalavi, ham da turgu hslledicilarinin istiraki ils mimkiindiir. Hazirda siirma filizinin
galavi-sulfid mahlullan ils islonmasi daha gox yayilmig va genis tatbiq tapmusdir.

Isdo [1] Dandag siirms filizinin tarkibinin kimyavi, termoqravimetrik analizlari aparilmig
va milsyyan edilmigdir ki, nimunanin natrium hidroksid da hallolmasi zamani, hissaciklarin
olgusii 0,12-0,105 mm, filizdoki sirma(III) sulfidin natrium hidroksida nisbati 1:1,4, temperatur
353-363 K, barkin mayeys nisbati 1:6-8, prosesin apanlma miiddati 20-25 daqiqa olduqda siir-
ma(Ill) sulfidin ¢iximinin 97,50% tagkil etdiyi verilmigdir. Siirmanin genis yayilmis alinma
usullanndan zangin sulfid v sulfid-oksid filizlarinin reduksiya aritma metodu va siirmanin qalavi
sulfid mahlullaninin elektrolizidir [2, s. 121]. Siirma(III) sulfid [3] siirma pentaxloridinin tur-
sulagdinlmig mahlulunda hall edilir vs alinan siirma(III) xlorid mahlulunun bir hissasi siirmanin
aynlmasina yonaldilir, basqa bir hissa isa yenidan hallolmaya sarf edilir. Hall olunmayan qaliqdan
kukiird gixanlir va zonginlagdirilmis qizil tarkibli konsentrat alinir. Ixtirada[4] siirma xammalin-
dan siirma(11) fluoridin va onun reduksiyasindan siirma metalinin alinmast soraiti verilmigdir.
Bu magsadis alinan sirma(I1I) fluorid (SbF;) mohlulunun valinls (CsH,;,0,N) 1:(0,8-1,0) mol-
yar nisbatinda qansligli tasirindan polad elektrod iizarinds daxili elektroliz tisulu ila sirma metal
alinmigdir. Ixtira [S] alvan metallanin metallurgiyasina, eyni zamanda siirmanin alinmasina aiddir
Toklif olunan iisulda, sirma konsentrati domir(IIl) xloridin turslagdiriimig mahlulu ila iglanir,
kiikirdi mohluldan ayirir, tarkibinds nacib metallar va siirma olan mahlul elektroliz prosesina
yonaldilir,
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Odabiyyat materiallannin analizinden goriniir ki, sirmanin hidrometallurgiyasina aid xeyli
islar méveuddur. Lakin torafimizdan taqdim olunan is yuxarida geyd olunanlardan farqli olaraq
siirmanin tio va oksi duzlarinin birbaga mahlulda aliiminiumla reduksiyasina hasr olunmusgdur.

Tacriibi hissa. 13ds Dandag siirms filizinin (Sb,S;-50%) natrium qalavisinda hallolmast
zamani alinan tio va oksi duzlarninin mahlulundan istifads olunmugdur. Mahlulda stirmanin
qatthd 32,75% toskil etmigdir. Stirmanin tio va oksi duzlannin aliminium metalinin tullantisi
(lom) ila qarsiligh tasirindan qara rangli amorf siirms metah aynlir. Prosesin reaksiya tanliyi
asagidaki kimi tartib edilmisdir:

Sb,S; +6NaOH = Na;SbS; + Na;SbO;+3H,0 1)
Na;SbS; + Na;SbO; + 4Al + 5SH,0 = 2Sb+ 4NaAlO, +3H, + 2H,S + Na,S  (2)

Birinci tanlik filizin natrium hidroksid mahlulunda hallolmasina, ikinci tanlik isa siirmanin
tio va oksi duzlarinin aliminiumla reduksiyasina aiddir.

Alinmig amorf siirma dekantasiya yolu ilo mahluldan aynlir, sonra qaliq filtrdsn siiziiliir,
tomiz yuyulur (pH 7) va 363-373K temperaturda qurudulur. Siirmanin aliiminiumla reduksiyasi
tigtin gottirilmuis mol nisbatlari (Sb:Al =1:0,65) miiayyan edilmisdir. Prosesin apanima miiddati
2-5 saat, temperatur 293-303 K vo muhitin pH-1 11-12 haddinda segilmigdir. Suziintids (filtrat)
is3 natrium aliminat va natrium sulfidin mahlullannin qangig: alinir. Alinmig niimunslorin di-
ferensial termiki analizi NETZSCH STA 449F349F3 (Almaniya) derivatoqrafinda, rentgenfaza
analizi D2 PHASER “Bruker” (CuKa siialanma 20, (A = 1,54056 A, 10-70 daraca) toz difrakto-
metrindas apanimigdir.

Naticalar va miizakirasi. Yuxarida qeyd edildiyi kimi, sirmanin hidrometallurji tsullarla
alinmasi gox perspektivli olub, son dévrlar diinya praktikasinda xeyli deracada tatbiq edilmakda-
dir. Bunlardan ssasen sirma sulfidin natrium sulfid-qalovi mahlullar ils alinmig siirmanin hall
olan duzlarindan sirma metalinin elektroliz tsulu ils alinmasidir. Har bir metodun miisbat va
manfi cohatlarini nazars almagla, straf miihiti ¢irklondirmamak magsadila, tarafimizdon siirmanin
onun birlasmalarindan kimyavi yolla alinmasi goraiti tadqiq edilmisdir.

Tacriibalarls siirmanin tio va oksi duzlarinin aliiminiumla reduksiyasi goraiti dyranilmis va
isin gedisinds har tacriiba tigiin tarkibinds 3,27 q siirma olan siirmo duzlarindan (Na;SbS;+
Na;SbO5).

Istifads edilmisdir. Ovvalca siirmanin reduksiyasinin aliiminiumun miqdarindan asililig
aydinlagdinlmisdir.

Cadvaldan malum olmusdur ki, aliiminiumun miqdan nazeri miqdardan (1:0.45) miiayyan
miqdar artiq sarf olunur. Bela ki, reduksiya prosesi zamani alinan siirmanin kiitlasi aliiminiumun
kutlasi ila 0.65 qAl/ 1.0 q Sb nisbatindadir. Bu isa yuxandaki tanlikden goriindiiyii kimi reduksi-
yaedici olaraq ayrilan hidrogenin qaz halinda olmasi ilo baglidir. Reaksiya zamami ayrilan
hidrogen qaz halinda oldugundan hidrogenin hamisi niimunas ils qarsiligh tasirds ola bilmir.
Reduksiya prosesindan sonra siirmanin giximi 97,78%-ni taskil edir.

Prosesin baslangicinda reaksiyanin siirati yuxan olur. Lakin moahlulda hidroksil ionlarinin
qatiligi azaldiqca reduksiya prosesi zaiflayir va alinan siirmanin miqdan da azalir. Prosesin
gedisinda alverisli gorait mohlulda hidroksil ionlarinin qatiliginin sabit saxlamilmasidir. Tempe-
raturun prosesin gedisina tasiri gox azdir. 9sasi mithitds reduksiya prosesi ekzotermik oldugundan

ELMi O9SORLOR e SCIENTIFIC WORKS e HAYYHBIE TPYJBI

Azarbaycan Milli Elmlar Akademivas: Naxcivan Bolmasinin Elmi asarlari, 2019, No 4, s. 21-25 23

reaksiyanin gedisi zamam mahlulun 6zii q1zmaga baglayir va temperatur 343-353K-3 ¢atir. Vaxt
isa gotiiriilan maddslarin miqdarindan astli olaraq dayisa bilir. Prosesin gedisi zamani mahlulun
gangdinlmast asas sortdir. Burada qanigdirma naticasinds aliiminiumun sathinds olan hidrogen
ortiiyti asanligla ayrildigindan altiminium daha gox manfi yiiks malik olur. Bu da prosesin siratini
artirmig olur. Bu soraitds alinmig amorf siirma nam halda bels havada davamlidir. Ona gors nii-
munanin agiq havada 373-383K temperaturda qurudulmasi miimkiindiir.

Cadval
Siirmanin ¢iximinin aliiminiumun miqdarindan asihihg:
CSb =327q/l, T=343-353K, CNaOH=100 q/dm3, zaman 2 saat

Sb mah-un | Mshlulda Sb Al-un Aynlan Sb-in Cixim,%
hacmi, ml miq-1, q kiitlasi, q kiitlasi, q

10 3,27 1,45 2,85 87.15

10 3,27 1,75 3,02 92.25

10 3,27 2,05 3,19 97,55

10 3,27 2,35 3,20 97,85

Alinmig amorf siirma 1123-1223 K temperaturda flyus kimi gotirilmiig natrium hidroksid
va ya natrium tetraboratin igtiraki il aridilmakls tamiz siirma metali alinmigdir. Sirmanin arima
temperaturu 902,8 K, sixlig1 iso 6,6832 q/sm* taskil etmigdir. Niimunanin termoqravimetrik analizi
apanlmig vo naticaler gakil 1-da verilmisdir.
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Sokil 1. Siirmanin termoqravimetrik ayrisi.

Sokildon goriindiiyi kimi analiz tigin gotiirilon sirmanin (75mq) 1073K temperaturda"
kiitlo artimi 10.61mq olmugdur. Bu siirmanin oksidlagmasi zaman amala. galsn_ sirma 11 va IV
oksidin hesabina bas vermisdir. Nazari olaraq 94,54 mq Sb,O4 alinmalr idi. Lakin avyslce §malg
golon Sb,05-iin 900K temperaturda bir hissasi sublimasiya etmaya imkan tapmig, digar hissasi
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isa davamli (10.61mq) siirma(1V) oksids gevrilmigdir. Analizin naticalerindan niimunads bagqa
qangiglann olmadigt malum olmugdur. Hamginin nimunanin rentgen faza analizi apanlmig va
naticalar gakil 2-da verilmigdir.
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Sakil 2. Siirma metalinin difraktoqramu.

Numunanin rentgen faza analizinin naticaleri (PDF 00-001-0802) onun standartin giymatina
uygun oldugunu gostarmisdir.

Belalikla, Daridag siirmo filizindan alinmig siirmanin qalavi sulfid mahlulunun bir basa
aliiminiumla reduksiyasindan adi goraitdo amorf siirma alinmisdir. Amorf siirmanin 1073-1173K
temperaturda sridilmasindan tamiz metal siirma alds edilmisdir. Metal siirmadon bir sira arintilarin
alinmasinda, amorf siirmanin 6ziindan iss kosmetik vasito kimi, qag va kirpiklarin qaraldilma-
sinda,eyni zamanda gézlarin mialicasinds istifada edils bilar.

Isin davamu olaraq siirmanin siiziintisii da (moahlul) isloanmigdir. Ovvalca siiziintiida olan
hidroksil ionlarinin qatiligini(pH-11-2 tartib) azaltmagq tigiin mahlula miisyyan hacmda karbon
qazi verilmigdir. Sonra siiziintiids olan sulfid ionlarini oksidlagdirmak magsadi ila qati hidrogen
peroksid mahlulundan istifada edilmigdir. Oksidlasma prosesi qurtardiqdan sonra (mahlulda S
ionlarinin olmadigr yoxlanilir) mahlul sulfat tursusu ils tursulasdinilir v mahlulun pH-1 4-5
haddina nizamlanir ki, bu zaman aliiminium sulfatl va natrium sulfat duzlarinin qanigigl amala
golir. Alinan duzlar qanigiginda Al va SO4*ionlannin nisbati miisyyan edilmis va natrium alii-
minium sulfatin tarkibine uygunlasdinlmisdir. Mahlul buxarlandinlaraq, misyyen qatihiga
¢atdinlmusg va kristallardinlmigdir. Naticads ikinci mshsul olaraq natrium aliminium zayi alinmugdir.
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REDUCTION OF ANTIMONY SOLUTIONS OBTAINED FROM
ANTIMONY ORE DARYDAGH

The paper explored the process of recovery, solution sulphides-alkaline antimony. The reduction
process was carried out with the participation of aluminium (Al), the dependence of the mass of the
reduced drive (Sb ;Al=1: 0,75) and the concentration of hydrogen ions (pH=11-12). As a result of
the recovery process, the composition of the isolated amorphous antimony was subjected to chemical,
differential thermal (DTA) and x-ray analysis (RFA). The output of metal was ~97,78%.

At the end of the process, amorphous antimony melts at a temperature of 1123 — 1223 K.
with sodium hydroxide or sodium tetra borate and a pure metal antimony is obtained.

Keywords: reduction, sodium hydroxide, aluminum, reduction, antimony, metal, sodium-aluminum alum.

Axmen I'apaes

BOCCTAHOBJIEHHE PACTBOPA CYPBMbI, IOJTYYEHHOTO U3
JAPBIIATCKOM CYPBMSIHOM PY/IBI

B pa6ore uccnenosaH NpoLecc BOCCTAHOBIEHHs PaCTBOPOB CYJb(HIOB-LUEN04HOI Cypb-
MBI, [OJTy4EHHBIX M3 AaPbLAArcKoii CypbMsHbIi pyabl. [Ipouecc BOCCTaHOBNEHHS MPOBOAMIICSA C
yuactuem amomunus (Al), ¢ 3aBUCHMOCTBIO Macchl BOCCTAHOBIIEHHOTO pearenTa (Sb:Al = 1:
0,75) u koHueHTpauueil uoHos Bogopoaa (pH=11-12). B pe3ynsrare npouecca BOCCTAHOBCHHS
BbijieNIeHHas aMopdHas CypbMa 6bL1a MOABEPrHYTa XHMHUYECKOMY, AHbbepeHLHanbHO-TepMI-
yeckomy (JITA) u pentrenocTpyktypHoMy ananusy (PCA). Beixon meranna cocrasin ~97,78%.
B koHIe mponecca aMmopdHas cypbMa MIaBUTCs Mpu Temnepatype 1123-1223 K ¢ ¢nrocom
TMIPOKCHIIOM HAaTpHsl Wi TeTpa 60paToM HATPHA H MOy HAETCA YHCTO METAJUTHHECKAS CypbMa.
B kauectse nponomkenus pabors! Gbin paspaboTan GHILTpaT (PacTBOp) H NOMyUEHb! HATPHiIt-
QTIOMHHUEBBIE KBACLIBI.

KJnoueBbIe CJI0BA: 0apbloazckas CypsMAHas pyoa, 60CCMAHOSIeNue, 2UOPOKCUO HAMPUS, anaMunu,
PeOYKyus, CypbMa, Memaun, Hampuii-aaMunuessle Kacysl, 661X00.
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