WHCTUTYT ! MO HYKNEAPHUX
1

B AT 1119,
RLCp  F. Mioyra |

i O @i H
{ T e Blldeg wc.’sh,—;«’;

;’: t B LIS /‘15 L)‘)—L'{L

% ITNMS INSTITUT ZA TEHNOLOGIJU NUKLEARNIH | DRUGIH MINERALNIH SIROVINA

HAYYHO BERE

MHCTUTYTA 3A TEXHOJIOITUJY HYKITEPAPHUX
U OPYTMX:MUHEPAJTHUX CUPOBUHA

®paHwe A Enepea 86, Beorpan

Ha ocuoBy I[lpaBuiHHKa O BepuHUKaLMjU U BaJUJaLUjU TEXHUYKO-TEXHOJIOLIKUX pellierma MU
npouenype MUIl 19 H3paga u noctynak BepuduKanuje U BaJHJaLMje TEXHUYKO-TEXHOJIOLIKUX
pelera, Haydno Behe MHCTUTYTa 32 TEXHOJIOTH]y HYKJIEAPHUX U APYTUX MUHEPAJHUX CUPOBHHS,
Ha ceHULHM oApkaHoj 15.05.2012. rog,, AoHeEJIO je

OAJNYKY

Jla ce pe3syaTaT HUCTpaXWBadykKor pazga ,Basopusayuja docgpamHe janosuHe u3
6auckoucmovHux nocmpojersa 3a npepady gocdpama(Cupuja)”, Koju je TPOUCTEKAO KA0 pe3yJITaT
paza Ha [IpojekTrima MITH

TP 31003 u TP 34013
Ha3susB npojexra:

PA3BOJ IPOH3BOJA HA FA3H MUHEPAJIHHX CHPOBHHA H OTIIA/HE BHOMACE ¥
LIH/bY 3ALITHTE PECYPCA 3A [IPOH3BO/]bY BESBE/HE XPAHE
u
OCBAJAIbE TEXHOJIOIIKHX ITOCTYITAKA /JOBHJARA EKOJIOLIKHX MATEPHJAJIA HA
FA34 HEMETA/IHYHUX MHUHEPAJIHHX CHPOBHHA

aytopa:
1. ap Aparas C. PagynoBuh, uctpaxuBay capguuk. UTHMC, Beorpaz,
2. mpod. ap Aymuna Byunnuh, pegosau npodecop, PI'®, Beorpag,
3. ap.JoBuna CrojanoBuh, HayyHu capazHuk, M”THMC, Beorpag,
4. Bpanucaas UBomeBuh, uctpaxxupay capauuk, U”THMC, Beorpag,
5. ap usko Cekysmmh, HayyHu caBeTHuk, U'THMC, Beorpag,
6. ap Mupjana CrojanoBuh, Hayynu caBeTHuk, U”THMC, Beorpag,
7. CHexxaHa 3ugoBuh, ncpaxusay capaguuk, U”THMC, Beorpag,.

BepUHUKYje Ka0o TEXHUYKO pelilere NpeMa HHANKaTOpUMa HaydHe KOMIIeTeHTHOCTH

(M 83) - HOBM TEXHOJIOIUKMA MOCTyNaK, y CKaaAy ca [IpaBUJIHHUKOM O NOCTYNKYy W Ha4MHY
Bpe/HOBaba Y KBAaHTUTATHBHOM HCKa3WBaby HayYHOUCTPAXHMBAYKUX pe3yJsTaTa MCTpakhBaya
(Cn. rmacauk PC 6p. 38/2008), a HaKOH ycBajarba pelieH3uja peleH3eHaTa npod.ap Ilpeapara
Jlasuha, Pypapcko-reosiomwiku ¢akyarer Beorpan u mpod.ap Crasena [Jleymuha, Pyzapcko-
reosowku dakyaTet beorpag,.



KoHayHy olyKy O BepudUKaUMju JOHOCH HaJsexxHM MaTuyHM Hay4Hu ozbop MIIH P

Cp6uje.
Jlé¢rasury:
- pyxoBoauouy [Ipojekra,
- ayTopuMa,
- apxusu HB. 7
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04. (;.»—i N Nauénom veéu ITNMS-a

Beograd

Predmet: Pokretanje postupka za validaciju i verifikaciju tehni¢kog reSenja

U skladu sa procedurom QMS, IP 19, Izrada i postupak validacije i verifikacije
tehni¢ko-tehnologkih reSenja, obratamo se Nautnom vecu Instituta za tehnologiju
nuklearnih i drugih mineralnih sirovina (ITNMS) sa molbom da, prema Pravilniku o
postupku i na&inu vrednovanja i kvantitativnom iskazivanju nau¢noistraZivackih rezultala
istrazivaca (Sl.glasnik RS, 38/08), pokrene postupak za validaciju i verifikaciju tehni¢kog
reSenja, kategorije M 83 — Novi tehnoloski postupak, pod nazivom: Valerizacija fosfatne
jalovine iz postrojenja na Bliskom istoku (Sirija) postupkom flotacijske koncentracije

Autori: ”

1. dr Dragan S. Radulovié, dipl. ing rud.

2. prof. dr Dusica Vu¢inié, redovni profesor
3. Branislav Ivosevi¢, istraziva¢ sardnik

4. dr Zivko Sekulié, nauéni savetnik

5. dr Mirjana Stojanovié, nau¢ni savetnik

6. Snezana ZildZzovié, israZiva¢ saradnik

Za recenzente predlazemo:

1. prof dr Predrag Lazi¢, Rudarsko-geoloski fakultet Beograd
2. prof dr Slaven Deusi¢, Rudarsko-geoloski fakultet Beograd

Beograd, 01.02.2012. godine

//7 P dnosila:ﬁva:
/ Lﬂ%ék AY Vo Py

dr Dragan S. Radulovié, d@l ing rud



HAYYHO BERE

MHCTUTYTA 3A TEXHONOINMJY HYKINEPAPHUX
W APYrmx MMHEPANNHUX CUPOBUHA

®paHwe o Enepea 86, beorpan

Ha ocHoBy unaHa 40 Ctatyta MHCTUTYTa 3a TEXHOMOrKjy HyKneapHux u apyrux
MUHepanHux cupoBuHa, HayuHo Behe je, Ha cegHuum oppxaHoj 21.02.2012. roa.,
AOHerno

oaonvyKyYy

Mokpehe ce noctynak 3a Banugauujy n Bepudurkaumjy TEXHUYKOr peLlera noj
Ha3uBoM ,,Banopusaumja pocchaTHe janoBuHe U3 nocTpojera Ha BnMckoM UcToky
(Cupuja) noctynkom cprotauujcke KOHLUEHTpauuje,,
aytopa ap [paraHa Papgynosuha,aunn.vmHx.pygapctea,npod.ap Odywwue ByuuHuh,
penosHor npodgpecopa, Meowesuh bpaHucnaea, Aunn. UHX. UCTpaxueaya capafHuka,
ap Xueka Cekynuha,Hay4yHor caBeTHuka, ap MupjaHe CtojaHoBuh,Hay4yHOr caBeTHUKa
n CHexaHe 3unyoBuhucTtapxuBaya capafgHuka W Oupajy  peLeH3eHTU
npod.ap.Mpegpar Jlasuh,Pygapcko-reonowwku dakynteT beorpaa, n npod.ap.Cnasex
Heywwnh, Pygapcko-reonouwku cakynteTt beorpapg

| nPEnce.u y-||-|o BET

‘-/PL—L s
MupocnaB Cokuh
/HayuHu capaoHux




ONOTUIY HYINEAPH#MX
HIAX CIIPOBIHA cano.
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Seoroan
beorpag

DOpare I Enepe-a 86, nowr. dax 300

Naucénom veéu ITNMS-a

Predmet: Recenzija tehnicko-tehnoloskog reSenja

Na osnovu Odluke Nauénog ve¢a ITNMS donete 21.02.2012. imenovan sam za jednog od
recenzenata tehni¢ko-tehnoloskog reSenja: Valorizacija fosfatne jalovine iz bliskoisto¢nih
postrojenja za preradu fosfata (Sirija)

(kategorija M-83)

Autori: dr Dragan S. Radulovi¢*, prof. dr DuSica Vugini¢”, dr Jovica Stojanovic*,
dipl. ing. Branislav IvoSevi¢*, dr Zivko Sekuli¢*, dr Mirjana Stojanovié*,
dipl. hem. SneZana ZildZovi¢*

* Institut za tehnologiju nuklearnih i drugih mineralnih sirovina, 11 000 Beograd
“ Rudarsko-geologki fakultet u Beogradu

Na osnovu toga dajem,
Misljenje recenzenta:

Tehni¢ko-tehnolo$ko reSenje pod naslovom ,Valorizacija fosfatne jalovine iz
bliskoistoénih postrojenja za preradu fosfata (Sirija)*, dato je na 16 strana teksta (format A4),
sadrZi pet tabela i &etrnaest slika na kojima su prikazane 3 tehnoloske $eme, 5 mikrofotografija 5
spektara i jedan difraktogram. Tehni¢ko tehnolosko re$enje sastoji se iz pet poglavlja glavnog
teksta, literature i Sest priloga datih na 14 strana.

U prvom poglavlju pod nazivom ,,Predmet ispitivanja“ dat je uvod u kome su prikazani
osnovni podaci, zna¢aj i primena fosfata kao sirovinskog resursa u svetskim razmerama. Zatim su
ukratko dati podaci (rezerve kao i osnovni geoloski i mineraloski podaci) o Mediteranskom
fosfatnom resursu, odakle poti¢e uzorak fosfatane jalovine koji je predmet ispitivanja. Na kraju je
dat kratak osvrt na stanje reSenosti tehnoloskog problema odvajanja fosfata od karbonata u
svetskim okvirima.

U drugom poglavlju pod naslovom ,,Cilj Ispitivanja“ odredjene su osnovne mineraloske
karakteristike uzorka fosfatne jalovine i na osnovu toga je definisan cilj ispitivanja:

1. dobijanje koncentrata fosfata K/P,O5 komercijalnog kvaliteta, ili
2. dobijanje proizvoda sa poveéanim sadrzajem P,Os koji bi se mogao mesati sa
bogatijim koncentratima fosfata.
U teéem poglavlju pod naslovom “Eksperimentalni rad” prikazana je:

e Sema pripreme rude za tehnoloska ispitivanja u laboratorijskim uslovima, kao i
® fizi€ko-hemijska-mineraloska karakterizacija uzorka.



U okviru mineraloske analize posebno je skrenuta paznja na nacin javljanja fosfata kao i
finocu pri kojoj se postiZze njihova optimalna oslobodjenost iz rude. U okviru ovoga poglavlja
uradjena su i preliminarna laboratorijska ispitivanja (I serija opita) izvedena na klasi¢an nacin
direktnom flotacijom fosfata iz rude, koja nije dala zadovoljavajuéi rezultata.

U Cetvrtom poglavlju pod naslovom “Ispitivanja u cilju definisanja tehnoloskog resenja’
obavljena je rendgenska analiza uzorka, a na skenirajuéem elektronskom mikroskopu uradjena je
morfoloSka i semikvantitativna hemijska analiza. Na osnovu ovih dodatnih ispitivanja utvrdjeni
su razlozi za loSe rezultate prve serije opita i napravljena je analiza svih dobijenih podataka. Na
osnovu ove analize definisani su pravci daljih ispitivanja, u okviru kojih je VI serijom opita
flotiranja unapredjeno dosadasnje i usvojeno novo tehnoloska znanja. Na osnovu dobijenih
rezultata ove serije opita i u skladu sa nadinom izvodjenja eksperimenta dat je predlog Seme
tehnoloskog resenja.

U petom poglavlju pod naslovom “Zakljucak obavijenih laboratorijski ispitivanja” dat je
sazeti pregled svih obavljenih ispitivanja i analiza dobijenih rezultata.

U prilozima su prkazani hemijski sastavi fosfatne jalovine po klasama krupnoce, kao i
Sest serija sa Semama izvodjenja opita flotiranja koje su omogucile da se dodje do tehnoloskog
reSenja.

Na osnovu pregleda tehnicko-tehnoloskog reSenja pod naslovom: ,,Valorizacija fosfatne
jalovine iz bliskoisto¢nih postrojenja za preradu fosfata (Sirija)“, dajem sledeci zakljucak:

Tekst je pisan jasno i tehnicki razumljivo, a tehnicko-tehnolosko resSenje daje znacajan
doprinos oblasti dobijanja koncentrata apatita za hemijsku industriju.

Takodje treba naglasiti da tehni¢ko resenje ima korisnika rezultata “Victoriaphosphate”
¢ime su ispunjeni svi zahtevi Pravilnika o postupku i nadinu vrednovanja i kvantitativnom
iskazivanju naucnoistrazivackih rezultata istrazivanja, Sl.Glasnik RS br.38/2008.

Na osnovu svega iznetog, predlazem Nauénom Veéu ITNMS-a iz Beograda da prihvati
tehnic¢ko-tehnolosko reSenje, pod naslovom Valorizacija fosfatne jalovine iz bliskoisto¢nih
postrojenja za preradu fosfata (Sirija)“, dr Dragan S. Radulovi¢, prof. dr DuSica Vucini¢,
dr Jovica Stojanovi¢, dipl. ing. Branislav Ivosevi¢, dr Zivko Sekulié, dr Mirjana Stojanovi¢,
dipl. hem. Snezana ZildZzovié

U Beogradu %1;% % /(

prof dr Predrag La21c pl ing.rud.




Na osnovu ¢lana 25. tacka 2) i 3) Zakona o nauénoistraZivackoj delatnosti i Prilogu 2 Pravilnika o

postupku i na€inu vrednovanja i kvantitativnom iskazivanju nauénoistrazivackih rezultata istraZivaca daje
se

MISLJENJE
o tehni¢ckom reSenju

Naziv tehni¢kog reSenja: Valorizacija fosfatne jalovine iz bliskoistoénih postrojenja za preradu
fosfata (Sirija)
Autori: dr Dragan S. Radulovié, prof. dr Dusica Vuéinié, dr Jovica Stojanovié, dipl. ing. Branislav

Ivodevié, dr Zivko Sekuli¢, dr Mirjana Stojanovié, dipl. hem. SneZana ZildZovi¢
Godina: 2012.

Prijavljena kategorija: M83

Pregledom svih priloZenih dckaza sam utvrdila da:

1. ReSenje poseduje stru¢nu komponentu celokupnog i samostalnog rezultata OM
2. ReSenje ima originalni nau¢no-istrazivacki doprinos Dix
3. ReSenje poseduje uredan tehnicki elaborat (naslovna strana sa osnovnim

podacima, potom elaborat sa opisima, crteZima itd) O
3.1. Naveden je korisnik resenja (narudilac) D
3.2. Navedeno je ko je reSenje prihvatio, ko ga primenjuje OA
3.3. PriloZen je dokaz o komercijalizaciji rezultata (kori§éenju) "Oh
4. Opisan je problem koji se reSava Oh
4.1. Dato je stanje reSenosti tog problema u svetu DA
4.2. Dato je stanje reSenosti tog problema kod nas AN
5. Opisane su tehni¢ke karakteristike DA
6. Za kriticke evaluacije podataka, baza podataka P
6.1. Deo je medunarodnog projekta N
6.2. Publikovana je kao internet publikacija ili objavljena na internetu Ng
6.3. Publikovano u Casopisu sa SCI liste Ng
6.3. Ostalo -
7. ReSenje je radeno u okviru projekta Ministarstva nauke i dat je broj projekta ili broj TR 34013
ugovora sa privredom iz kog »roizilazi TR 31003

* uneti da/ne u prazne kockice

Dato tehnicko resenje:

1. Ispunjava uslove za priznavanje prijavljene kategorije MS83
2. Ispunjava uslove za priznavanje kategorije / razli€ite od prijavljene.
3. Ne ispunjava uslove za priznavanje tehnickih reSenja.

ZAKLJUCAK I MISLJENJE RECENZENTA DATO U POSEBNOM DOKUMENTU

Mesto i datum

(Ime i prezime, potpis)
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Nauénom veéu ITNMS-a

Predmet: Recenzija tehnicko-tehnoloskog resenja

Na osnovu Odluke Nauénog ve¢a ITNMS donete 21.02.2012. imenovan sam za jednog od
recenzenata tehniko-tehno.oskog resenja: Valorizacija fosfatne jalovine iz bliskoisto¢nih
postrojenja za preradu fosfata (Sirija)

(kategorija M-83)

Autori: dr Dragan S. Radulovi¢*, prof. dr DuSica Vugini¢’, dr Jovica Stojanovi¢*,
dipl. ing. Branislav Ivoevié*, dr Zivko Sekulié*, dr Mirjana Stojanovié*,
dipl. hem. SneZana ZildZovic¢*

* Institut za tehnologiju nuklearnih i drugih mineralnih sirovina, 11 000 Beograd
“ Rudarsko-geologki fakultet u Beogradu

Na osnovu toga dajem,
Misljenje recenzenta:

TehniCko-tehnolosko reSenje pod naslovom ,Valorizacija fosfatne jalovine iz
bliskoistoénih postrojenja za preradu fosfata (Sirija)“, dato je na 16 strana teksta (format A4),
sadrzi pet tabela i Getrnaest slika na kojima su prikazane 3 tehnoloske $eme, 5 mikrofotografija 5
spektara i jedan difraktogram. Tehni¢ko tehnolosko reSenje sastoji se iz pet poglavlja glavnog
teksta, literature i Sest priloga datih na 14 strana.

U prvom poglavlju pod nazivom ,,Predmet ispitivanja“ dat je uvod u kome su prikazani
osnovni podaci, zna¢aj i primena fosfata kao sirovinskog resursa u svetskim razmerama. Zatim su
ukratko dati podaci (rezerve kao i osnovni geolo$ki i mineraloski podaci) o Mediteranskom
fosfatnom resursu, odakle poti¢e uzorak fosfatane jalovine koji je predmet ispitivanja. Na kraju je
dat kratak osvrt na stanje reSenosti tehnolo$kog problema odvajanja fosfata od karbonata u
svetskim okvirima.

U drugom poglavlju pod naslovom ,,Cilj Ispitivanja“ odredjene su osnovne mineraloSke
karakteristike uzorka fosfatne jalovine i na osnovu toga je definisan cilj ispitivanja:

1. dobijanje koncentrata fosfata K/P,Os komercijalnog kvaliteta, ili

2. dobijanje proizvoda sa poveéanim sadrzajem P,Os koji bi se mogao meSati sa bogatijim

koncentratima fosfata.

U tecem poglavlju pod naslovom “Eksperimentalni rad” prikazana je Sema pripreme rude
za tehnoloska ispitivanja u laboratorijskim uslovima, kao i fizicko-hemijska-mineraloska
karakterizacija uzorka. U okviru mineraloSke analize posebno je skrenuta paznja na nacin
javljanja fosfata kao i finoéu pri kojoj se postiZze njihova optimalna oslobodjenost iz rude. U
okviru ovoga poglavlja uradjena su i preliminarna laboratorijska ispitivanja (I serija opita)



izvedena na klasi¢an nadin direktnom flotacijom fosfata iz rude, koja nije dala zadovoljavajuci
rezultata.

U Cetvrtom poglavlju pod naslovom “Ispitivanja u cilju definisanja tehnoloSkog resenja”
obavljena je rendgenska analiza uzorka, a na skenirajuéem elektronskom mikroskopu uradjena je
morfoloSka i semikvantitativna hemijska analiza. Na osnovu ovih dodatnih ispitivanja utvrdjeni
su razlozi za loSe rezultate prve serije opita i napravljena je analiza svih dobijenih podataka. Na
osnovu ove analize definisani su pravci daljih ispitivanja, u okviru kojih je VI serijom opita
flotiranja unapredjeno dosadas$nje i usvojeno novo tehnoloska znanja. Na osnovu dobijenih
rezultata ove serije opita i u skladu sa nadinom izvodjenja eksperimenta dat je predlog Seme
tehnoloskog reSenja.

U petom poglavlju pod naslovom “Zakljucak obavijenih laboratorijski ispitivanja” dat je
saZeti pregled svih obavljenih ispitivanja i analiza dobijenih rezultata.

U prilozima su prkazani hemijski sastavi fosfatne jalovine po klasama krupnode, kao i
Sest serija sa Semama izvodjenja opita flotiranja koje su omoguéile da se dodje do tehnoloskog
reSenja.

Na osnovu pregleda tehni¢ko-tehnoloskog resenja pod naslovom: ,,Valorizacija fosfatne
jalovine iz bliskoisto¢nih postrojenja za preradu fosfata (Sirija)“, dajem slededi zakljucak:

e Tekst je pisan jasno i tehnicki razumljivo.
e Tehnicko-tehnolosko resenje daje znacajan doprinos oblasti dobijanja koncentrata
apatita za hemijsku industriju.

Takodje treba naglasiti da tehniko resenje ima korisnika rezultata “Victoriaphosphate”
¢ime su ispunjeni svi zahtevi Pravilnika o postupku i nadinu vrednovanja i kvantitativnom
iskazivanju nauénoistrazivackih rezultata istrazivanja, Sl.Glasnik RS br.38/2008.

Na osnovu svega iznetog, predlazem Nauénom Vecu ITNMS-a iz Beograda da prihvati
tehnicko-tehnolosko reSenje, pod naslovom Valorizacija fosfatne jalovine iz bliskoisto¢nih
postrojenja za preradu fosfata (Sirija)*, dr Dragan S. Radulovié, prof. dr DusSica Vucini¢,
dr Jovica Stojanovié, dipl. ing. Branislav Ivosevié, dr Zivko Sekulié¢, dr Mirjana Stojanovié,
dipl. hem. SneZana ZildZovié¢

U Beogradu Recenzent:
(f%wﬁe“ ﬁa(/@\

prof dr Slaven Deusi¢, redovni profesor




Na osnovu ¢lana 25. tatka 2) i 3) Zakona o naunoistrazivackoj delatnosti i Prilogu 2 Pravilnika o

postupku i naéinu vrednovanja i kvantitativnom iskazivanju nauénoistraZivackih rezultata istrazivaca daje
se

MISLJENJE
o tehni¢kom reSenju

Naziv tehni¢kog reSenja: Valorizacija fosfatne jalovine iz bliskoisto¢nih postrojenja za preradu
fosfata (Sirija)
Autori: dr Dragan S. Radulovié, prof. dr Dusica Vuéini¢, dr Jovica Stojanovi¢, dipl. ing. Branislav

Ivosevi¢, dr Zivko Sekulié, dr Mirjana Stojanovi¢, dipl. hem. Sneana ZildZovié
Godina: 2012.

Prijavljena kategorija: M83

Pregledom svih priloZenih dokaza sam utvrdila da:

1. Resenje poseduje stru¢nu komponentu celokupnog i samostalnog rezultata Db
2. Resenje ima originalni nau¢no-istrazivacki doprinos )
3. ReSenje poseduje uredan tehnicki elaborat (naslovna strana sa osnovnim

podacima, potom elaborat sa opisima, crtezima itd) A
3.1. Naveden je korisnik reSenja (narucilac) VA
3.2. Navedeno je ko je reSenje prihvatio, ko ga primenjuje MANEAN
3.3. PriloZen je dokaz o komercijalizaciji rezultata (kori$éenju) DA
4. Opisan je problem koji se reSava DA
4.1. Dato je stanje reSenosti tog problema u svetu Dh
4.2. Dato je stanje reSenosti tog problema kod nas OA
5. Opisane su tehnic¢ke karakteristike DA
6. Za kriticke evaluacije podataka, baza podataka
6.1. Deo je medunarodnog projekta vE
6.2. Publikovana je kao internet publikacija ili objavljena na internetu “e
6.3. Publikovano u Casopisu sa SCI liste NE
6.3. Ostalo -
7. ReSenje je radeno u okviru projekta Ministarstva nauke i dat je broj projekta ili broj TR 34013
ugovora sa privredom iz kog proizilazi TR 31003

* uneti da/ne u prazne kockice

Dato tehnic¢ko reSenje:

1. Ispunjava uslove za priznavanje prijavljene kategorije MS83
2. Ispunjava uslove za priznavanje kategorije / razlicite od prijavljene.
3. Neispunjava uslove za priznavanje tehnickih reSenja.

ZAKLJUCAK I MISLJENJE RECENZENTA DATO U POSEBNOM DOKUMENTU

Mesto i datum

CENZENT:
(J)MR} A

prof. dr Slaven Deusié, redovni profesor
(Ime i prezime, potpis)
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Institut z a tehnologiju nuklearnih i drugih mineralnih sirovina (ITNMS), Beograd u
okviru projekata (TR 31003 i TR34013, period 2011-2014) C¢iju realizaciju finansira
Ministarstvo prosvete i nauku Republike Srbije, osvojio je novu tehnologiju valorizacije
jalovine sa fosfatnih jaloviSta na Bliskom Istoku (Sirija). Postupak valorizacije fosfatne
jalovine postupkom obrnutog flotiranja predstavlja novu tehnologiju koja je dovedena do
koncepta tehnic¢ko- tehnoloskog resenja :

Valorizacija fosfatne jalovine iz bliskoisto€nih postrojenja za preradu fosfata (Sirija)

Autora: dr Dragan S. Radulovi¢, dipl. ing rud.
prof. dr Dusica Vu€ini¢, redovni profesor
dr Jovica Stojanovi¢, naucni saradnik
Branislav IvosSevi¢, istraziva¢ saradnik
dr Zivko Sekulié, nauéni savetnik
dr Mirjana Stojanovi¢, nauéni savetnik

Snezana ZildZzovi¢, israziva¢ saradnik

Ispitivanja koja su izvedena, u okviru ovog tehnoloSkog resenja, imala su za cilj
definisanje optimalnih parametara tehnolo$kog postupka valorizacije jalovine iz postrojenja
za preradu fosfata iz Sirije, u cilju dobijanja proizvoda koji bi svojim kvalitetom mogao da se
primenjuje u industriji mineralnih dubriva. Ova ispitivanja su trebala da definiSu uslove
koncentracije fosfata tj. poveéanja sadrzaja P,Os; do optimalno moguée granice sa
zadovoljavajuéim iskori§¢enjem.

Osnovni cilj ovih ispitivanja je bio dobijanje koncentrata fosfata K/P,Os komercijalnog
kvaliteta koji se moze primeniti kao sirovina u daljoj industrijskoj preradi, ili dobijanja
proizvoda sa povecanim sadrzajem P,Os koji bi se mogao meSati sa bogatijim koncentratima
fosfata (sa sadrzajem P,Os preko 32% ili viSe procenata) $to bi omogucilo dobijanje skupnog
koncentrata sa minimum 30% P,0s.

Obavljena ispitivanja u okviru ovog tehnoloSkog reSenja, dobijeni su osnovni podaci o
mogucénosti valorizacije jeftine sirovine Cije su rezerve na podrucju Severne Afrike i Bliskog
Istoka praktiCno neiscrpne (milijarde tona), a u danasnjem vremenu predstavljaju jalovinu.
Tretmanom ovakve sirovine postupkom flotacijske koncentracije moguce je dobiti koncentrat
K/P,0O5 sa preko 26,14% P,0s (preko 57% TCP) i relativho visokim iskori§éenjem P,Os od
preko 86%. Dobijeni proizvod se moze razmatrati na dva nacina: kao definitivni komercijalni
koncentrat ili da se meSa sa bogatijim koncentratima fosfata ¢ime bi se dobio zbirni
koncentrat sa oko 30% P,0s.
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Ovakve mineralne sirovine u odnosu na rude fosfata koje se moraju iskopavati
podzemnom ili povrSinskom eksploatacijom imaju niz prednosti (sadrze relativno visok
sadrzaj P,0Os (oko 20%), ne moraju se otkopavati, sirovina je oprana i isklasirana, ne sadrzi
glinovite materije i sitnez (u pulpi ne stvara mulj), relativno je mekana i lako se usitnjava,
pored toga sirovina je veoma jeftina, a na pomenutim geografskim podrucjima nalazi se u
ogromnim koli¢inama). Valorizacijom ovakve fosfatne sirovine mogli bi se ustedeti ogromni
kapitalni troSkovi (ulaganja u izgradnju rudnika, rudarskih objekata, pristupnih puteva i
postrojenja). Zbog svega ovoga startni troSkovi bi bili bithno smanjeni, kao i sami troskovi
eksploatacije i prerade ovakve fosfatne sirovine.

Prihvatamo da Tehni¢ko-tehnoloSko reSenje valorizacija fosfatne jalovine iz
bliskoisto¢nih postrojenja za preradu fosfata (Sirija), predstavlja nov tehnoloski postupak
u oblasti pripreme ove rude. Takode prihvatamo da ono predstavija doprinos daljim
ispitivanjima i da smo zainteresovani za primenu i nastavak aktivnosti koncentracije fosfata
postupcima pripreme mineralnih sirovina, u cilju dobijanja fosfatnih mineralnih dubriva.

U o)
e Y. O ff
 Mijailovic ©
A elad

e gy
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1.0 Predmet ispitivanja

Predmet tehniCkog resenja, je definisanje optimalnih parametara tehnoloskog postupka
valorizacije jalovine iz postrojenja za preradu fosfata iz Sirije, u cilju dobijanja proizvoda koji
bi svojim kvalitetom mogao da se primenjuje u industriji mineralnih djubriva.

Porast upotrebe fosfata kao minerala, u svim granama privrede a takodje i proizvoda
dobijenih od fosfata, u svih zemalja sveta, svrstava ovaj mineral u strateske sirovine u
svetskim razmerama i njihov znacaj raste iz dana u dan. Fosfati se u najvecoj meri koriste u
industriji proizvodnje vestackih djubriva oko 85 %, oko 5% se koristi kao dodatak sto¢noj
hrani, ostalih 10 % potro$nje fosfora je u razli¢itim granama hemijske industrije. Intezivna
upotreba vestackih djubriva, a medju njima i fosfatnih, koje proizvodi hemijska industrija na
bazi rude ili koncentrata fosfata, je osnov za postizanje prinosa koji omogucéavaju prehranu
stanovnistva (D. Radulovi¢, 2011).

Znacaj fosfora za zivi svet ogleda se u tome $to ucestvuje u gradji nukleinskih
kiselina, fosfolipida, u biljkama sluzi da ucestvuje u procesima transformacije Secera,
belancéevina i drugih jedinjenja.

U ITNMS-u je stigao uzorak fosfatne jalovine iz Sirije pod oznakom ,,US-1", klase
krupnoce -250 + 50 mm, i mase od oko m= 250 kg. Sirijiski fosfati po svojoj genezi i nacinu
javljanja zajedno sa leziStima Severne Afrike 1 Bliskog Istoka pripadaju leziStima
Mediteranskog fosfatnog basena.

1.1 Mediteranski fosfatni resurs

Severna Afrika je pokrivena fosfatnim leZiStima sedimentnog porekla koja su starosti
gornje Krede do Eocena. Najveée rezerve fosfata u Mediteranskom fosfatnom basenu
poseduje Maroko oko 50.000.000.000 t rude. Fosfati sedimentnog porekla se ne eksploatisu
samo u Maroku koji je glavni proizvodjac i izvoznik (proizvodnja oko 25.000.000 t/god) vec i
u: Angoli, Alziru, Egiptu, Senegalu, Togu, Tunisu i Tanzaniji.

Na Bliskom Istoku glavni proizvodjaci fosfata su: Jordan, Izrael, Egipat, Irak i Sirija.
Jordanska Rudarska kompanija za fosfate je proizvodila oko 6.000.000 t fosfata 2009 1 2010
godine. Rezerve fosfat u Jordanu se procenjuju na preko 2 milijarde tona. Rezerve fosfata u
Izraelu kao 1 potencijalni fosfatni resursi se procenjuju na po 300 miliona tona svaki (Jems J.
Bartels i Theodore M. Gurr, 1991). Egipatske rezerve i resursi prema izveStajima se
procenjuju na 700 miliona tona fosfatne rude odnosno na 3 milijarde tona fosfatnog resursa.
Rezerve fosfata u Iraku se procenjuju na 60 miliona tona odnosno na 400 miliona tona
fosfatne rude u resursima. Sirijske fosfatne rezerve i resursi se procenjuju na po 400 miliona
tona rude svaki. Za Saudijske fosfate (leziSte Al Jalamida) procenjene su rezerve od oko 900
miliona tona fosfatne rude.

Za sve fosfate iz Mediteranske oblasti je karakteristicno da je sadrzaj P,Os relativno
visok (oko 1 iznad 25%) 1 da su rezerve ogromne. Koncentrati fosfata iz ovakvih ruda se
dobijaju jednostavnim postupcima pripreme uglavnom usitnjavanjem, pranjem 1 klasiranjem.
Posle ovih postupaka pripreme ostaju velike kolicine fosfatne jalovine sa reletivno visokim
sadrzajem P,0Os (oko i preko 20%) 1 veoma visokim sadrzajem CaCO; od koje se fosfat bilo
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kojim postupkom tesko odvaja. Zbog toga ogromne koli¢ine ovakvog materijala za sada
predstavljaju samo potencijalni resurs i dok se ne iznadje nadin za odvajanje fosfata od
CaCOs; one ¢e ostati samo sirovine niske vrednosti.

1.2 Stanje reSenosti predmetnog problema u svetu

Priprema fosfatnih ruda sedimentnog porekla sa visokim sadrzajem karbonatne
jalovine (npr. u juznoj Floridi i oblast Mediterana) je svetski problem i adekvatna tehnologija
za preradu takve rude na industrijskom nivou trenutno ne postoji (Prasad i sar., 2000).
Buduéi da se vecina svetskih resursa fosfata (oko 80% ), sastoji od karbonatno sedimentnih
ruda, obavljaju se opsezna istrazivanja ovih vrsta ruda, na laboratorijskom nivou 1 u pilot-
postrojenjima sa ciljem da se iznadje nacCin odvajanja karbonata od fosfata postupkom
flotiranja. LoSa flotabilnost neizmenjenih sedimentnih fosfata se pripisuje nepovoljnoj teksturi
1 mineralnoj raspodeli u rudi kao $to su to u svojim ispitivanjima objasnili Baudet i Save
(Baudet i Save 1999).

2.0 Cilj ispitivanja

Dosadasnja tehnoloska ispitivanja fosfata u ITNMS-u su uglavnom bila vezana za
leziste “Lisina”-Bosilegrad. “Victoriagroup”, kao glavni pokreta¢ i investitor kako
tehnoloskih ispitivanja tako i svih drugih aktivnosti vezanih za fosfate na teritoriji nase
zemlje, u poslednjih nekoliko godina, nam je dostavio uzorak fosfatne jalovine iz Sirije US-1.

Uzorak je bio krupno komadast s’ tim da se primecuje da je klasiran i opran (nema
sitneZi 1 gline u uzorku). Posto je uzorak komadast i stigao je u Cetiri dzaka primecuje se da se
sastoji od bar dve klase krupnoce: -250+120mm i -120+50mm. Vizuelnim pregledom pod
lupom je utvrdjeno da su klase pripadaju rudi iz istog leziSta, ali da je u sitnijim klasama vece
prisustvo fosfatnih minerala a u krupnijim klasama se javljaju i komadi cistog kalcita $to
automatski znaci da je sadrzaj fosfata u njima nizi.

U cilju definisanja uslova koncentracije fosfata tj. povecanja sadrzaja P,Os do
optimalno moguce granice sa zadovoljavajuéim iskoriS¢enjem, na uzorku jalovine su
obavljena preliminarna laboratorijska ispitivanja. Naime, osnovni cilj ovih ispitivanja je
dobijanje koncentrata fosfata K/P,Os komercijalnog kvaliteta koji se moze primeniti kao
sirovina u daljoj industrijskoj preradi, ili dobijanja proizvoda sa povecanim sadrzajem P,Os
koji bi se mogao mesati sa bogatijim koncentratima fosfata (sa sadrzajem P,Os preko 32% ili
viSe procenata) §to bi omogucilo dobijanje skupnog koncentrata sa minimum 30% P,0Os.

Uobicajeno je da se sadrzaj P,Os u koncentratu krece od 30% pa i viSe procenata,
mada se na trziStu mogu nacéi fosfati i sa 26-27% P,0s.

3.0 Eksperimentalni rad

Ceo uzorak je spojen i homogenizovan a zatim je usitnjen i pripremljen za
laboratorijska ispitivanja. U okviru laboratorijskih ispitivanja trebalo je upotrebiti stecena
tehnoloska znanja i1 reSenja osvojena na fosfatnoj rudi “Lisina”, kao 1 ispitati moguénost
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njihove primene na ovoj rudi, u cilju dobijanja koncentrata fosfata kao komercijalnog
proizvoda.

3.1. Preliminarna laboratorijska ispitivanja

Polazni uzorak mase m= 250 kg, ustvari je predstavljao dva uzorka razli¢ite krupnoce
-250+120mm 1 -120+50 mmm koji su spojeni, usitnjeni, homogenizovani i pripremljeni za
laboratorijska ispitivanja prema pisanoj Semi prikazanoj na slici 1.

Rovna ruda, ggk 250 mm

Uzorkovanje

7

Usitnjavanje

v

Prosejavanje, 5 mm

-y N

Homogenizacija

Odred. Grube vlage

Cetvrtanje

&

¥

Usitnjavanje

Rezervni uzorak

Prosejavanje 1,65 mm

_ ¢ n GrAanulo iastav

Homogenizacija
¢ Hem. Anal.
Cetvrtanje
Rezervni uzorak Uzorak za laboratorij skt ispitivanja
O. meljivosti Hig.ivlaga Hem. inal. O. flotiranja
o, !

Granulo sastav

v

Hem. Anal.

Slika 1. Pisana Sema pripreme fosfatne rude “US-1” Sirija za tehnoloska ispitivanja u
cilju dobijanja koncentrata K/P,Os u laboratorijskim uslovima

3.1.1. Hemijska analiza

Hemijska analiza je obavljena na uzorku sitnije klase -120+50 mm, a posle spajanja i
homogenizacije na celokupnom polaznom uzorku. Ove hemijske analize na dva uzorak
razli¢ite krupnoce trebalo je da ukazu da li postoji razlika u sadrzaju P,Os po klasama
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krupno¢e u primarnom uzorku. Rezultati hemijske analize rovnog uzorku i uzorka klase
-120+50 mm su dati u tabelama 1 1 2.

Tabela 1. Hemijska analiza uzoraka rude ,,US-1” Sirija klase -120+50mm
Komponenta | P,Os | CaO | MgO | SiO, | Fe;O3 | K,O | NaO | Al,O3

Sadrzaj, % 22,48 | 41,63 | 0,25 | 27,01 | 0,52 | 0,018 | 0,30 | 0,31

Tabela 2. Hemijska analiza rovnog uzoraka rude “US-1” Sirija
Komponenta P,Os CaO Si10, Fe,O5 K,O Na,O

Sadrzaj, % 19,55 | 44,46 | 15,49 0,54 0,012 0,17

Na osnovu hemijske analize (tabele 1 1 2) se vidi da je zakljucak vizuelnog pregleda
uzoraka bio validan, odnosno da je u sitnijem uzorku (klasa -120+50 mm) ve¢i sadrzaj P,Os i
nizi sadrzaj karbonata nego u krupnijoj klasi -250+120 mm, S§to je veoma bitan podatak za
neka buduca ispitivanja. U oba uzorka sadrzaj gvozdja i alumo-silikata je minimalan, $to je
takodje uoCeno vizuelnim pregledom rovnog uzorka. Tako da je uzorak rovne rude, koji je
nastao spajanjem ove dve klase, siromasniji u pogledu sadrzaja P,Os nego klasa -120+50mm.

3.1.2. Mineraloska ispitivanja

Kvalitativna mineraloSka analiza uzoraka uradena je pod polarizacionim mikroskopom
za propustenu svetlost imerzionom metodom (imerzija ksilol) sa kvalitativnom
identifikacijom prisutnih minerala. Uvecanje objektiva je od 3,2 do 50x.

3.1.2.1. Mikroskopska analiza uzorka fosfata iz Sirije “US-1”

Mineralni sastav: APATIT, KOLOFANIT, KVARC, MINERALI KARBONATA,
FELDSPATI, CIRKON, NEPROVIDNI MINERALI

Mikroopis: Glavni minerali u analiziranom uzorku su apatit, karbonati, kolofanit i
kvarc. Apatit se javlja u vidu krupnih prizmati¢nih kristala koji su Cesto kataklazirani.
Kolofanit se javlja u vidu krupnih oolita i sferolita koji su pod ukrStenim Nikolovim
prizmama izotropni, odnosno amorfni. Ovaj mineralod je zastupljen u rudi viSe nego apatit,
mozda Cak preko 60%. Karbonati se javljaju kao sitnokristalasti agregati koji ¢ine osnovnu
masu uzorka. Kvarc se javlja dvojako: u vidu krupnijih izometri¢nih kristala oblih ivica i u
osnovnoj masi zajedno sa karbonatima gde je manje zastupljen. Svi ostali minerali su
zanemarljivo zastupljeni.

3.1.3. Opiti mlevenja

Opiti mlevenja su izvodjeni u laboratorijskom mlinu “Denver”, mokrim postupkom, sa

polaznim uzorkom rude mase m= 1kg, ¢iji je ggk bio 1,65 mm. Opitima mlevenja je utvrdjeno
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da se oslobodjenost apatita od 80% postize pri fino¢i mlevenja rude od 60% -0,074mm i za
vreme mlevenja od t= 8 min 45 sec.

3.2. Opiti flotiranja apatita

Opiti flotiranja apatita iz rude fosfata “US-17-Sirija u laboratorijskim uslovima su
izvodjeni u flotacijskim masinama “Denver” zapremine V= 2,81, na uzorcima mase m=1kg.
Posto ova ruda za nas predstavlja novost u praktiénom smislu i pored literaturno poznatih
karakteristika odluceno je da se izvode po tri opita u seriji na isti nacin, radi reproduktivnosti
rezultata i da se ti rezultati prikazuju kao srednja vrednost u obliku jednog bilansa.

3.2.1. I serija opita flotiranja apatita

Prva serija opita je izvedena prema nacinu kako je flotirana fosfatna ruda “Lisina”.
Uzorak koji je flotiran bio je uzet iz sitnije klase (klasa -120+50mm, koja je sa veéim
sadrzajem P,Os oko 22,5% tabela 1). U okviru opita flotiranja ispitivan je reagentni reZim,
kao 1 primenljivost utvrdjene tehnoloske Sema postupka flotiranja fosfata “Lisina” u cilju
iznalaZzenja optimalnih uslova flotiranja apatita i deprimiranja minerala jalovine. Ovim
postupkom, utvrdjivana je potreban koli¢ina reagenasa: kolektora za uspeSno flotiranje
minerala apatita i deprimatora za efikasno deprimiranje minerala jalovine. Posebno je
ispitivan nacin da se sadrzaj CaCOs postupkom flotiranja svede u koncentratu P,Os ispod
20%. Primenjena Sema po kojoj su izvodjeni opiti sa uslovima kondicioniranja i flotiranja kao
1 mestima dodavanja reagenasa prikazana je na slici 2.

Ruda ,60% -0,074 mm

N212CO3 —>
Na28i03 —>
Tanin —»
Na-Oleat —
v
Kondicioniranje, pH=9,0; t= 10 min

Na2C03

Na-Oleat

Na28i03

Slika 2. Osnovna tehnoloska Sema kondicioniranja i flotiranja primenjena u opitima
prve serije

Prilikom izvodjenja opita flotiranja nije izvodjeno preciS€avanje grubog koncentrata,
ve¢ se nastojalo da se izdvoji grubi koncentrat sa maksimalnim iskori§¢enjem, u cilju
sagledavanja njegovog kvaliteta u pogledu sadrzaja P,Os.
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Na slici 2. data je osnovna tehnoloska Sema koja je primenjena prilikom ispitivanja
reagentnog rezima u ova tri opita. Modifikacije u pogledu utroSka reagenasa u odnosnu na
osnovnu Semu iz opita grubog flotiranja rude “Lisina” se sastojala u slede¢em:

- utroSak oleata u grubom flotiranju fosfat “US-1" bio je vec¢i oko 600 g/t, prema 375 g/t
ruda “Lisina” (vizuelno uoceno da je potrebno dodati vise kolektora)

- dodato 250 g/t Na,SiO; Sto je manje od 400g/t Na,SiOs3 koliko je dodavano za ruda
“Lisina”, jer je sadrzaj SiO, kod fosfata Sirija daleko manji nego kod fosfata “Lisine”

- povecana je potros$nja tanina 20 g/t za uzorak “US-1” u odnosu na 10g/t za “Lisinu” jer
imamo povecan sadrzaj CaCOs u uzorku rude “US-1” (oko 19% tabela 2.) u odnosu na
rudu “Lisina” (oko 10%)

- primetno je veca potroSnja Na,CO;3; kod uzorka “US-1" nego kod “Lisine”. Na,COs je
dodavan ¢ak u pet navrata da bi se pH odrzavao na vrednosti oko 9.

Posle zavrSetka opita svi proizvodi su suSeni, izmereni i uzorci su dati na hemijsku
analizu. Dobijeni rezultati hemijske analize su sredjeni i zajedno sa masama su prikazani u
tabeli 3 u obliku bilansa.

Tabela 3. Bilans rezultata prve serije opita flotiranja

Proizvodi M,% | P,05,% | CaO, % | SiO0;,% | 1P,05% | 1Ca0, % | 18Si0,;,%

|GK 36,34 | 21,28 47,18 11,67 34,34 42,51 15,47

—
5
2 |Jalovina | 63,66 | 23,23 36,42 36,40 65,66 57,49 84,53
é_ Ulaz 100,00| 22,52 40,33 27,41 100,00 100,00 100,00

Na osnovu rezultata datih u tabeli 3., gde je dat bilans za sva tri opita moze se uociti
sledece:

- nisu dobijeni dobri rezultati u pogledu sadrzaja P,Os u koncentratu apatita, odnosno apatit
nije presao u preliv flotacije i pored veceg utroska kolektora prilikom flotiranja, manji je
sadrzaj P,Os u koncentratu 21,28% nego u ulazu 22,52%.

- na osnovu sadrzaja CaO vidimo da je u koncentrat flotiranja preSao kalcit, racionalnom
analizom se moze izracunati da je oko 33% CaCOs u koncentratu dok je sadrzaj kalcita u
ulazu oko 19%, to znali da se oleat prvenstveno trosio na flotiranje karbonata 1 da ga
tanin ne deprimira, odnosno da tanin bolje deprimira fosfat nego kalcit (iskoriS¢enje
kalcita u koncentratu flotiranja oko 63%, naspram iskoris¢enja fosfata od 34%).

- Sto se tice sadrzaja SiO; i njegov sadrzaj je relativno visok i pored upotrebe dva
deprimatora jalovine tanina i Na,SiOs, ali i pored toga je kvarc izgleda jednim manjim
delom mehanicki presao u preliv, a ve¢im delom je flotirao. Do flotiranja kvarca moglo je
da dodje u ovim uslovima ako su mu povrSine aktivirane jonima Ca koji su nastali
rastvaranjem kalcita a donekle i apatita. Adsorpcija jona oleata na tako izmenjenoj
povrsini kvarca je hidrofobizuje, na $ta nas navodi i povecana potroSnja oleata,.

Na osnovu rezultata ove serije opita generalno se moze zakljuciti da su primenjeni
uslovi bili nepovoljni za flotiranje apatita, odnosno da su bili povoljniji za flotiranje minerala
jalovine, te je odlueno da se urade dodatna mineraloska ispitivanja u cilju utvrdjivanja
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razloga za ovako lo§ rezultat. Stoga je napravlje rudni poreparat i uradjena je rendgenska
difraktometrija kao i1 analiza skeniraju¢im elektronskim mikroskopom.

4.0. Ispitivanja u cilju definisanja tehnickog reSenja
4.1. Rendgenska analiza uzorka fosfata iz Sirije “US-1”

Rendgenska difrakciona analiza koriS¢ena je za odredivanje i pracenje faznog sastava
uzorka. Uzorak je analiziran na rendgenskom difraktometru marke “PHILIPS”, model PW-
1710, sa zakrivljenim grafitnim monohromatorom i scintilacionim brojacem. Inteziteti
difraktovanog CuKa rendgenskog zradenja (A=1.54178A) mereni su na sobnoj temperaturi u
intervalima 0.02 °20 i vremenu od 1s, a u opsegu od 5 ° do 70 °26. Rendgenska cev je bila
opterecena sa naponom od 40 kV i struyjom od 30 mA, dok su prorezi za usmeravanje
primarnog i difraktovanog snopa bili 1°1 0,1 mm.

Uzorak je ispitivan metodom rendgenske difrakcije na polikristalnom uzorku (prahu).
Identifikovani su slede¢i minerali: apatit, kvarc, kalcit, plagioklasi. Najznacajniji minerali u
analiziranom uzorku su apatit, kalcit 1 kvarc, dok su plagioklasi zanemarljivo prisutni.
Difraktogram ispitivanog uzorka dat je na slici 3.

200
A-apatit

180+ Q-kvarc

160 Q K-kalcit
P-plagioklasi

140 +
120 +

100 — K

Intenzitet (p.j.)

80

60

40

20

04

Slika 3. Difraktogrami praha uzorka fosfata ,,US-1* iz Sirije.

4.2. Metoda skenirajuce elektronske mikroskopije uzorka fosfata iz Sirije “US-1”

Morfoloska 1 semikvantitativna hemijska analiza uradena je na skeniraju¢em
elektronskom mikroskopu marke “JEOL” model JSM 6610 LV. Uradene su morfoloske i
semikvantitativne analize amorfnog mineraloida kolofanita. Oblik kolofanita je redovno

9
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izometrican, loptastog do elipsoidnog oblika. Hemijska analiza je potvrdila da je hemijski
sastav kolofanita slican apatitu. U tabeli 4. dati su rezultati hemijskih analiza pet uzoraka
kolofanita, a na slikama od 5 do 8 mikrofotografije, na slikama 9 do 13 prikazan je hemijski
spektar ovih pet uzoraka. Na osnovu svih ovih analiza moze da se konstatuje da analizirani
uzorak pripada organogenoj sedimentnoj steni fosforita.

Tabela 4. Semikvantitativna hemijska analiza kolofanita izraZzena u teZinskim procentima.
Uzorak F Na Mg Al Si P S Ca O
9,96 0,58 10,17 0,10 [0,00 |1592 [045 |36,53 |36,20
10,72 0,74 10,00 |0,40 |0,71 |16,25 | 0,38 | 33,89 |36,63
11,04 0,96 10,22 10,20 [0,22 |16,30 | 0,49 | 34,22 | 36,35

8,32 0,42 10,17 0,28 [0,50 |16,64 | 0,29 |35,85 |37,38
10,58 1,03 (0,19 (042 |131 |15,94 | 0,44 |32,88 |36,79

AR A e

5 p;n'::lr um 1

Scale

Slika 9.  spektar kolofanit, e
Slika 4. Mikrofotografija kolofanita uzorka 1 1 enlujs i spekiar kolofanita sa uzorka

na kome je uradena hemijska analiza.

100pm

- 'E:;:-;-':-trl_lrn 1

00pm Slika 10. Hemijski spektar kolofanita sa
Slika 5. Mikrofotografija kolofanita uzorka 2 uzorka 2.
na kome je uradena hemijska analiza.
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2005m ] Slika 11. Hemijski spektar kolofanita sa
Slika 6. Mikrofotografija kolofanita uzorka 3 uzorka 3.

na kome je uradena hemijska analiza.

200um

Slika 7. Mikrofotografija kolofanita uzorka 4
na kome je uradena hemijska analiza.

Slika 12. Hemijski spektar kolofanita sa
uzorka 4.

s pectrum 1

200um

Slika 13. Hemijski spektar /éolofanita sa

Slika 8. Mikrofotografija kolofanita uzorka 5 uzorka 5.

na kome je uradena hemijska analiza.
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4.3. Analiza dobijenih podataka iz dodatnih mineraloSkih analiza i I serije opita
flotiranja

Na osnovu dobijenih rezultata I serije opita flotiranja, kao i na osnovu dodatnih

rezultata mineraloske analize mozemo da zaklju¢imo sledece:

uzorak fosfatne rude iz Sirije “US-1* je mineraloski veoma jednostavan u poredjenju sa
fosfatnom rudom ,Lisina“. U uzorku fosfata “US-1” ima svega cetiri minerala
(difraktogram slika 3) od kojih je plagioklas zanemarljiv, dok je ruda fosfat , Lisina®
daleko sloZenija ima skoro deset puta viSe razli¢itih minerala prisutnih u rudi

sastav samih fosfata kod uzorka fosfatne rude iz Sirije “US-1” je daleko komplikovaniji u
odnosu na rudu fosfata ,,Lisina“. U uzorku fosfata “US-1" postoji jedan deo fosfata koji
je kristalna forma apatit koji je otprilike 35-40% od ukupne mase fosfata i postoji fosfatni
mineraloid koji nije kristalna nego amorfan, kod rude ,,Lisina“ celokupan fosfat je u
formi kristalnog apatita.

takodje se zna da u ovakvim leziStima (sedimentnim) i ove geoloske starosti kristalne
pljosni nisu dobro razvijene (Jems J. Bartels i Theodore M. Gurr, 1991) 1 kod kristalnih
minerala zato se u literaturi kaze da su ovde prisutne mikrokristalaste forme

u uzorku fosfatne rude iz Sirije “US-1, daleko je ve¢i sadrzaj kalcita CaCOj; (oko 19%
tabela 2) u odnosu na rudu fosfata ,,Lisina“ gde sadrzaj kalcit prema podacima ne prelazi
10 % (Studija izvodljivosti 2008.)

posto je za pripremu fofatnih ruda najvazniji odnos fosfat: kalcit i ako je ovaj odnos
manji od 2:1, onda je ruda izuzetno komplikovana za pripremu, ovaj odnos kod fosfatne
rude Sirija “US-1” je 2,4:1, a kada se uzme u obzir samo kristalni fosfat prema kalcitu
onda je taj odnos jo$ nepovoljniji odnosno iznosi 0,9:1

posto je amorfni fosfat koji ¢ini preko 60% ukupnog fosfata u uzorku loptastog do
elipsoidnog oblika ¢iji je precnik preko 500um, ocigledno je da se ove forme prilikom
mlevenja dalekosezno usitne i predju najsitniju klasu $to dodatno otezava njegovu
koncentraciju

4.4. Pravac daljih ispitivanja

Na osnovu analize podataka koji su dobijeni iz dodatnih mineraloskih analiza i I serije

opita flotiranja ispitivanja su nastavljena u nekoliko pravaca:

Posto je kolofanit krupnoc¢e iznad 0,5mm odluceno da se uzorak fosfata “US-1" raseje po
klasama krupnoce, i to klasa -5+0,00mm i klasa -2+0,00mm, i da se uradi hemijska
analiza po klasama krupnoce sa ciljem da se vidi da li se u nekoj od klasa koncentriSe
fosfat u bilo kom obliku (prilog 1)

Da se obave opiti flotiranja u baznoj sredini sa vremenskim koncentratima sa ciljem da se
utvrdi da 1i kalcit odnosno apatit imaju razli¢itu kinetiku flotiranja (poSto je vreme
flotiranja u prvoj seriji opita bilo t=22min) tj. da li ¢e do¢i do koncentracije apatita u
nekom od vremenskih koncentrata koji bi bili kraceg trajanja (prilozi 2 i 3)

Da se obave opiti flotiranja necisto¢a u kiseloj sredini, odnosno da se primeni obrnuta
flotacija tj. da se u otoku flotiranja dobije koncentrat fosfata (prilog 4 1 5)

12
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- Da se obave opiti flotiranja, kalcita u kiseloj sredini i samo kristalnog apatita u baznoj u
cilju dobijanja bar nekakvog komercijalnog koncentrata fosfata (prilog 6)

4.5. Opita flotiranja apatita u cilju definisanja tehni¢kog reSenja (VI serija opita)

U ovoj seriji opita je kao i u prethodnim uradjeno tri opita. U ovoj seriji opita je, na
osnovu rezultata prethodnih opita i zakljucka da kalcit iz rude flotira sa masnim kiselinama u
kiseloj sredini na oko pH 5 do 5,5, promenjen regulator pH. Prema radovima FElgillani 1
Abouzeid (Elgillani i Abouzeid, 1993) kada se pri flotiranju karbonata koriste razliciti
regulatori sredine onda vazi sledeci prioritet deprimiranja fosfatnih H;PO4s>H>C,04>H,SO4.
Tako da je u ovoj seriji opita kao regulator sredine umesto H,SOj4 koriSten H3PO,. Sve ostalo
je ostalo isto kao u Cetvrtoj seriji opita. Uslovi izvodjenja opita i mesta dodavanja reagenasa
su prikazani na slici 14.

Ruda ,60% -0,074 mm, pH=7.55
H;PO,
Na-Oleat

Flotiranje, CaCO;, t= 14,5 min

H;PO,

K/ CaCO; Armeen C

Kondicioniranje, pH=2.37: t= 6 min
H;PO,

Armeen C

Flotiranje kvarca, t= 6 min

K/SiO, K/P»0s

Slika 14. Osnovna tehnoloska Sema kondicioniranja i flotiranja primenjena u opitima Seste
serije

Vizuelna zapaZzanja prilikom izvodjenja opita bila su sledeca:

PotroSena je velika koli¢ina fosforne kiseline radi regulisanja pH vrednosti procesa,
prilikom svakog dodavanja reakcija nije bila burna kao kod sumporne jer je fosforna kiselina
slabija od nje. Prilikom flotiranja silkata potroSena ogromna koli¢ina amina preko 300 g/t
ulazne rude, a vizelno se videlo da silkat slabo flotira.

Posle zavrsetka opita svi proizvodi su suSeni, izmereni i uzorci su dati na hemijsku
analizu. Dobijeni rezultati hemijske analize su sredjeni i zajedno sa masama su prikazani u
tabeli 5 u obliku bilansa.
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Tabela 5 . Bilans rezultata Seste serije opita flotiranja

Proizvodi M,% | P,05,% | SiO2,% (I P,05,% |1 Si0,,%
2 K/CaCO;| 24,23 10,78 1,38 12,14 0,90
'é K/SiO, 4,74 7,12 21,84 1,57 6,78
E K/P,0s 71,03 26,14 19,57 86,29 91,03
g Ulaz 100,00 21,52 15,27 100,00 | 100,00

4.6. Predlog tehnoloske Seme tehni¢ko-tehnoloskog reSenja

Na osnovu bilans datog u tabeli 5., za sva tri opita iz Seste serije moze se uociti

sledece:

da su postignuti bolji rezultati u Sestoj seriji opita nego u cetvrtoj (Prilog 4), odnosno da
je HsPOy4 bolji regulator sredine pri flotiranju karbonata i bolji deprimator fosfata nego
H,SO0,.
maseni udeo koncentrata kalcita je preko dva puta veéi u ovoj seriji opita 24,23% (tabela
5) nego u Cetvrtoj seriji opita 11,21% (Prilog 4, tabela 10), dok je sadrzaj P,Os u ovome
koncentratu manji u Sestoj seriji opita (10,78%), nego u Cetvrtoj seriji (17,35%). Po
masenom udelu koncentrata kalcita ovaj opit mnogo bolje odgovara ulaznoj rudi jer u
ulaznoj rudi sadrzaj kalcita je oko 19%. Posto je gubitak P,Os u koncentratu kalcita oko
12% moZe se reci da je postignuta relativno dobra separacija u sistemu kalcit-apatit
sadrzaj 1 iskoriS¢enje P,Os (26,14% 1 86,29%) u otoku flotiranja koji predstavlja
koncentrat fosfata je takodje bolje nego u cetvrtoj seriji opita (24,15% 1 80,19%).
Iskoris¢enje P,Os od 86,29% je vrlo dobro jer sa sadrzajem P,Os od 26,14% predstavlja
dobru osnovu za dobijanje koncentrat fosfata u kome bi posle uklanjanja kvarca
iskori$¢enje bilo oko 80%.
lo$iji rezultat u ovoj seriji opita je postignut prilikom flotiranja silikata gde je maseno
uceSc¢e ovog proizvoda svega 4,74% (tabela 5) u odnosu na cetvrtu seriju gde ono iznosilo
23,54% (Prilog 4, tabelal0). Posto je sadrzaj SiO, u ulazu 15,49% (tabela2) to je maseno
ucesce od 4,74 veoma malo i zato je iskoriS¢enje silkata u otoku preko 90% 1 nije uspesno
izvr§eno separacija u sistemu fosfat-kvarc.
neuspesno flotiranje silkata u ovoj seriji opita ne bi trebalo da ima veze sa regulatorom
sredine ve¢ sa izborom samog kolektora za flotiranje kvarca, jer ni u jednoj seriji opita
nisu postignuti dobri rezultati prilikom flotiranja kvarca. Ovaj kolektor Armeen C se
inac¢e ne upotrebljava za flotiranje kvarca ve¢ feldspata i da treba izvrSiti ispitivanje sa
drugim katjonskim kolektorom (aminom) ili posle aktiviranja povrSina kvarca jonima
teSkih metala izvrSiti flotiranje kvarca nekim najonskim kolektorom.

Na osnovu svega ovoga predlaze se da Sema novoosvojenog tehnoloskog resenja

Valorizacija fosfatne jalovine iz bliskoisto¢nih postrojenja za preradu fosfata (Sirija)
bude adekvatna tehnoloSkoj Semi prikazanoj na slici 14.
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5.0. Zakljucak obavljenih laboratorijskih ispitivanja:

- uzorak rude “US-1” Sirija nema nikakve sli¢nosti sa aptitskom rudom “Lisina” 1 potpuno
se drugacije ponasa prilikom flotiranja. Ispitivanja su pokazala da ne postoji nikakva
analogija izmedju ove dve fosfatne sirovine, 1 da zakljucci 1 rezultati koji su dobijeni za
“Lisinu” ne vrede za fosfatnu rudu “US-1” Sirija

- uzorak rude “US-1” je veoma prost po mineralnom sastavu prakti¢no se sastoji od tri
minerala (slika 3. difraktogram uzorka fosfata“US-1" Sirija), medjutim prisutni fosfati u
rudi su sloZeni po sastavu jer je od ukupno prisutnog fosfata u rudi preko 60% amorfno.
Amorfni fosfat pri usitnjavanju prelazi u najfinije klase i ne flotira, tako da bez obzira na
koji nacin se flotiranje izvodi amorfni fosfat ostaje u otoku flotiranja. Ova Cinjenica je
umnogome odredila i1 pravac ispitivanja i Semu tehnoloskog procesa koja je primenjena u
istrazivanjima

- kalcit koji je prisutan u uzorku rude “US-1” je flotabilniji od kristalnog aptita, pa se
njihova separacija moZze ostvariti samo flotiranjem kalcita iz rude

- nisu dobijeni dobri rezultati u separaciji kvarca od fosfata, i uglavnom je kvarc pri svim
opitima flotiranja ostajao u otoku flotiranja zajedno sa fosfatom

- potrebno je nastaviti ispitivanja u cilju optimizacije svih faza procesa, kao i iznalazenja
nac¢ina za dobijanje komercijlnog proizvoda sa sadrZzajem P,Os od preko 30%, sa
zadovoljavajucim iskoris¢enjem

6.0. Podrska privrednih subjekata

,, Victoria phosphate* kao deo ,,Victoria group* podrzava realizaciju ovog programa koji
je proistekao iz angazovanja na dva projekta TR 31003 i TR34013 koje finansira Ministarstvo
prosvete i nauke Republike Srbije u periodu 2011-2014.

Razlog: Primenom ovog tehnoloskog resenja, dobijeni su osnovni podaci o moguénosti
valorizacije jeftine sirovine ¢ije su rezerve na podrucju Severne Afrike 1 Bliskog Istoka
praktiéno neiscrpne (milijarde tona), a u danasnjem vremenu predstavljaju jalovinu.
Tretmanom ovakve sirovine postupkom flotacijske koncentracije moguce je dobiti koncentrat
K/P,0s sa preko 26% P,0s (preko 57% TCP) i relativno visokim iskori§¢enjem P,Os od preko
86%. Uobicajeno je da koncentrat fosfata ima oko 30% P,Os (66% TCP), ali se na trziStu
javljaju kao komercijalni i koncentrati sa nizim sadrzajem P,Os ispod 28% (odnosno ispod
60% TCP).

Moguce je ovakav proizvod razmatrati na dva nacina: kao prvo tretirati ga kao
definitivni komercijalni koncentrat, dok bi druga opcija bila da se meSa sa bogatijim
koncentratima fosfata ¢ime bi se dobio zbirni koncentrat sa oko 30% P,0Os.

Takodje je moguce nastaviti ispitivanja u cilju dobijanja koncentrata K/P,Os sa preko
30% P,0s, sa zadovoljavajué¢im iskoris¢enjem, o ¢emu odlucuju ekonomski pokazatelji i
analize svrsishodnosti dalje primene ovog proizvoda.

U svakom sluc¢aju ovakve mineralne sirovine imaju u startu niz prednosti u odnosu na
rude fosfata koje bi se morale otkopavati podzemnom ili povrSinskom eksploatacijom, a te
prednosti se ogledaju u sledecem:

- ne moraju se otkopavati, sadrze relativno visok sadrzaj P,Os (oko 20%), sirovina je
oprana i isklasirana, ne sadrzi glinovite materije i sitnez (u pulpi ne stvara mulj),
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relativno je mekana i lako se usitnjava, pored toga sirovina je veoma jeftina, a na
pomenutim geografskim podrucjima nalazi se u ogromnim koli¢inama.

Zbog svega gore pomenutog, valorizacijom ovakve mineralne sirovine mogli bi se

uStedeti ogromni kapitalni troskovi (ulaganja u izgradnju rudnika, rudarskih objekata,
pristupnih puteva i postrojenja). Zbog svega ovoga startni troskovi bi bili bitno smanjeni, kao
1 sami troSkovi eksploatacije i prerade ovakve fosfatne sirovine.

1.
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Prilozi za tehnicko-tehnolosko resenje

NOTAJY HYKREAPHIN

Prilozi za tehnicko-tehnoloSko reSenje “Valorizacija fosfatne jalovine
iz bliskoisto¢nih postrojenja za preradu fosfata (Sirija)”:

1. Hemijska analiza fosfatne jalovine po klasama krupnoce

2. II serija opita flotiranja apatita sa vremenskim koncentratima, bez primene
tanina kao deprimatora (pH oko 9)

3. III serija opita flotiranja apatita sa vremenskim koncentratima uz primenu
tanina kao deprimatora (pH oko 9)

4. 1V serija opita, dobijanja koncentrata apatita, u postupku obrnutog flotiranja
necisto¢a, uz primenu H,SO4 kao regulatora sredine (pH=5-5,5)

5. V serija opita, dobijanja koncentrata apatita, u postupku obrnutog flotiranja
necistoca, u blago kiseloj sredini (pH< 7)

6. VII serija opita, dobijanja koncentrata apatita, flotiranjem Kkalcita u Kiseloj
sredini (pH oko 5) a zatim kristalnog apatita u baznoj (pH oko 9)



Prilog 1

1. Hemijska analiza po klasama krupnoc¢e

Na osnovu saznanja o poreklu uzorka, i na osnovu rezultata dodatne mineraloske
analize 1 poSto je sadrzaj fosfata povezan sa klasama krupnoce, uradjena je hemijska analiza
po klasama krupnoc¢e da bi se utvrdilo da li se fosfat eventualno koncentriSe u nekoj od klasa.
U tom cilju iz rezervnog uzorka krupnoce -5+0,00 mm uzet je uzorak koji je rasejan po
klasama (-5+2; -2 +0,5; -0,5+0,1; -0,1+0,037 1 0,037+0,00 mm), takodje je definitivno
usitnjen uzorak rasejan na klase (-2 +0,5; -0,5+0,1; -0,1+0,037 i 0,037+0,00 mm). Uzorci
rasejanih klasa -5+0,00mm i -2+0,00 mm su homogenizovani i dati su na hemijsku analizu,
¢iji su rezultati prikazani u tabelama 6 1 7.

Tabela 6. Hemijska analiza uzoraka rude US-1 Sirija klase -5+0,0mm

Elemenat ili jedinjenje, %

Klasa krupnoc¢e, mm M, %

P,0s CaO SiO,

-542 41,71 16,47 / /

-2 40,5 29,21 20,84 / /

-0,5+0,1 17,93 22,34 / /
-0,1+0,037 3,92 12,53 44,99 12,53
-0,037+0,00 7,23 17,75 45,08 14,53
Ulaz 100,00 19,55 44,46 15,49

Tabela 7. Hemijska analiza uzoraka rude US-1 Sirija klase -2+0,0mm

Elemenat ili jedinjenje, %

Klasa krupnoc¢e, mm M, %
P,0Os CaO Si0,
-2 +0,5 23,11 17,24 / /
-0,5+0,1 38,37 20,33 / /
-0,1+0,037 7,63 20,07 46,41 11,85
-0,037+0,00 30,88 20,58 43,89 15,86
Ulaz 100,00 19,55 44,46 15,49

Hemijska analiza po klasama krupnoce je pokazala da postoji izvesna koncentracija
fosfata u najsitnijim klasama i silikata odnosno kvarca kao najtvrdjeg minerala u paragenezi u
krupnijim klasama. Medjutim ova separacija nije u razmeri koja bi mogla da nas opredeli da
primenimo neki drugi postupak pripreme kao na primer gravitacijsku pretkoncentraciju ili
neko usitnjavanje sa klasiranjem u cilju koncentracije minerala nosioca P,Os. UocCava se da se
kod uzorka koji je polazni za laboratorijska isptivanja pre mlevenja oko 38 % mase je ispod
0,1 mm, a od toga je preko 30% u klasi -0,037mm, 1 da je doSlo do izvesne koncentracije SiO,
u najsitnijoj klasi. Sve ovo nam govori da se do krupnoc¢e -5+0,00 mm uzorak ravnomerno
usitnjavao (klase -0,lmm ima samo oko 11%) dok je joS jednostepenim usitnjavanjem i
svodjenjem ovog uzorka na -2mm, naglo porastao udeo sitnih klasa ispod 0,Imm za preko
27% 1 da je u najfinijim klasama porastao udeo SiO, iznad prosec¢nog sadrzaja u ulazu,
odnosno da su verovatno alumosilikatni minerali na neki na¢in uklopljeni u unutrasnjosti zrna
minerala i da posle odredjenog stepena usitnjavanja prelaze u najsitniju klasu -0,037+
0,00mm.
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2. II serija opita flotiranja apatita

U ovoj seriji opita je uradjeno takodje tri opita, zbog reproduktivnosti rezultata. Uslovi
flotiranja su bili sli¢ni kao u prvoj seriji opita, osim S§to je izostavljenen tanin za koji smo
zakljucili da ne deprimira kalcit, i $to je vreme flotiranja iz prve serije opita (t=22 min)
podeljeno u tri dela (t;= 6 min; t;,= 8 min; i t3=8min) tako su dobijena tri vremenska
koncentrata. Uslovi izvodjenja opita i mesta dodavanja reagenasa su prikazani na slici 15.

Ruda 60% -0.074 mm

Na)C02 —>
NaQSi03 —>
Na-Oleat |

N32C02
Na-Oleat
NazsiO}

N32C01

Na-Oleat

NEb_SiOz
Ku/P>0s ]

Slika 15. Osnovna tehnoloska Sema kondicioniranja i flotiranja primenjena u opitima
druge serije

U ovoj seriji opita i svim slede¢im kori§¢eni su uzorci koji su uzeti iz celokupne
homogenizovane i usitnjene mase rovnog uzorka i koji su siromasniji u pogledu P,Os (ispod
20%, Tehnolosko resenje, tabela 2) dok je u prvoj seriji opita koris¢en uzorak koji je bogatiji
u pogledu sadrzaja P,Os (oko 22,5% Tehnolosko resenje, tabelal).

Posle zavrSetka opita svi proizvodi su suSeni, izmereni 1 uzorci su dati na hemijsku
analizu. Dobijeni rezultati hemijske analize su sredjeni i zajedno sa masama su prikazani u
tabeli 8 u obliku bilansa.

Tabela 8. Bilans rezultata druge serije opita flotiranja
Proizvodi M,% | P,05,% [IP,05,%
Ky/P,05 27,07 18,27 25,23
Ku/P,05 2,73 19,04 2,66
Kin/P,05 2,98 21,61 3,28
Kukup/P205 32,78 18,64 31,17
Jalovina 67,22 20,07 68,83

Ulaz 100,00 19,60 100,00

Opiti II serije




Prilog 2

Na osnovu rezultata datih u tabeli 8., gde je prikazan bilans za sva tri opita iz druge
serije moZe se uociti sledece:

- rezultati su sli¢ni kao u prvoj seriji opita i nisu dobijeni dobri rezultati u pogledu sadrzaja
P,Os ni u jednom vremenskom koncentratu. Apatit nije presao u preliv flotacije i pored
toga Sto smo iskljucili tanin za koji smo utvrdili u prvoj seriji opita da ne deprimira kalcit.

- ipak iz vremenskih koncentrata se uoc¢ava da sadrzaj sadrzaja P,Os raste tako da je najvisi
u zadnjem Kj;; koncentratu $to znaci da u poc€etku najbolje flotira kalcit jer je u K; sadrzaj
P,0Os najnizi a on je maseno 1 najveci §to znaci da je osim apatita flotirao i kalcit.

- flotiranjem u ovakvim uslovima postigli smo dobro iskoriS¢enje kristalnog dela fosfata od
oko 31%, $to je zadovoljavajuce jer je sadrZaj apatita u ukupnom fosfatu izmedju 35 i
40%, ali nismo uspeli da izvrS§imo separaciju izmedju kristalnog fosfata 1 kalcita
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3. III serija opita flotiranja apatita

Uslovi flotiranja u ovoj seriji opita su bili sli¢ni kao u drugoj seriji opita, odnosno
flotiranje apatita je izvodjeno u baznoj sredini. Reagentni rezim se razlikovao u odnosu na
prethodnu seriju opita u tome da je vracen tanin kao deprimator koji nije koris¢en u drugoj
seriji opita. Isto kao u drugoj seriji opita flotirani su vremenski koncentrati, s’tim da je
skra¢eno vreme flotiranja treCeg koncentrata u ovoj seriji u odnosu na vreme flotiranja u
drugoj seriju opita sa 8§ na 4 min (t;= 6 min; t,= 8 min; 1 t3=4 min). Na ovaj naci treblo je
dobiti kao i u prethodnoj seriji tri vremenska koncentrata. Uslovi izvodjenja opita i mesta
dodavanja reagenasa prikazani su na slici 16.

0,

N32CO3 —»
Na')SiOq —»
Na-Oleat™|

Tanin |

NEbSiOz
Tanin

Na;SiO;
Tanin

Slika 16. Osnovna tehnoloSka Sema kondicioniranja i flotiranja primenjena u opitima trece

serije
J Tabela 9. Bilans rezultata trece serije opita flotiranja
Proizvodi M,% | P,05,% | SiO0;,% | Ca0,% |I P,Os,%
2| K¢/P;0s 15,01 19,76 / 45,95 14,63
-é Ky/P,05 11,47 20,32 / 11,50
= | Km/P,Os | 5,74 | 21,83 / 6,18
-‘é- J 67,78 20,24 17,92 67,69
O Ulaz 100,00 | 20,27 15,49 100,00

Na osnovu rezultata u tabeli 9., gde je dat bilans za sva tri opita iz tree serije moze se

uociti sledece:
- iz masa vremenskih koncentrata moze se uociti da je masa prvog koncentrata otprilike
kao masa drugog i treCeg koncentrata zajedno (15,01% prema 17,21%), dok je kod
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prethodne serije opita u kojoj nismo upotrebljavali tanin masa prvog koncentrata 27%,
dok je masa ostala dva bila 2,73 1 2,98%.

- u pogledu sadrzaja P,Os u vremenskim koncentratima moze se uociti da postoji isti trend
kao kod vremenskih koncentrata opita druge serije odnosno najmanji je sadrzaj P,Os u
prvom koncentratu a najvisi u tre€em ali ovaj porast je relativno mali svega dva posto,

- sadrzaj P,Os u otoku ove serije (20,27%) takodje je sli¢an sa sadrzajem P,Os u otoku
druge serije odnosno (20,07%) 1 iskoriS¢enja su po proizvodima sli¢na

- na osnovu sadrzaja CaO u prvom koncentratu koji iznosi 45,95%, racionalnom analizom
mozemo utvrditi da je u ovom proizvodu sadrzaj kalcita preko 34%, odnosno za njegovo
ucescée u ulazu od oko 19% dobijamo da je iskori§¢enje kalcita u ovom proizvodu oko
27%, dok je iskoriS¢enje apatita 14,63% u istom proizvodu, Sto znac¢i da nije doSlo do
razdvajanja kalcita i apatita, tako je verovatno i u drugim

- 1 pored primene tanina nije doslo do znacajnijeg deprimiranja kalcita, ve¢ se €ini da je
doSlo do deprimiranja apatita, odnosno u ovoj rudnoj paragenezi kalcit je flotabilniji od
apatita. O ovakvom ponasanju u sistemu kalcit-apatit kada se koristi oleat kao kolektor
postoje mnogi podaci u literaturi (Sorensen, 1964, Hana i Somasundaran, 1976 itd.).

- generalni zakljuak je da se mora na drugi nacin pristupiti razmisljanju i reSavanju
problema koncentracije fosfatne rude “US-1” Sirija

Posto je, u apatitu 1 kalcitu kao jonskim jedinjenjima, prisutan jon Ca, on sa
kolektorima odnosno jonom oleata gradi na povrSinama minerala teSko rastvorno jedinjenje
kalcijum-oleat. Na ovaj nacin, ako je sadrzaj kalcita u rudi visok, bez njegovog deprimiranja,
je nemoguce dobiti kvalitetan koncentrat apatita. Ovaj problem je vezan i za prisustvo drugih
minerala u rudi, iz IVgrupe po Ejgelsu, koji sadrZe jon kalcijuma ili magnezijuma, odnosno
prisustvo bilo koja dva minerala iz ove grupe u rudi stvara probleme u ostvarivanju uslova za
njihovo selektivno razdvajanje. Na osnovu literaturnih podataka se zna da veoma mali broj
uzoraka apatita, poreklom iz razli¢itih leziSta, ima bolju flotabilnost od kalcita (Hanumatha
Rao sa sardnicima, 1988 a, Cases sa saradnicima 1975, 1985, 1986, Somasundaran).
Sorensen je ispitivao flotabilnost razlicitih kalcijumovih minerala u prisustvu oleata (slika
17.) i utvrdio je da se kalcit veoma tesko odvaja od ostalih kalcijumovih minerala.

100 '
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|
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Slika 17. Flotacijsko iskoriS¢enje razli¢itih minerala kalcijuma u funkciji koncentracije Na-

oleata (Sorensen, 1973)
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Sa slike 17 se vidi da fluorit, sinteticki fluorni apatit i donekle prirodni fluorni apatit iz
Spanije pri manjim koncentracijama od 8x10° mol/l kolektora flotiraju dok je ova
koncentracija kolektora nedovoljna za flotiranje kalcita. Dok druga tri uzorka apatita od kojih
je jedan cak sinteticki hlorni apatit ne mogu se odvojiti od kalcita u ovim uslovima.
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4. 1V serija opita flotiranja apatita

U ovoj seriji opita je kao i u prethodnim uradjeno tri opita. U ovoj seriji opita je na
osnovu rezultata prethodnih opita i zakljucka da je kalcit iz rude flotabilniji od apatita
odluceno je da se proba obrnuta flotacija odnosno da se flotira kalcit. Moguénost flotiranja
kalcita u ovim uslovima usvojeno je na osnovu literaturnih podataka (S. Milosevi¢, 1994, D.
Radulovi¢, 2007, F. Hernrinz Bermuidez de Castro, sa sarad., 1996, M. Irannajad sa sarad,
2009) o flotiranju kalcita u kiseloj sredini na oko pH 5 do 5,5. Kod ovakvog nacina flotiranja
veoma je tesko odrzavati pH vrednost pulpe u kiseloj oblasti prvo prilikom kondicioniranja a
posle i tokom flotiranja, jer se rastvaranjem kalcita i pojavom Ca®" jona u rastvoru veoma
brzo podize pH vrednost pulpe koja i veoma brzo prelazi u baznu oblast, tako da se sa
promenom pH vrednosti remete uslovi flotiranja kalcita. Na slici 18. je prikazano iskoris¢enje
kalcita u funkeiji koncentracije oleata pri razli¢itim pH vrednostima pulpe.
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Slika 18. Uticaj pH na iskoriS¢enje kalcita pri razli¢itim koncentracijama natrijumoleata
(mol/1) kriva(1) koncentracij 1x107; (2) 2,5x107; (3) 5x107; (4) 8x107; (5) 1x10™;
(6) 2,5x10™; (7) 5x107* (S. MiloSevié, 1994)

Kako vidimo sa slike 18. najbolja flotabilnost kalcita za razli¢ite potroSnje kolektora,
je u pH opsegu do 5,5 kada pocinje pad iskoriS¢enja i pri porastu pH iznad 9 kada ponovo
pocinje da raste iskoriS¢enje. Kako od pH 8 pocinje da flotira apatit to znaci da separacija u
baznoj sredini oleatom ova dva minerala nije moguéa (upotreba tanina i Na,SiO; kao
deprimatora kalcita nije dala rezultate). Na osnovu ovoga mozemo da zaklju¢imo, posto se
flotiranje apatita izvodi na oko pH 9, da do koncentracije 1x10™* mol/l (kriva 5), iskoris¢enje
kalcita je ispod 30%, ova koli¢ina odgovara potrosnji od 85 g/t, tako da je u nasim uslovima
rada pri potrosnji od oko 600 g/t oleata kalcit lako flotirao.

Zbog svega iznetog u prethodnom pasusu odlu¢eno je da se proba da se dobije
koncentrat fosfata obrnutom flotacijom odnosno flotiranjem necistoca u kiseloj sredini. Uslovi
flotiranja pri izvodjenju opita u ovoj seriji su bili slede¢i:



Prilog 4

- prvo se u kiseloj sredini pri pH od 5 do 5,5 flotiraju karbonati sa oleatom, kao regulator

sredine ¢e se koristit H,SOy4
- zatim se takodje u kiseloj sredini pri pH vrednosti od 2 do 3 flotira kvarc sa aminima

Uslovi izvodjenja opita i mesta dodavanja reagenasa su prikazani na slici 19.

Ruda ,60% -0,074 mm, pH=7.65

H,S0O,4
Na-Oleat
Kondicioniranje, pH=5.52: t= 5 min
H,SOy4
Na-Oleat

Flotiranje, CaCQOx, t= 13 min

Flotiranje kvarca, t= 12 min
K/Si10,

K/P,Os
Slika 19. Osnovna tehnoloska Sema kondicioniranja i flotiranja primenjena u opitima

cetvrte serije

Posle zavrsetka opita svi proizvodi su suSeni, izmereni i uzorci su dati na hemijsku
analizu. Dobijeni rezultati hemijske analize su sredjeni i zajedno sa masama su prikazani u

tabeli 10 u obliku bilansa.

Tabela 10. Bilans rezultata Cetvrte serije opita flotiranja

Proizvodi M, % P,05,% | SiO02,% | 1P,05%
2 K/CaCO; 11,21 17,35 / 9,90
E K/SiO, 23,54 8,27 / 9,91
% Otok 65,25 24,15 16,90 80,19
< Ulaz 100,00 19,65 15,49 100,00

Vizuelna zapazanja prilikom izvodjenja opita bila su sledeca:

PotroSena je velika koli¢ina sumporne kiseline radi regulisanja pH vrednosti procesa,
prilikom svakog dodavanja reakcija je bila veoma burna usled razlaganja kalcita istvaranja
velike koli¢ine gasa (CO,) u pulpi. U jednom opitu pokusano da se dodaje razblazeniji rastvor
H,SOy4, da bi se umirila reakcija u pulpi ali to se pokazalo kao nemoguce jer se ispostavilo da

9
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je potrebno dodati zapreminski ogromnu koli¢inu takve kiseline da bi se dobio
zadovoljavaju¢i pH, za Sta je flotacijska celija bila premala. Posle merenja masa gotovih
proizvoda utvrdjeno je da njihov zbir prelazi 1000g, verovatno su joni kalcijuma sa
sumpornom kiselinom gradili gips koji se talozio i prelazio pomalo u sve proizvode. Potrosnja
Armeen C u flotiranju silikata bila 40g/t.

Na osnovu rezultata datih u tabeli 10., gde je prikazan bilans za sva tri opita iz Cetvrte
serije moze se uociti sledece:

- po prvi put od kako su pocela ispitivanja doslo je do izvesnog pomaka u pozitivnom
smeru Sto se tie rezultata u pogledu sadrzaja i iskoriS¢enja P,Os, naime obrnutom
flotacijom u otoku flotiranja doslo je do koncentracije fosfata sa 19,65% P,0Os u ulazu na
24,15%, pri ¢emu je iskoris¢enje P,Os bilo preko 80%, sadrzaj SiO;, u otoku je previsok
16,9%, i to posle flotiranja silikata, $to znaci da je postupak flotiranja silikata neuspeSan
jer je iskoris¢enje SiO, u koncentratu fosfata preko 70%

- ako se posmatra koncentrat kalcita moze se uociti da mu je masa relativno mala (masa
kalcita u ulazu oko 19%) i da je sadrzaj P,Os u njemu relativno visok oko 17%, $to znaci
da je verovatno u nekom obimu flotirao 1 kristalni apati sa oleatom. Takodje je
najverovatnije zbog burne reakcije nastale razlaganjem kalcita u kiseloj pulpi prilikom
njegovog flotiranja jedan deo amorfnog fosfata mehanicki presao u preliv

- ako se pogleda koncentrat SiO, uo¢avamo da je njegova masa od oko 24% relativno
velika u odnosu na sadrzaj SiO, ulaz koji je nesto preko 15%, takodje je i gubitak P,Os u
ovom proizvodu relativno velik oko 10%, najverovatnije zbog mehani¢kog prelazenja
amorfnog fosfata u ovaj proizvod.
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5. V serija opita flotiranja apatita

U petoj seriji opita je kao 1 u prethodnim uradjeno tri opita. U ovoj seriji opita je na
osovu rezultata prethodnih opita i zakljucka da je kalcit iz rude flotabilniji od apatita odluc¢eno
da se i dalje nastavi sa obrnutom flotacijom odnosno da se flotira kalcit. Razlika u odnosu na
prethodnu seriju opita sastoji se u tome da je pokusano da se kalcit flotira u slabo kiseloj
sredini, odnosno pri pH vrednosti malo ispod 7, jer je potro$nja sumporne kiseline bila
ogromna. O ovim i ovakvim uslovima izvodjenja opita iskustvo nam je veoma malo a i podaci
iz literature su oskudni (4.-Z.M. Abouzeid sa sarad. 2009). Abouzeid je u laboratorijskim
uslovima ispitivao flotiranje kalcita od pH 5 do 7, pri cemu je kao kolektor koristio K-oleat,
kao modifikator KH,PO4 1 kao regulator sredine KOH. Anazia 1 Hana (4nazia i Hana
1987,1990) su razvili u okviru Instituta za Mineralne Resurse (MRI) postupak flotiranja
karbonarta bez kondicioniranja jer su utvrdili da se adsorpcija kolektora na kabonatau odvija
mnogo brZe nego na apatitu. Isptivanja su izvodili u pH oblasti 4-6. Njihova ispitivanja su se
odnosila uglavnom na dolomitom, bogate rude fosfata dobijenih iz razli¢itih regiona. U
procesu flotiranja koriS¢ene su masne kiselina kao kolektori za selektivno flotiranje karbonata
bez koris¢enja bilo kog dodatnog depresanti za fosfat.

U ovim ispitivanjima vizuelno smo pod binokularom posmatrali i prema uocenim
fenomenima menjali uslove rada. Ispitivanje je izgledalo na slede¢i nacin:

- kondicioniranje je u skladu sa literaturnim podacima skra¢eno na 2 min, $to stvara daleko
manje gipsa u pulpi a prema literaturnim podacima je dovoljno vreme za adsorpciju
oleata na povrsini kalcita, takodje za ovako kratko vreme se ne menja drasticno pH
vrednost rastvora (ne poraste do vrednosti u kojo flotira i apatit)

- flotiranje je pocelo na pH=6,8, a sa 100g/t oleata uzorak nije hteo da flotira pa je dodato
jos 100 g/t, posle 2,5 min flotiranje je prestalo, pa je dodata H,SO, da se pH vrati na 6,5 i
dodato je 200g/t oleata 1 posle dodatna 2 min flotiranje je prestalo pa je izdvojen ovaj
proizvod kao K;/CaCOs.

- posto je utvrdjeno da je masa ovog proizvoda mala odnosno da nije isflotirao sav kalcit
dodat je NaOH da se pH podigne iznad 11 i da se proba da se isflotira ostatak kalcita
nadajuci se da u ovim uslovima (zbog visokog pH) nec¢e flotirati apatit. Na pH 11,5
dodato je 100 g/t oleata i posle dva minuta uoceno je da je prazna pena, dodato jos§ 100 g/t
oleata i posle 3 minuta ponovo je dobijena prazna pena. Nakon toga dodato jo§ 200 g/t
oleata i NaOH da pH bude 11,45 pa zatim nastavljeno flotiranje posle ukupno t=8 min
ponovo je dobijena prazna pena, a dobijeni proizvod je nazvan K;/CaCOs.

- zatim je odluceno da se flotiraju silikati pa je dodata H;SO4 1 pH je spusten u prvi mah na
4,95. Pri ovom pH se pojavilo mnogo pene §to je znacilo da nismo isflotirali sav kalcit u
prethodna pokusaja. Pa je odluc¢eno da se nastavi flotacija kalcita na oko pH 5, uoc€eno je
da nije trebalo dodavat kolektor i da je pena bila vrlo stabilna $to znaci da i pored toga §to
smo dodali veliku koli¢inu kolektora na pH 6,5-7 i na pH=11,5 on nije utrosen odnosno u
tim uslovima nisu flotirali ni kalcit ni apatit. Vreme flotiranja je bilo t= 6min, pH nakraju
flotiranja je bio 5,7. Na ovaj nacin je dobijen K;;/CaCOs

- zatim je odluceno da se flotiraju silikati pa je dodata H,SO,4 da se pH spusti na 2,40 i
dodato je 16 g/t Armeen C u kondicioniranje od t=10 min, za flotaciju silikata. Kada je
flotacija pocela uoceno je da je slaba pena pa je dodato jo§ 32g/t Armeen C, posle 3
minuta dobijena je prazna pena, pa je dodato joS 32g/t Armeen C, ponovo posle 3 minuta
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dobijena je prazna pena pa je dodato jo§ 48g/t Armeen C, posle jo$ tri minuta pena prazna
1 tu je postupak izvodjenja opita zavrsen i dobijen je proizvod K/SiOs.

Posle zavrsetka opita svi proizvodi su suSeni, izmereni i uzorci su dati na hemijsku analizu.
Dobijeni rezultati hemijske analize su sredjeni i zajedno sa masama su prikazani u tabeli 11 u

obliku bilansa.

Tabela 11. Bilans rezultata pete serije opita flotiranja

Proizvodi M, % P,05,% | IP,05,%
K/CaCO3 5,27 20,53 5,57
Kn/CaCOs 25,07 20,07 25,89

% K/ CaCO; | 7.62 14,55 570
< K/SiO, 19,58 8,53 8,59
Ig Otok 42,46 24,83 54,25
o Ulaz 100,00 19,44 100,00

Na osnovu rezultata datih u tabeli 11., gde je dat bilans za sva tri opita iz pete serije
moze se uociti sledece:

- Kada se pogledaju koncentrati CaCOj3 ocigledno je da se ne moze vrsiti flotiranje kalcita
u blago kiseloj ili ¢ak neutralnoj sredini kao ni u jako bazi¢noj jer je u oba slucaja gubitak
P,Os prili¢no velik. U oba koncentrat K;/CaCO; i K;/CaCOj; sadrzaj P,Os se kreée iznad
20%. Tek u tre¢em koncentratu kalcita koji je 1 flotiran u uslovima koji su preporuceni i
za koje smo dobili najbolje rezultate pri pH 5-5,5 je gubitak P,Os najmanji.

- Sto se ti¢e otoka flotiranja u njemu je doslo do koncentracije P,Os ali je iskoris¢enje
jedva nesto preko 54%, Sto znaci da je veliki deo fosfata preSao u druge proizvode

- Ova serija opita je imala za cilj da se smanji velika potroSnja kiseline ali se pokazalo da
to nije moguce i na osnovu svega ovoga mozemo zakljuciti da se flotiranje karbonata
mora vrsiti u strogo kontrolisanom pH opsegu od 5-5,5.
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6. VII serija opita flotiranja apatita

U ovoj seriji su uradjena takodje tri opita. Opiti su izvodjeni tako da je prvo flotiran
kalcit na pH 5-5,5 pri ¢emu je kao regulator sredine koris¢ena H3PO,4. Zatim je u drugom
stadijum u baznoj sredini na pH oko 9 flotiran kristalni apatit, pri ¢emu je kao regulator
sredine koriSten Na,CO;. Osnovni cilj ispitivanja u ovoj seriji opita je bila da ispita
mogucénost dobijanja komercijalnog proizvoda koncentrata sa sadrzajem od oko 30% P,Os.
Ideja kojom smo se vodili je bila da ¢e posle flotiranja kalcita, u preostaloj pulpi biti pristni
kristalni i amorfni fosfat sa kvarcom, i da ¢e iz te pulpe biti moguce isflotirati samo kristalni
apatit u zaseban proizvod zadovoljavajuceg kvaliteta. Takodje je u postupku flotiranja kalcita
odluceno da se skrati vreme flotiranja sa 14,5 na 10 min, kao i da se pH flotiranja kalcita snizi
na oko pHS, sve u cilju snizavanja gubitaka P,Os u koncentratu kalcita. Uslovi izvodjenja
opita i mesta dodavanja reagenasa su prikazani na slici 20.

Ruda 60% -0.074 mm
H;PO,
Na-Oleat

N32CO3
NaZSiO3
Na-Oleat

N8.2CO3
NaZSiO3
Na-Oleat

Otok K/P,O

Slika 20. Osnovna tehnoloska Sema kondicioniranja i flotiranja primenjena u opitima sedme

serije

Rezultati hemijske analize proizvoda flotiranja su sredjeni i zajedno sa masama su prikazani u
tabeli 12 u obliku bilansa.

Tabela 12. Bilans rezultata sedme serije opita flotiranja
Proizvodi | M,% | P20s% | 8i02 % |1p,0,% [ISi0,, %

2, K/CaCO;| 17,44 8,52 / 6,93 /
E K/P,0s 20,88 26,78 / 26,07 /
.E [Otok 61,68 23,30 22,26 67,00 88,64
g Ulaz 100,00 21,45 15,49 100,00 100,00
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Na osnovu bilansa, za sva tri opita iz sedme serije, datog u tabeli 12., moZe se uociti
sledece:

- sa skra¢enim vremenom flotiranja sa t=14,5 min iz prethodne serije na t=10 minuta u
ovoj seriji u ciklusu flotiranja kalcita, smanjeno je maseno ucesce koncentata kalcita sa
24,23% (Tehnolosko resenje, tabela 5) na 17,44% (tabela 12) za skoro 7%, pri tome je
smanjen i gubitak P,Os za preko 3,6%. interesantno je uociti da je smanjen i sadrzaj P,Os
u koncentratu kalcita za 2,26%, $to znaci da u produzenom vremenu ciklusa flotiranja
kalcita pocinje da sve vise flotira i1 apatit pa se samim tim povecavaju i gubici fosfata u
ovom prozvodu

- §to se tice K/P,0Os ¢ije je maseno uces¢e oko 21% u odnosu na ulaz, ovaj koncentrat u
svim dosad obavljenim ispitivanjima na ovoj rudi predstavlja proizvod sa najveéim
sadrzajem P,Os 26,78%, ali ovaj sadrzaj nije dovoljan da bi ovaj koncentrat po kvalitetu
predstavljao komercijalni proizvod. Verovatno je u ovaj proizvod u nekom obimu flotirao
1 zaostali kalcit kao 1 nesto silikata koji su ovde mogli da dospeju mehanicki kao i usled
aktiviranja njhovih povrSina jonima kalcijuma (usled velike rastvorljivosti kalcita, a
donekle i apatita). Kalcit kao i apatit spada medju minerale tipa soli, ali u odnosu na apati
Young sa sar., 2000)

- Sto se tice otoka flotiranja sa sadrzajem P,Os od 23,30% 1 iskoriS¢enjem P,Os od 67%,
ovaj proizvod se mora dodatno tretirati zbog velikog iskoris¢enja P,Os u njemu.
Iskoris¢enje SiO; od preko 88% u otoku nam govori da je verovatno u ciklusu flotiranja
aptita jedan deo silkata presao u koncentrat apatita i na taj nacin ga onecistio
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