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ÂÂÅÄÅÍÈÅ

Äëÿ ïåðåðàáîòêè öèðêîíîâûõ êîíöåíòðà-
òîâ â ïðîìûøëåííûõ ìàñøòàáàõ ïðèìåíÿþò-
ñÿ òðè òåõíîëîãèè, ðàçëè÷àþùèåñÿ ïî ñïîñî-
áó âñêðûòèÿ: ùåëî÷íàÿ, õëîðèäíàÿ è ôòîð-
ñèëèêàòíàÿ [1�3]. Îäíàêî âñå îíè ìàëîïðîèç-
âîäèòåëüíû è õàðàêòåðèçóþòñÿ ìíîãîñòàäèé-
íîñòüþ ïðîöåññà, íåäîñòàòî÷íûì âûõîäîì ïðî-
äóêòîâ ïî ïåðåäåëàì, èñïîëüçîâàíèåì áîëü-
øèõ îáúåìîâ âîäíûõ ñîëåâûõ ðàñòâîðîâ è ò.ä.
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Àííîòàöèÿ

Ïðîâåäåíà àïðîáàöèÿ â ïîëóïðîìûøëåííûõ óñëîâèÿõ �ñóõîé� ôòîðèäíîé òåõíîëîãèè ïåðåðàáîòêè
öèðêîíèéñîäåðæàùåãî ñûðüÿ è î÷èñòêè ïîëó÷åííûõ ôòîðèäîâ îò ïðèìåñåé. Ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû èñ-
ñëåäîâàíèé ïðîöåññà ôòîðèðîâàíèÿ öèðêîíà è áàääåëåèòà ýëåìåíòíûì ôòîðîì â àïïàðàòàõ ïåðèîäè÷åñ-
êîãî è íåïðåðûâíîãî äåéñòâèé. Ïîêàçàíà ïðàêòè÷åñêàÿ âîçìîæíîñòü ýôôåêòèâíîé î÷èñòêè òåòðàôòîðè-
äà öèðêîíèÿ îò ïðèìåñåé ïóòåì âàêóóìíîé ñóáëèìàöèè ñ ïîëó÷åíèåì òåòðàôòîðèäà öèðêîíèÿ âûñîêîé
÷èñòîòû. Ïðåäëîæåíà êîíñòðóêöèÿ ñóáëèìàöèîííîãî àïïàðàòà, êîòîðûé èçãîòîâëåí è èñïûòàí â óñëîâè-
ÿõ äåéñòâóþùåãî ïðîèçâîäñòâà.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: öèðêîíèéñîäåðæàùåå ñûðüå, öèðêîí, áàääåëåèò, äèîêñèä öèðêîíèÿ, ôòîðèäíûé ñïî-
ñîá, ôòîð, ñóáëèìàöèÿ, î÷èñòêà îò ïðèìåñåé

ñûðüÿ [1�3], êîòîðàÿ ïðåäóñìàòðèâàåò ôòî-
ðèðîâàíèå èñõîäíîãî ñûðüÿ ãàçîîáðàçíûì ôòî-
ðîì, î÷èñòêó ïîëó÷àåìîãî òåòðàôòîðèäà öèð-
êîíèÿ (ÒÔÖ) îò ïðèìåñåé ïóòåì ñóáëèìàöèè
èç òâåðäîãî ïðîäóêòà ôòîðèðîâàíèÿ è ïîëó-
÷åíèå êîíäèöèîííîãî ìåòàëëè÷åñêîãî öèðêî-
íèÿ èëè åãî ñïëàâîâ êàëüöèåòåðìè÷åñêèì âîñ-
ñòàíîâëåíèåì. Òàêîé ñïîñîá ïîçâîëÿåò äîïîë-
íèòåëüíî ïîëó÷àòü èç îòõîäÿùåãî â ðåçóëü-
òàòå ôòîðèðîâàíèÿ ãàçà àýðîñèë è áåëóþ ñàæó.

Ïðåäëîæåííàÿ òåõíîëîãèÿ èìååò ðÿä ïðå-
èìóùåñòâ:

� âûñîêàÿ ðåàêöèîííàÿ ñïîñîáíîñòü ôòîðà ïî-
çâîëÿåò ïîëíîñòüþ ôòîðèðîâàòü ïðàêòè÷åñêè ëþ-
áûå ñîåäèíåíèÿ, âêëþ÷àÿ ðóäíûå êîíöåíòðàòû;

� îáðàçóþùèåñÿ ôòîðèäû ðåçêî îòëè÷àþò-
ñÿ ïî ôèçèêî-õèìè÷åñêèì ñâîéñòâàì, ÷òî ïî-
çâîëÿåò î÷èñòèòü ÒÔÖ îò ïðèìåñåé ñóáëèìà-
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öèîííûì ìåòîäîì, îáåñïå÷èâàÿ âûñîêóþ ÷èñ-
òîòó ïîëó÷àåìîãî ôòîðèäà;

� ìàëîå êîëè÷åñòâî òåõíîëîãè÷åñêèõ îïå-
ðàöèé, à ñëåäîâàòåëüíî, âûñîêàÿ ïðîèçâîäè-
òåëüíîñòü ïðîöåññà;

� íåçíà÷èòåëüíîå êîëè÷åñòâî îòõîäîâ ïðî-
èçâîäñòâà, â òîì ÷èñëå ðàäèîàêòèâíûõ;

� âîçìîæíîñòü ïåðåðàáîòêè òâåðäûõ ôòîðèä-
íûõ îòõîäîâ ñåðíîêèñëîòíûì ñïîñîáîì ñ èçâëå-
÷åíèåì èç íèõ ôòîðà â âèäå ôòîðîâîäîðîäà;

� âîçìîæíîñòü èñïîëüçîâàíèÿ òåõíîëîãè-
÷åñêèõ ïðèåìîâ è îáîðóäîâàíèÿ äëÿ èõ ðåà-
ëèçàöèè, ïðèìåíÿåìûõ â ìíîãîòîííàæíîì ïðî-
èçâîäñòâå óðàíà.

Ïðèíöèïèàëüíàÿ òåõíîëîãè÷åñêàÿ ñõåìà ñ
ó÷åòîì ðåêîìåíäóåìûõ òåõíîëîãèé, âêëþ÷à-
þùèõ ïîëó÷åíèå áåçâîäíîãî ÒÔÖ, ïðåäñòàâ-
ëåíà íà ðèñ. 1.

Âñå ñòàäèè ôòîðèäíîé òåõíîëîãèè àïðîáè-
ðîâàíû íàìè ýêñïåðèìåíòàëüíî, ïðåèìóùå-
ñòâåííî â îïûòíî-ïðîìûøëåííûõ óñëîâèÿõ. Â
êà÷åñòâå èñõîäíîãî ñûðüÿ èñïîëüçîâàëè öèð-
êîí Òóãàíñêîãî ìåñòîðîæäåíèÿ (Òîìñêàÿ îáë.)

è äèîêñèä öèðêîíèÿ (áàääåëåèä). Õèìè÷åñêèå
è ôàçîâûå ñîñòàâû èñïîëüçóåìûõ ìàòåðèàëîâ
ïðèâåäåíû â ðàáîòàõ [5, 6].

ÔÒÎÐÈÐÎÂÀÍÈÅ ÖÈÐÊÎÍÎÂÎÃÎ ÊÎÍÖÅÍÒÐÀÒÀ

Äëÿ îöåíêè âîçìîæíîñòè ðåàëèçàöèè ïðî-
öåññà ôòîðèðîâàíèÿ ïðîâåäåíû ýêñïåðèìåí-
òû ïî ôòîðèðîâàíèþ îáðàçöîâ öèðêîíîâîãî
êîíöåíòðàòà ìàññîé 0.08 è 10 êã.

Â ïåðâîé ñåðèè ýêñïåðèìåíòîâ íàâåñêè
öèðêîíîâîãî êîíöåíòðàòà (0.08 êã) çàãðóæàëè
â íèêåëåâûå ëîäî÷êè, êîòîðûå ïîñëåäîâàòåëü-
íî óñòàíàâëèâàëè â ãîðèçîíòàëüíûé òðóá÷à-
òûé ðåàêòîð. Ôòîð, ïîëó÷àåìûé â ëàáîðàòîð-
íîì ñðåäíåòåìïåðàòóðíîì ýëåêòðîëèçåðå, íà-
ãðåâàëè äî 300 °Ñ è ïðîïóñêàëè íàä íàâåñêà-
ìè öèðêîíà, íàãðåòûìè äî òàêîé æå òåìïå-
ðàòóðû, â êîëè÷åñòâå íà 10 è 20 % âûøå ñòå-
õèîìåòðè÷åñêè íåîáõîäèìîãî [1]. Â ðåçóëüòà-
òå ïîëó÷åí ÒÔÖ ñ ñîäåðæàíèåì îñíîâíîãî
ôòîðèäà 95 è 99 % ñîîòâåòñòâåííî.

Ðèñ. 1. Ïðèíöèïèàëüíàÿ ñõåìà �ñóõîé� ôòîðèäíîé òåõíîëîãèè ïåðåðàáîòêè öèðêîíîâûõ êîíöåíòðàòîâ.
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Áëàãîäàðÿ âûñîêîé òåðìè÷íîñòè ïðîöåññ
ôòîðèðîâàíèÿ ñîïðîâîæäàëñÿ ðîñòîì òåìïå-
ðàòóðû è ñêîðîñòè ðåàãèðîâàíèÿ. Çà ñ÷åò ýòîãî
îáðàçóþùèéñÿ ÒÔÖ ñóáëèìèðîâàëñÿ ïî ôðîí-
òó ðåàãèðîâàíèÿ è äåñóáëèìèðîâàëñÿ íà ïî-
âåðõíîñòè ïðîðåàãèðîâàâøåãî öèðêîíà â áî-
ëåå õîëîäíûõ ÷àñòÿõ �ëîäî÷êè� è ðåàêòîðà â
âèäå êðóïíûõ èãîëü÷àòûõ êðèñòàëëîâ äëèíîé
äî 10 ìì è òîëùèíîé äî 3 ìì.

Â äðóãîé ñåðèè ýêñïåðèìåíòîâ íàâåñêè
öèðêîíîâîãî êîíöåíòðàòà èëè áàääåëåèòà ìàñ-
ñîé äî 10 êã ôòîðèðîâàëè â íåïîäâèæíîì ñëîå
ôòîðîì, êîòîðûé ïîëó÷àëè â ïðîìûøëåííîì
ñðåäíåòåìïåðàòóðíîì ýëåêòðîëèçåðå è ïîäà-
âàëè â 20 % èçáûòêå. Ðåàêòîð èçãîòîâëåí èç
íèêåëåâîé òðóáû äëèíîé 2 ì è äèàìåòðîì
160 ìì. Èñõîäíûé êîíöåíòðàò çàãðóæàëè â íè-
êåëåâóþ ëîäî÷êó äëèíîé 1.5 ì, êîòîðóþ óñòà-
íàâëèâàëè â ðåàêòîð. Ïåðåä íà÷àëîì ýêñïå-
ðèìåíòîâ ðåàêòîð ïàññèâèðîâàëè ôòîðîì. Âçà-
èìîäåéñòâèå öèðêîíîâîãî êîíöåíòðàòà ñî ôòî-
ðîì íà÷èíàëîñü ïðè òåìïåðàòóðå 300 °Ñ.
Î íà÷àëå ðåàêöèè ñóäèëè ïî èíòåíñèâíîìó ïî-
âûøåíèþ òåìïåðàòóðû â ñëîå öèðêîíà.

Â ðåçóëüòàòå ýêñïåðèìåíòîâ â êàæäîì îïû-
òå ïîëó÷åíî 8.6�9.2 êã ÒÔÖ ñ ñîäåðæàíèåì
îñíîâíîãî ôòîðèäà íå ìåíåå 99 %. Çà âðåìÿ

ýêñïåðèìåíòà ÷åðåç ðåàêòîð ïðîïóùåíî ôòî-
ðà ïðèìåðíî íà 50 % áîëüøå ñòåõèîìåòðè÷åñêè
íåîáõîäèìîãî êîëè÷åñòâà. Òàêèì îáðàçîì,
óäåëüíûé ðàñõîä ôòîðà ñîñòàâèë 1.36 êã íà
1 êã ÒÔÖ. Ïðè îðãàíèçàöèè ïðîöåññà ôòîðè-
ðîâàíèÿ â àïïàðàòàõ ñ ïåðåìåøèâàíèåì òâåð-
äîãî ïðîäóêòà ýòîò ïîêàçàòåëü äîëæåí ñóùåñò-
âåííî óìåíüøèòüñÿ.

Ðåçóëüòàòû, ïîëó÷åííûå ïðè ôòîðèðîâà-
íèè â ðåàêòîðàõ ñ íåïîäâèæíûì ñëîåì öèð-
êîíà, èñïîëüçîâàíû ïðè âûáîðå òåõíîëîãè÷åñ-
êèõ ïàðàìåòðîâ äëÿ ôòîðèðîâàíèÿ öèðêîíè-
åâîãî ñûðüÿ â îïûòíî-ïðîìûøëåííîì àïïà-
ðàòå, ïðèìåíÿåìîì â óðàíîâîì ïðîèçâîäñòâå.
Ñõåìà óñòàíîâêè ïðåäñòàâëåíà íà ðèñ. 2.

Ôòîðèðîâàíèå ïðîâîäèëè â ñòàëüíîì ãîðè-
çîíòàëüíîì øíåêîâîì ðåàêòîðå 4 ñî ñêðåáêî-
âîé ìåøàëêîé 5, ðàñïîëîæåííûì â âàííå 2 ñ
ðàñïëàâëåííîé ñåëèòðîé. Äëÿ ïîääåðæàíèÿ
ïîñòîÿííîé òåìïåðàòóðû âàííû èñïîëüçîâà-
ëè ýëåêòðîíàãðåâàòåëüíûå ýëåìåíòû 3, óñòà-
íîâëåííûå íåïîñðåäñòâåííî â âàííó. Ðåàêòîð
ñíàáæåí áóíêåðàìè 7 è øíåêàìè 13 è 6 äëÿ
çàãðóçêè ñûðüÿ è âûãðóçêè ïðîäóêòà ñîîòâåò-
ñòâåííî. Âûõîäÿùèå èç ðåàêòîðà ãàçû ïðîïóñ-
êàëè ÷åðåç ýëåêòðîôèëüòð 9 ñ âèáðàòîðîì 18
è ðàçãðóçî÷íûì óñòðîéñòâîì 8. Ôòîð â ðåàê-

Ðèñ. 2. Ñõåìà îïûòíî-ïðîìûøëåííîé óñòàíîâêè ôòîðèðîâàíèÿ: 1 � ïîäà÷à ôòîðà â ðåàêòîð; 2 � âàííà ñ ðàñïëàâëåí-
íîé ñåëèòðîé; 3 � ýëåêòðîíàãðåâàòåëè;  4 � ðåàêòîð; 5 � ñêðåáêîâàÿ ìåøàëêà; 6 � øíåê âûãðóçêè; 7 � êîíòåéíåð;
8 � óñòðîéñòâî âûãðóçêè èç ýëåêòðîôèëüòðà; 9 � ýëåêòðîôèëüòð; 10 � òåðìîïàðà; 11 � ïîòåíöèîìåòð; 12 � ìàãíèò-
íûé ïóñêàòåëü;  13 � øíåê çàãðóçêè; 14 � âåíòèëü; 15 � ðàñõîäîìåð; 16 � ìåðíàÿ äèàôðàãìà; 17 � ðåãóëèðóþùèé
êëàïàí; 18 � âèáðàòîð.
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òîð ïîäàâàëè ïðè òåìïåðàòóðå 40�50 °Ñ. Êîíò-
ðîëü è ðåãóëèðîâàíèå ðàñõîäà ôòîðà îñóùåñò-
âëÿëè ìåðíîé äèàôðàãìîé 16, ïðèáîðîì 15 è
ðåãóëèðóþùèì êëàïàíîì 17.

Òåìïåðàòóðó ñòåíêè ðåàêòîðà ïîääåðæè-
âàëè ïîñòîÿííîé â õîäå ôòîðèðîâàíèÿ �
350 °Ñ. Â ðåàêòîð  çàãðóçèëè 360 êã öèðêîíî-
âîãî êîíöåíòðàòà è ïðîïóñòèëè 330 êã ôòîðà,
÷òî íà 30 % áîëüøå ñòåõèîìåòðè÷åñêè íåîá-
õîäèìîãî êîëè÷åñòâà.

Â ðåçóëüòàòå ýêñïåðèìåíòà çà 110 ÷ èç ðå-
àêòîðà ïîëó÷åíî 400 êã è âûãðóæåíî èç ýëåê-
òðîôèëüòðà 65 êã ÒÔÖ. Ïðè ýòîì óäåëüíûé
ðàñõîä ôòîðà ñîñòàâèë 0.92 êã íà 1 êã êîíöåí-
òðàòà, ÷òî íà 67.6 % ìåíüøå, ÷åì â ñòàöèî-
íàðíûõ óñëîâèÿõ. Â ñëó÷àå îðãàíèçàöèè íå-
ïðåðûâíîãî ïðîöåññà ôòîðèðîâàíèÿ èçáûòîê
ôòîðà ìîæíî óìåíüøèòü, êàê è â óðàíîâîì
ïðîèçâîäñòâå, äî 5�10 %, ÷òî äîïîëíèòåëüíî
ïîâûñèò ýôôåêòèâíîñòü ïðîöåññà [8].

Ïîëó÷åííûé ÒÔÖ ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé áå-
ëûé êðèñòàëëè÷åñêèé ïîðîøîê ñ æåëòîâàòûì

îòòåíêîì è ãðàíóëîìåòðè÷åñêèì ñîñòàâîì îò
0.05 äî 1 ìì. Æåëòîâàòûé îòòåíîê îáóñëîâëåí
íåçíà÷èòåëüíîé äîëåé (ìåíåå 0.02 %) â åãî ñî-
ñòàâå íèêåëÿ è äðóãèõ ïðîäóêòîâ êîððîçèè
àïïàðàòà è ìåøàëêè. Ïî ýòîé ïðè÷èíå, à òàê-
æå èç-çà ïîâûøåííîãî ñîäåðæàíèÿ êèñëîðî-
äà ýòîò òåòðàôòîðèä íå ïðèãîäåí äëÿ ïðÿìî-
ãî êàëüöèåòåðìè÷åñêîãî âîññòàíîâëåíèÿ è ïî-
ëó÷åíèÿ ìåòàëëè÷åñêîãî öèðêîíèÿ [1, 7]. ×òî-
áû èñïîëüçîâàòü òàêîé ÒÔÖ â êà÷åñòâå ìå-
òàëëóðãè÷åñêîãî ïîëóïðîäóêòà, åãî íåîáõîäèìî
î÷èñòèòü îò êèñëîðîäà è äðóãèõ ïðîäóêòîâ
êîððîçèè ìàòåðèàëà ðåàêòîðà. Äëÿ ýòîé öåëè
ðåêîìåíäóåòñÿ èñïîëüçîâàòü ïðîöåññû ñóáëè-
ìàöèè è äåñóáëèìàöèè.

ÑÓÁËÈÌÀÖÈÎÍÍÀß Î×ÈÑÒÊÀ ÒÅÒÐÀÔÒÎÐÈÄÀ ÖÈÐÊÎÍÈß

Äëÿ ïðîâåäåíèÿ ñóáëèìàöèîííîé î÷èñòêè
ÒÔÖ ñîçäàíà óñòàíîâêà, ñõåìà êîòîðîé ïðåä-
ñòàâëåíà íà ðèñ. 3.

Ðèñ. 3. Ñõåìà ëàáîðàòîðíîé óñòàíîâêè äëÿ ñóáëèìàöèîííîé î÷èñòêè òåòðàôòîðèäà öèðêîíèÿ: 1 � U-îáðàçíûé âàêó-
óììåòð, 2 � êîëîíêà ïîãëîòèòåëüíàÿ, 3 � âàêóóìíûé íàñîñ, 4 � áàëëîí ñ èíåðòíûì ãàçîì, 5 � ñóáëèìàòîð,
6 � äåñóáëèìàòîð, 7 � êîðóíäîâûé ñòàêàí, 8 � ìàñëÿíûé ôèëüòð, 9 � ïîãëîòèòåëü, 10 � ýëåêòðîïå÷ü, 11 � òåðìîïàðà,
12 � ÊÑÏ-4, 13 � ýëåêòðîìàãíèòíîå ðåëå, 14 � âåíòèëü, 15 � ãàçîâûé ðåäóêòîð.
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Òåòðàôòîðèä öèðêîíèÿ, ïîëó÷åííûé ïîñ-
ëå ôòîðèðîâàíèÿ öèðêîíà, çàãðóæàëè â êî-
ðóíäîâûé ñòàêàí 7, êîòîðûé óñòàíàâëèâàëè â
ñóáëèìàòîð 5. Ñóáëèìàòîð óñòàíàâëèâàëè â
øàõòíóþ ïå÷ü 10 è ãåðìåòèçèðîâàëè. Óñòà-
íîâêà ñíàáæåíà âàêóóìíûì íàñîñîì 3, ïîãëî-
òèòåëüíîé êîëîíêîé 2, ëîâóøêàìè 8, 9 äëÿ ãà-
çîîáðàçíûõ è òâåðäûõ ïðîäóêòîâ ðåàêöèè èç
ñóáëèìàòîðà, âåíòèëåì 14, áàëëîíîì 4 äëÿ ïî-
äà÷è â ñóáëèìàòîð àðãîíà, ñðåäñòâàìè êîíò-
ðîëÿ òåìïåðàòóðû 12 è âàêóóìà 1.

Ïðè òåìïåðàòóðå 700�850 °Ñ ÒÔÖ ñóáëèìè-
ðîâàëñÿ èç ñòàêàíà è äåñóáëèìèðîâàëñÿ íà îõ-
ëàæäàåìîé ïîâåðõíîñòè äåñóáëèìàòîðà 6 â âèäå
ïëîòíîé øàðîîáðàçíîé äðóçû êðèñòàëëîâ (ðèñ. 4).

Ñ èñïîëüçîâàíèåì óêàçàííîé óñòàíîâêè
èññëåäîâàíà çàâèñèìîñòü ñòåïåíè ñóáëèìàöèè
è ñîäåðæàíèÿ êîëè÷åñòâà ïðèìåñåé â äåñóá-
ëèìàòå îò ðÿäà ôàêòîðîâ: ãðàíóëîìåòðè÷åñ-
êîãî ñîñòàâà èñõîäíîãî ÒÔÖ, òåìïåðàòóðû
ñóáëèìàöèè è ïðîäîëæèòåëüíîñòè ïðîöåññà,
à òàêæå îò êîëè÷åñòâà öèêëîâ ñóáëèìàöèè.

Ïî ðåçóëüòàòàì ïðîâåäåííûõ ýêñïåðèìåí-
òîâ ðàçðàáîòàí ðÿä ðåêîìåíäàöèé äëÿ ïðîâå-

äåíèÿ îïûòîâ ïî ñóáëèìàöèîííîé î÷èñòêå
ÒÔÖ â îïûòíî-ïðîìûøëåííûõ óñëîâèÿõ:

� äëÿ äîñòèæåíèÿ ñòåïåíè ñóáëèìàöèè íå
ìåíåå 95 % ðàçìåð ÷àñòèö èñõîäíîãî ïîðîøêî-
îáðàçíîãî ÒÔÖ íå äîëæåí ïðåâûøàòü 0.2 ìì;

� âàêóóìíóþ ñóáëèìàöèþ ÒÔÖ ñëåäóåò ïðî-
âîäèòü â òåìïåðàòóðíîì èíòåðâàëå 750�800 °Ñ;

� êîëè÷åñòâî öèêëîâ ïîâòîðíîé ñóáëèìà-
öèè ÒÔÖ çàâèñèò îò íàçíà÷åíèÿ êîíå÷íîãî
ïðîäóêòà (òàáë. 1).

Èç äàííûõ òàáë. 1 ñëåäóåò, ÷òî â ÒÔÖ, ñóá-
ëèìèðóåìîì îäíîêðàòíî, ïîìèìî òåòðàôòîðè-
äà ãàôíèÿ ïðèñóòñòâóþò ñóììàðíî 0.087 ìàñ. %
ïðèìåñåé, â òîì ÷èñëå 0.009 % àçîòà è óãëå-
ðîäà. Òàêîé ïðîäóêò ïðèãîäåí äëÿ ïîëó÷åíèÿ
öèðêîíèåâûõ ìåòàëëè÷åñêèõ ïîðîøêîâ è ñïëà-
âîâ íà åãî îñíîâå, èñïîëüçóåìûõ â ïðîèçâîä-
ñòâå ëåãèðîâàííûõ ñòàëåé [8].

Äâóêðàòíàÿ ñóáëèìàöèÿ ïîçâîëÿåò ñíèçèòü
ñóììàðíîå ñîäåðæàíèå ïðèìåñåé â ÒÔÖ äî
0.049 ìàñ. %, à ïðè òðåõêðàòíîé ñóáëèìàöèè
ÒÔÖ, ñóáëèìèðîâàííîãî â êàæäîì ïîñëåäóþ-
ùåì öèêëå íå ìåíåå ÷åì íà 95 %, îáùåå ñî-
äåðæàíèå ïðèìåñåé ñíèæàåòñÿ äî 0.012 ìàñ. %.
Âèäíî, ÷òî ñîäåðæàíèå ãàôíèÿ â ÒÔÖ ïîñëå
òðåõêðàòíîé ñóáëèìàöèè ñíèçèëîñü ñ 2.0 ìàñ. %
â èñõîäíîì ïðîäóêòå äî 0.49 ìàñ. %. Òàêèì
îáðàçîì, ïóòåì ìíîãîêðàòíîé ñóáëèìàöèè
ìîæíî ïîëó÷àòü ÒÔÖ ÿäåðíîé ÷èñòîòû è ïî
ñîäåðæàíèþ ãàôíèÿ.

Äëÿ ïîëó÷åíèÿ î÷èùåííîãî ÒÔÖ â ïîëó-
ïðîìûøëåííûõ ìàñøòàáàõ ðàçðàáîòàí, èçãî-
òîâëåí è çàïóùåí â ðàáîòó îïûòíûé âàêóóì-
íûé ñóáëèìàöèîííûé àïïàðàò �Ö� ïåðèîäè-
÷åñêîãî äåéñòâèÿ ñ ðàçîâîé çàãðóçêîé èñõîä-
íîãî ÒÔÖ äî 20 êã.

Ñòàëüíîé öèëèíäðè÷åñêèé êîðïóñ àïïàðà-
òà èç æàðîïðî÷íîé ñòàëè 12 Õ18Í10Ò  ñíàá-
æåí ñíàðóæè âîäîîõëàæäàåìîé ðóáàøêîé. Äå-
ñóáëèìàòîð â âèäå ñúåìíîãî ñòàêàíà èç ìåäè
óñòàíàâëèâàëè âíóòðü êîðïóñà ñ ìèíèìàëüíûì

ÒÀÁËÈÖÀ 1

Ñîäåðæàíèå ïðèìåñåé â äåñóáëèìàòå ÒÔÖ â çàâèñèìîñòè îò ÷èñëà öèêëîâ ñóáëèìàöèîííîé î÷èñòêè, ìàñ. %

×èñëî öèêëîâ î÷èñòêè Fe N O Ti C Al Ni Hf

Îäíîêðàòíàÿ 0.04 0.006 0.01 <0.003 0.003 0.005 0.02 1.18

Äâóõêðàòíàÿ 0.01 0.004 <0.01 <0.003 0.002 Í. ï. ÷. <0.02 0.81

Òðåõêðàòíàÿ 0.001 Í. ï. ÷. <0.01 Í. ï. ÷. Í. ï. ÷. Í. ï. ÷. 0.001 0.49

Ïðèìå÷àíèå. Í. ï. ÷. � íèæå ïðåäåëà ÷óâñòâèòåëüíîñòè.

Ðèñ. 4. Äðóçû êðèñòàëëîâ ÒÔÖ ïîñëå äåñóáëèìàöèè
íà ïîâåðõíîñòè äåñóáëèìàòîðà.
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çàçîðîì ñî ñòåíêîé àïïàðàòà. Ñóáëèìàòîð â
âèäå òðóáû óñòàíîâèëè êîàêñèàëüíî âíóòðè
êîðïóñà àïïàðàòà è çàêðåïèëè íà êðûøêå àï-
ïàðàòà. Íà ñóáëèìàòîðå ïî âûñîòå çàêðåïèëè
íåñêîëüêî êðóãëûõ òàðåëîê, â êîòîðûå çàãðó-
æàëè èñõîäíûé ÒÔÖ. Âî âíóòðåííåé ïîëîñòè
ñóáëèìàòîðà óñòàíîâèëè ýëåêòðîíàãðåâàòåëü èç
æàðîïðî÷íîãî êåðàìè÷åñêîãî ñòåðæíÿ, íà êî-
òîðûé íàâèâàëè ñïèðàëü èç ñïëàâà ÝÈ-935.

Â ïðîöåññå ñóáëèìàöèè â àïïàðàòå êîíòðîëè-
ðîâàëè äàâëåíèå è òåìïåðàòóðó ÒÔÖ íåïîñðåä-
ñòâåííî â òàðåëêå â ñðåäíåé ÷àñòè ñóáëèìàòîðà.

Ïðîöåññ ñóáëèìàöèè ïðîâîäèëè â èíòåð-
âàëå òåìïåðàòóð 750�800 °Ñ ïðè îñòàòî÷íîì
äàâëåíèè äî 10 Ïà. Ïî îêîí÷àíèè ýêñïåðèìåí-
òà îòêëþ÷àëè ýëåêòðîíàãðåâàòåëü â ñóáëèìà-
òîðå è çàïîëíÿëè óñòàíîâêó èíåðòíûì ãàçîì
äî àòìîñôåðíîãî äàâëåíèÿ. Èññëåäîâàëè âëè-

ÿíèå ïðîäîëæèòåëüíîñòè îïûòà íà ñòåïåíü
ñóáëèìàöèè ÒÔÖ ïðè çàãðóçêå àïïàðàòà 18 êã
ÒÔÖ. Îïðåäåëèâ ìàññó îñòàòêà ÒÔÖ, ðàññ÷è-
òàëè ñòåïåíü ñóáëèìàöèè. Ðåçóëüòàòû èññëå-
äîâàíèé è ðàñ÷åòîâ ïðèâåäåíû íà ðèñ. 5.

Âèäíî, ÷òî ñ óâåëè÷åíèåì ïðîäîëæèòåëü-
íîñòè ïðîöåññà ñóáëèìàöèè ñòåïåíü ñóáëèìà-
öèè òåòðàôòîðèäà âîçðàñòàåò, îäíàêî ïîëíîé
åãî ñóáëèìàöèè íå ïðîèñõîäèò. Çà ïåðâûé ÷àñ
âîçãîíÿåòñÿ îêîëî 45 % ïðîäóêòà, ïîñëå 6 ÷ �
90 %. Õèìè÷åñêèé àíàëèç îñòàòêîâ ïîñëå ñóá-
ëèìàöèè ïîêàçàë, ÷òî îíè ñîñòîÿò èç íåëåòó-
÷èõ ïðîäóêòîâ êîððîçèè àïïàðàòà ôòîðèðî-
âàíèÿ, ñóáëèìàòîðà, à òàêæå íåäîôòîðèðîâàí-
íîãî öèðêîíà, îñòàòêîâ ÒÔÖ è ñìåñè ôòîðè-
äîâ ðåäêîçåìåëüíûõ ýëåìåíòîâ (ÐÇÝ).

Ìíîãîêðàòíûå àíàëèçû ñóáëèìèðîâàííîãî
ÒÔÖ ïîêàçàëè, ÷òî ïîëó÷àåìûé ïðîäóêò ñî-
îòâåòñòâóåò ñîñòàâó, ïðèâåäåííîìó â òàáë. 2.

Èç äàííûõ òàáë. 2 ñëåäóåò, ÷òî ïî ñîäåðæà-
íèþ ïðèìåñåé ÒÔÖ, î÷èùåííûé âàêóóìíîé ñóá-
ëèìàöèåé â àïïàðàòå �Ö�, ñîïîñòàâèì ñ ãåêñà-
ôòîðîöèðêîíàòîì êàëèÿ, êîòîðûé ñîîòâåòñòâó-
åò ÒÓ 6-09-3934�75 è ïðèìåíÿåòñÿ â êà÷åñòâå
ìåòàëëóðãè÷åñêîãî ïîëóïðîäóêòà äëÿ ïðîèçâîä-
ñòâà ìåòàëëè÷åñêîãî öèðêîíèÿ è åãî ñïëàâîâ.

ÇÀÊËÞ×ÅÍÈÅ

Ïðåäëîæåíà è ýêñïåðèìåíòàëüíî äîêàçà-
íà â ïîëóïðîìûøëåííûõ óñëîâèÿõ ôòîðèä-
íàÿ òåõíîëîãèÿ ïåðåðàáîòêè öèðêîíîâûõ êîí-
öåíòðàòîâ ñ èñïîëüçîâàíèåì ýëåìåíòíîãî ôòî-

ÒÀÁËÈÖÀ 2

Õèìè÷åñêèé ñîñòàâ äåñóáëèìàòà ÒÔÖ, ïîëó÷åííîãî â àïïàðàòå �Ö�

Ïðèìåñü Ñîäåðæàíèå, ìàñ. % Ïðèìåñü Ñîäåðæàíèå, ìàñ. %

O   ≤0.02 Be 10�3

N <1 ⋅ 10�4 Sn í/î

C   1 ⋅ 10�3 V í/î

Si <1 ⋅ 10�3 Cr <10�3

Ti <1 ⋅ 10�3 Pb <10�3

Ni <1 ⋅ 10�3 Mn <10�4

Fe <3 ⋅ 10�3 Ca 3 ⋅ 10�3

Al   10�2 Hf 0.7�1.1

Cu  2 ⋅ 10�3 Mo í/î

Ïðèìå÷àíèå. Í/î � íå îáíàðóæåíî.

Ðèñ. 5. Çàâèñèìîñòü ñòåïåíè ñóáëèìàöèè ÒÔÖ îò ïðî-
äîëæèòåëüíîñòè îïûòà.



ÏÎËÓ×ÅÍÈÅ È Î×ÈÑÒÊÀ ÒÅÒÐÀÔÒÎÐÈÄÀ ÖÈÐÊÎÍÈß ÈÇ ÖÈÐÊÎÍÈÉÑÎÄÅÐÆÀÙÅÃÎ ÑÛÐÜß 547

ðà è ïîëó÷åíèåì òåòðàôòîðèäà öèðêîíèÿ.
Ïîêàçàíà ïðàêòè÷åñêàÿ âîçìîæíîñòü î÷èñòêè
òåòðàôòîðèäà öèðêîíèÿ îò ïðèìåñåé ïóòåì
âàêóóìíîé ñóáëèìàöèè. Ïðåäëîæåíà êîíñò-
ðóêöèÿ ñóáëèìàöèîííîãî àïïàðàòà, êîòîðûé
èçãîòîâëåí è èñïûòàí â óñëîâèÿõ äåéñòâóþ-
ùåãî ïðîèçâîäñòâà.
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