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Аннотация. Для изучения минералогического состава и параметров лимонитовых руд из Индонезии применялись методы рентгеновской 
дифракции (XRD), рентгеновской флуоресценции (XRF), энергодисперсионного микроанализа на растровом электронном микро ско
пе (SEM–EDS) и дифференциального термического анализа (DTA). Полученные данные указывают на наличие сложного внутреннего 
ядра в латеритной руде. Содержание Ni, Fe, Mg, Al и Si в лимоните составляет 1,4; 50,5; 1,81; 4,86 и 16,5 % (вес.) соответственно, оксидов/
гид роксидов железа – 94,4 %, силикатов – 5,6 %. Термический анализ показывает, что при низкой температуре (200 – 300 °C) в лимоните 
происходит фазовый переход, при этом гетит замещается гематитом. Эта фаза является оптимальным вариантом для диффузии никеля 
в железо. Более того, для данного лимонита в качестве подходящего метода было выбрано термическое обогащение. 
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Abstract. Xray diffraction (XRD), Xray fluorescence (XRF), scanning electron microscopy energy dispersion spectroscopy (SEM–EDS), and differential 
thermal analysis (DTA) measurements were used to investigate the mineralogical characteristics and distribution of data set in limonite soil from 
Indonesia. The findings point to a complicated inner core in laterite ore. Ni, Fe, Mg, Al, and Si levels in limonite are 1.4, 50.5, 1.81, 4.86 and 
16.5 wt %, respectively. The iron oxide/oxyhydroxide content of limonite is 94.4 and 5.6 % silicate. DTA shows that limonite has a phase transition 
in the low temperature (200 – 300 °C) with the goethite transformation to hematite. This phase is good optimalization for nickel diffusion in the iron. 
Moreover, for this limonite, the thermal upgrading was used as a good method. 
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 Введение

Учитывая, что никелевые латериты содержат 
60 – 70 % мировых ресурсов никеля, а их добыча ведет
ся уже около 140 лет, до 2000 г. они обеспечивали менее 
40 % объема мирового производства никеля, а остальная 
часть приходилась на сульфидные руды [1, 2]. Со сни
жением доли разведанных месторождений сульфидных 
никелевых руд объемы разведки и добычи латеритных 
никелевых руд возросли [1]. Латеритные никелевые 
ресурсы обладают рядом преимуществ, включая бога
тые запасы, низкие инвестиционные расходы, простую 
транспортировку и широкий ассортимент продукции, 
включая ферроникель, никелевый штейн и оксид ни
келя [1]. В зависимости от химических и физических 
свойств, латеритные месторождения никеля делят
ся на две категории: сапролитовые и лимонитовые 
руды [3]. Лимонитовые руды содержат гетит, гиббсит 
и хромит и подстилаются кристобалитом и протоэнста
титом [4 – 8]. Тем не менее, изза их слабой кристал
лизации и крошечного размера частиц механические 
процедуры обогащения для таких никелевых латеритов 
неэффективны. Потому использование физических ме
тодов для надлежащего обогащения данных руд обыч
но затруднено. Для извлечения никеля из латеритных 
руд используются пирометаллургические методы, кото
рые позволяют достигать значительного извлечения ни
келя [9 – 22]. Кроме того, сложный минеральный состав 
латерита оказывает существенное влияние на процесс 
восстановительного обжига, вследствие чего знание 
дезинтеграции латерита имеет решающее значение для 
его предварительного восстановления [13]. Поскольку 
никель содержится в гетите и силикатах, для раство
рения силикатных и никелевых соединений требуется 
использовать реагенты. Обычно для этих целей приме
няют растворитель [13 – 15, 19 – 21]. В рамках данного 
исследования будут изучены свойства сапролита, со
держащегося в материале, с целью определения опти
мального процесса его извлечения.

 Материалы и методы исследования

Лимонитовая руда добывается в Торобулу, Юго
Восточный Сулавеси, Индонезия. На первом этапе 
выполнялось ситование лимонита на сотрясательном 
сите до крупности 100 меш, которая является опти
мальной для латерита. Для проведения эксперимента и 
испытания методом термического анализа отбирались 
навески по 10 и 1 г. Испытание заключалось в отжиге 
при температуре 150 и 300 °C в течение 1 ч в печи с 

давлением воздуха 1 атм. Термический анализ с ис
пользованием LinseisPT1600 состоял в отжиге при 
температуре от 200 до 1200 °С с шагом 10 °С/мин и 
давлением воздуха 1 атм. Анализ данных проводил
ся с использованием Origin 8.1, затем на настольном 
спектрометре PANalytical Epsilon 3XLE выполнялся 
анализ методом рентгеновской флуоресценции (на про
бе концентрата после магнитной сепарации и сушки 
крупностью 200 меш сразу после гомогенизации в ша
ровой мельнице в течение 8 ч). Данные анализирова
лись в Microsoft Excel 2016. Рентгеновская дифракция 
выполнялась в дифрактометре PANalytical X'Pert3 (на 
пробе крупностью 200 меш, 2θ в диапазоне 10 – 80° 
с шагом 0,05), анализ данных проводился в High Score 
Plus. Для энергодисперсионного микроанализа на 
раст ровом элект ронном микроскопе использовался 
мик роскоп Thermoscientific Quatro 6 с увеличением 
5000, для выполнения энергодисперсионного микро
анализа применялся анализатор Bruker. Химическая 
реакция дигидроксилирования гетита представлена в 
уравнении (1), испарения воды – в (2). После харак
теристического испытания проба смешивалась с вос
становителем и реагентом (ступени 1 и 2). Ступень 1 
выполняется без выдержки температуры с переходом 
прямо к восстановлению при температуре 1150 °C. 
Ступень 2 осуществляется с поддержанием темпера
туры на уровне 300 °C с переходом прямо к восстанов
лению при температуре 1150 °C.

  (1)

       (2)

 Анализ исходного материала

Как следует из табл. 1, удельный химический состав 
сапролитовой руды составляет, % (вес.): 1,4 Ni; 50,5 Fe; 
1,81 Mg. На рис. 1 видно, что сапролитовая руда содер
жит гетит (FeHO2 ) и кварц (SiO2 ). В лимонитовой руде 
все компоненты являются оксидами и имеют минера
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Т а б л и ц а  1

Химический состав лимонитовой руды, % (вес) 

Table 1. The chemical composition of limonite ore 

Ni Fe Si Mg Al Ca Cr Mn Co
1,4 50,5 16,5 1,81 4,86 0,177 2,68 0,847 0,0662

https://doi.org/10.17073/0368-0797-2022-7-471-478
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лоидную структуру. Никель в структуре гетита пред
ставлен в основном в виде оксида никеля и ассоцииру
ет с железом. В результате расчетов методом Ритвельда 
получены данные, аналогичные полученным методом 
рентгеновской дифракции (табл. 2). Испытания пока

зали, что исходный материал представляет собой ли
монитовую руду. На рис. 2 и область 4 описывает испа
рение воды, область 5 – дигидроксилирование гетита.

Термогравиметрия и фазовый анализ лимонита 
с крутопадающими кривыми при каждой температуре 
(120 и 300 °C), представленными на рис. 2 и 4, показы
вают изменение в фазах гетита и испарение воды. Ре
зультат эксперимента объясняет переход фаз в лимони
те. Морфология лимонита показана на рис. 3. Результат 
убедительно показывает, что основными элементами 
в лимоните являются оксиды железа, магния и крем
ния, а также никель, тесно ассоциирующий с железом.

 Экспериментальный анализ

 Влияние изменения температуры
 

на фазовый переход

Изучение исходного материала показало, что фазо
вый переход происходит при температуре 120 и 300 °C, 
при этом при температуре 120 °C сохраняются те же 
фазы, что и в исходном материале, что свидетельствует 
о надлежащем испарении воды. При такой температуре 
данный процесс должен происходить и для лимонита. 
С другой стороны, при температуре 300 °C происходит 

Т а б л и ц а  2

Расчеты лимонитовой руды методом Ритвельда 

Table 2. Rietveld refinement calculations of limonite ore 

Соединение Всего, %
Гетит 94,4
Кварц 5,6

Т а б л и ц а  3

Расчет изменения температуры в зависимости 
от процентного содержания фаз методом Ритвельда

Table 3. Rietveld refinement of calculation 
of the temperature variation 

Общее содержание, %
Температура, °C

гетит гематит кварц
94,4 0 5,6 120

0 94,4 5,6 300

Рис. 1. Анализ лимонита методом рентгеновской дифракции: 
 – гетит;  – кварц

Fig. 1. XRD analysis of limonite:
 – goethite and  – quartz

Рис. 2. Анализ методом производной 
термогравиметрии лимонита:

1 – лимонит; 2 – термогравиметрия; 3 – производная термо
гравиметрии; 4 – испарение воды; 5 – дегидроксилирование гетита

Fig. 2. DTG analysis of limonite:
1 – limonite; 2 – TG; 3 – DTG; 4 – water evaporation; 

5 – dihydroxylation of goethite
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фазовый переход прямо из гетита в гематит, а кварц 
остается в таком же состоянии, как и в исходной руде. 
Из табл. 3 видно, что процентное содержание гетита 
резко падает до нуля. Как показывает рис. 2, при темпе
ратуре 300 °C структура ОН меняется на окисленную, 
а результаты производной термогравиметрии также 
убедительно свидетельствуют о переходе гетита в гема
тит с существенной потерей массы. 

 Влияние изменения температуры
 

на морфологию

Нагревание при температуре 120 °C приводит к раз
делению железа и никеля по сравнению с состоянием, 

которое показано на рис. 3, и сопоставимо с показан
ным на рис. 5. Это происходит, когда испарение воды 
оказывает первоначальный эффект на фазовый пере
ход. С другой стороны, магний, алюминий и крем
ний тесно связаны друг с другом. Структура может 
меняться на исходном этапе даже несмотря на то, что 
результат рентгеновской дифракции не показывает фа
зовый переход. 

Нагревание при температуре 300 °C приводит 
к более тесной связи железа и никеля, о чем свиде
тельствует распределение элементов на рис. 6. Таким 
образом, 300 °C – это оптимальная температура для 
изменения фазы гетита на гематит. Объединение и пе
реход магния, алюминия и кремния приводят к долж

Рис. 3. Снимок энергодисперсионного микроанализа на растровом электронном микроскопе лимонита с увеличением 5000 (а):
б – магний; в – алюминий; г – железо; д – кремний; е – никель; ж – оксид

Fig. 3. SEM EDS raw limonite with area mode magnification 5000× (а):
б – magnesium; в – aluminum; г– iron; д – silica; е – nickel; ж – oxide

Рис. 4. График данных рентгеновской дифракции при температуре 120 °C (a) и 300 °C (б):
 – гематит;  – гетит;  – кварц

Fig. 4. XRD pattern of 120 °C (а) and 300 °C (б):
 – hematite;  – goethite;  – quartz
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ному фазовому переходу гетита в гематит. На этом 
этапе может меняться структура, а результат рент
геновской дифракции убедительно свидетельствует 
о фазовом переходе. 

 Влияние термического обогащения
 

на фазовый переход, содержание никеля
и микроструктуру

Термическое обогащение сильно влияет на фазовый 
переход. Ступень 2 на рис. 7 представляет оптимальное 
условие с высоким процентным содержанием никеля, 
при котором содержание никеля и железа равняется 
6,079 и 67,893 % (вес.) соответственно. При увеличе
нии температуры и с течением времени насыщение 
никелем увеличивается. На рис. 8 показано образова
ние вюстита в зависимости от содержания железа при 

Рис. 5. Снимок энергодисперсионного микроанализа на растровом 
электронном микроскопе лимонита 

при температуре 120 °C с увеличением 5000 (а):
б – оксид; в – алюминий; г – кремний; д – железо; 

е – магний; ж – никель

Fig. 5. SEM EDS limonite at 120 °C with area mode 
magnification 5000× (а):

 б – oxide; в – aluminium; г – silica; д – iron; 
е – magnesium; ж – nickel

Рис. 6. Снимок энергодисперсионного микроанализа на растровом 
электронном микроскопе лимонита 

при температуре 300 °C с увеличением 5000 (а):
б – оксид; в – алюминий; г – кремний; д – железо; 

е – магний; ж – никель

Fig. 6. SEM EDS limonite at 300 °C with area mode 
magnification 5000× (а):

 б – oxide; в – aluminium; г – silica; д – iron; 
е – magnesium; ж – nickel

Рис. 7. Процентное содержание никеля ( ) и железа ( ) 
после термического обогащения лимонита

Fig. 7. The nickel ( ) and iron ( ) percentage 
after thermal upgrading of limonite

температуре 250 – 350 °C. Железоникелевая фаза в сту
пени 2 более явная, чем в другой ступени. Средний 
грануло метрический состав составляет 10 – 15 мкм. 
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