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Zmena magnetickych vlastnosti mineralov a rud
po ich mikrovinnom ohreve

Ingrid Murova 1, Michal Lovas 1, S‘tefan Jakabsky 1, Jaroslav Briancin ? a Eva Boldizirova'

The change of magnetic properties of minerals and rocks after their microwave heating

The possibility of microwaves utilisation in drying processes of different materials (e.g. wood, textiles, coffee, paper), treating of
synthetics, glass and ceramic materials, vulcanisation of gum, melting of ferrous and non-ferrous ores, intensification processes of
disintegration of raw materials, desulphurization of coal as well as in processes of disposing hazardous wastes is studied. The presented
paper describes the influence of microwave radiation on on the change of magnetic properties of minerals and ores. The modification of
magnetic properties of valuable components of irradiated ores increases the efficiency of process of their magnetic separation. Changes of
magnetic properties of samples were evaluated by measuring the magnetic susceptibility and by X-ray diffraction analysis before and after
their microwave heating.

Thermal pretreatment of weakly magnetic ores by applying of microwave radiation is tested on the samples of iron spathic ore from
the Rudnany deposit (25.1 % of Fe, 5.1 % of SiO;) and the Nizna Sland ore (31.1 % of Fe, 9.6 % of SiO;). The influence of microwave on
a rate of change of iron spathic ore to magnetite depending on the time of heating was observed for a grain size of 0.5 — 1 mm at a constant
oven output of 900 W. The weight of tested samples was 100 g. After 10 min. of heating, an essential change of magnetic properties of ore
samples from both deposits occurs and after 15 min. a rapid growth of magnetic susceptibility value is observed. This fact testifies about an
intensive decomposition of siderite. The achieved values of magnetic susceptibility, results of chemical analyses as well as the X-ray
diffraction records of irradiated samples confirmed the formation of new strongly magnetic mineral phases. Finally, after 40 min. of heating,
a sintering of grains resulting in agglomerates, accompanied by molten mass creation, were observed.
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Uvod

Podstatou upravy nerastnych surovin je rozdruzovanie, t.j. oddel'ovanie Gzitkovych nerastov od jaloviny
vyuzitim ich rozdielnych fyzikalnych vlastnosti (Dinter, 1957). Pri magnetickom rozdruzovani sa vyuzivaju
rozdielne magnetické vlastnosti upravovanych rud. Magnetické rozdruzovanie slabomagnetickych zeleznych rad
je limitované hodnotou magnetickej sily, ktort mézu zabezpecit' vysokointenzitné magnetické separatory.
Alternativnou cestou nahrady ekonomicky vel’'mi nakladnej vyroby tychto druhov magnetickych separatorov je
modifikacia magnetickych vlastnosti rid a mineralov selektivnym zvySenim magnetickej susceptibility uzit-
kovych zloziek upravovanych surovin, ktortl je mozné zabezpecit’ prostrednictvom fazovych zmien vyvolanych
napr. magnetizacnym prazenim, chemickou alebo elektrochemickou predipravou (Jakabsky, 1991; Lovés, 1995)
a ozarovanim urychlenymi elektronmi (Zatko, 1987). Perspektivnou metédou zabezpecujiicou termicki
dekompoziciu zelezoobsahujucich mineralov za G¢elom zvySenia ich magnetickej susceptibility moze byt aj
metoda ohrevu mikrovinnym ziarenim (Kingman, 2000).

Experimentalna cast’

Vplyv mikrovin na zmenu magnetickych vlastnosti bol sledovany u vzoriek vybranych &istych mineralov.
Vzorky zrnitosti 0,2 — 0,5 mm boli ozarované pri vykone 900 W v laboratdrnej mikrovinnej piecke Whirlpool
AVM 434. Teplota bola merana pocas mikrovinného ohrevu bezkontaktnym teplomerom. Zmena magnetickych
vlastnosti bola hodnotena meranim magnetickej susceptibility vzoriek na pristroji KAPPABRIDGE KLY - 2,
Geofyzika Brno, v magnetickom poli intenzity 300 A.m™ s homogenitou 0,2 %, pri frekvencii 920 Hz pred a po
mikrovlnnom ohreve mineralov. Namerané hodnoty su uvedené v tab.1. Po mikrovinnom ohreve sledovanych
vzoriek bolo pozorované zvysenie ich magnetickych vlastnosti.

Predtprava slabomagnetickych rid pdsobenim mikrovinného ziarenia bola odskaS$and na vzorkach
sideritovej rudy z lokality Rudnany ( 25,1 % Fe; 5,1 % SiO, ) a Nizna Slana ( 31,1 % Fe; 9,6 % SiO, ). Ciel'om
termickej upravy sideritovych rad je prevod slabomagnetickych oxidov zeleza na magnetické oxidy. Z prirod-
nych zeleznych minerdlov je silnemagneticky len magnetit Fe;O4 , ktory ma kubickd, plosne centrovanii
mriezku. Oxidaciou magnetitu pri teplote 220 az 550 °C vznikd y-Fe,O; — maghemit, ktory si zachovava
krystalicka mriezku a magnetické vlastnosti magnetitu. Z hl'adiska Struktiry je maghemit povazovany za de-
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fektny magnetit s prebytkom kyslika, ktory vzniké pri redukéno-oxidaénom prazeni. V prirode sa vyskytujice
mineraly hematit o - Fe,O; a siderit FeCO; patria medzi paramagnetické mineraly.

Utelom magnetizaténého praZenia je teda previest’ paramagnetické mineraly na feromagnetické, a to bud’ na
magnetit alebo maghemit (LeSko, 1989). Dokladny rozklad sideritu a prednostni tvorbu magnetitu mézu
zabezpeCovat' optimalne atmosférické a teplotné podmienky vypalu. Pri fazovych premenach dochadza aj
k zmene fyzikalnych vlastnosti materidlu. Jednou z veli¢in, ktora sa pri prazeni meni je magneticka susceptibilita
(Cisty siderit k¥ = 140 — 600 x 10 j.SI, magnetit k = 104 000 — 520 000 x 10° j.SI). Ked7e medzi
susceptibilitami sideritu a magnetitu je vyrazny rozdiel, mozno sledovanim tejto veli¢iny posudzovat’ kvalitu
fazovej premeny, teda aj kvalitu prazenia (Jakabsky, 1991).

Tab.1. Magneticka susceptibilita vzoriek pred a po mikrovinnom ohreve.

Tab.1. Magnetic susceptibility of samples before and after microwave
heating.

MAGNETICKA CAS MAGNETICKA CAS MAGNETICKA

SUSCEPTIBILITA OHREVU SUSCEPTIBILITA OHREVU SUSCEPTIBILITA
MINERAL x- 10 [j SI] [min] K- 107 [j SI] [min] K- 107 [j SI]

pred ohrevom po ohreve po ohreve ‘
Hematit 605,9 1 17294 5,0 48 821,5
Chalkopyrit 259,3 1 123 786,2 1,5 187 238,5
Magnetit 276 496,4 1 279 227,9 1,5 345 646,2
Siderit 995.,9 1 10154 10,0 79243
Tetraedrit 347,6 1 3 064,6 7,0 128 807,3

Mikrovinny ohrev sideritovych rad bol realizovany v mikrovlnnej peci Whirlpool AVM 434. Rovnomerny
ohrev ozarovanych vzoriek bol zabezpeéeny miesanim vsadzky vibraénym miesadlom. Vplyv mikrovin na stu-
pent premeny sideritovych rud na magnetit v zavislosti na ¢ase ohrevu bol sledovany na vzorkach zrnitostnej
triedy 0,5 - 1 mm, pri konstantnom vykone pece 900 W, navazka vzoriek bola 100 g. Vzorky rudnianskej
sideritovej rudy boli ozarované 3, 7, 10 a 15 min, vzorky niZnoslanskej sideritovej rudy boli ozarované 4, 6, 8,
10, 12, 15, 30 a 40 min. U vzorky ozarovanej pocas 40 min nebolo zabezpecené miesanie vsadzky. Vzorka bola
ohrievana v keramickom kelimku, ktory bol umiestneny v izolaénom kryte, aby nedochéadzalo k ochladzovaniu
vsadzky. Vznik silnemagnetickych faz bol sledovany meranim magnetickej susceptibility. Namerané hodnoty
magnetickej susceptibility a vysledky chemickych analyz jednotlivych ozarovanych vzoriek su uvedené v tabul-
kach2 a3.

Tab.2. Magneticka susceptibilita a chemickad analyza sideritovej rudy (Rudnany).
Tab.2. Magnetic susceptibility and chemical analysis of siderite ore (Rudiany).

MIKROVLNNY OHREV OBSAH PRVKOYV [%] MAGNETICKA SUSCEPTIBILITA
[min] K- 10 [j.SI)
Fec Fe** Fe*
25,1 22,9 2.2 782,3
3 25,1 22,6 2,5 805,4
7 252 20,5 4,7 8 926,2
10 272 18,4 8.8 27 058,9
15 33,9 21,8 12,1 217 565,6

Z porovnania hodndt magnetickej susceptibility zakladnej vzorky sideritovej rudy s mikrovlnne oziarenymi
vzorkami vyplyva, Ze k podstatnej zmene magnetickych vlastnosti dochadza po 10 min ohrevu. Po 15 min bol
pozorovany prudky narast hodnoty magnetickej susceptibility, ¢o sved¢i o intenzivnom rozklade sideritu.

Tab.3. Magneticka susceptibilita a chemicka analyza sideritovej rudy (Nizna Slana).
Tab.3. Magnetic susceptibility and chemical analysis of siderite ore (Nizna Slana).

MIKROVLNNY OHREV OBSAH PRVKOV [%] MAGNETICKA SUSCEPTIBILITA
[min] 1107 [j.S1]
Fecax Fe** Fe**
- 31,1 26,6 45 947,6
4 31,1 27,0 41 1036,2
6 31,2 28,5 2,7 2655,1
8 31,7 28,1 3,6 81074
10 32,5 25,7 6,8 28 736,6
12 33,4 257 6,8 48 909,83
15 37,2 14,0 232 140 870,8
30 456 17,0 28,6 324 795,7
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Stupen premeny niznoslanského sideritu na magnetit ma obdobny priebeh. S dobou ohrevu rastie obsah
celkového Zeleza a umerne aj hodnota magnetickej susceptibility.

Vybrané vzorky niznoslanskej sideritovej rudy boli podrobené RTG difrakénej analyze. Zistilo sa, Ze
na vzorkach ozarovanych 4 a 6 min eSte nedochadza k fazovej premene, o potvrdzuju aj namerané hodnoty
magnetickej susceptibility. K prudkému narastu dochadza pri 10 az 15 min ozarovania, ¢o sved¢i o vzniku
magnetickych faz magnetitu a maghemitu. RozliSenie tychto magnetickych faz aplikovanou RTG difrakénou
analyzou je velmi obtiazne z dovodu prelinania sa difrakénych linii odpovedajucich jednotlivym mineralom.
Difraktogramy sledovanych vzoriek st zndzornené na obr.1 a 2.
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Obr.1. RTG zdaznam zdkladnej vzorky sideritovej rudy (Nizna Slana). Obr.2.  RTG zdznam sideritovej rudy po 15 min oZarovania
v mikrovinnej peci.

Fig.l. X — ray analysis of basic sample of siderite ore (Nizna Fig. 2. X - ray analysis of siderite ore after 15 min heating in the

Slana). microwave oven.

Na obr.1 je RTG zadznam zékladnej vzorky. Vo vzorke boli ur€ené tieto mineralne fazy: siderit, ktory
dominuje vo vzorke, ankerit spolu s dolomitom, kremen a v mensom mnozstve kalcit. Po 10 min mikrovinného
ozarovania boli RTG analyzou vo vzorke sideritovej rudy ur¢ené mineraly: siderit, ankerit, dolomit, kremen,
kalcit, magnetit.

Na obr. 2 je RTG zaznam po 15 min oZzarovania sideritu v mikrovinnej peci. Bol pozorovany zretelny
pokles intenzity difrakénych Ciar sideritu a narast intenzity difrakénych Ciar magnetitu. Vo vzorke je eSte
pritomny ankerit, dolomit a kremefi. Po 30 min mikrovinného oZarovania bolo RTG analyzou zistené, ze vo
vzorke dominuje magnetit, v malom mnozstve je pritomny wustit, v mieste hlavnej linie sideritu bola v pozadi
eSte identifikovana difrakcéna linia vel'mi nizkej intenzity. Na zaklade chemickych analyz a RTG difraktogramov
mozno siderit povazovat prakticky za rozlozeny.

V procese mikrovinného ohrevu sideritovej rudy (Niznd Sland) zrnitosti 0,5-1 mm pocas 40 min bolo
pozorované specenie zin do vacsieho kusu — aglomeratu, doprevadzané vznikom taveniny. Bol badatelny vznik
taveniny medzi zrnami ozarovanej vzorky a iiplné roztavenie spodnej Casti vzorky (aglomeracné tavenina).
Z literatury je zname, ze podstatou aglomeracie je ohrev drobnozrnnych rid na teplotu, pri ktorej sa zrna vza-
jomné spajaju a vytvaraju speenec—aglomerat, s rovnomerne alebo nerovnomerne rozlozenymi pérami a duti

Obr.3. Mikroskopicka snimka aglomeracnej taveniny po mikrovinnom ohreve
sideritu.
Fig.3. Microphotograph of smelt after microwave heating of siderite.

a dutinami (Lesko, 1989). Vzorka aglomeracnej taveniny bola
podrobena chemickej analyze a EDX lokalnej mikroanalyze
prvkov. Mikroskopicky snimok aglomeracnej taveniny pouka-
zuje na pritomnost’ dvoch hlavnych faz (obr.3). V sledovane;j
vzorke bola v jednotlivych vyznacenych bodoch a ploskach
zistovand pritomnost prvkov. Lokdlnou prvkovou mikro-
analyzou bolo zistené, ze svetlé miesta dokumentované plo-
chou A1l a bodom C3 reprezentuji oxidickt povahu fazy, tvo-
ren komplexnymi oxidmi na baze prvkov Si, Fe, Ca, Mg,

; ; ; aMn (obr.4). Tmavé miesta dokumentované plochou Bl
abodom C2 poukazuji na pritomnost’ dominujuceho metalického Zeleza doprevadzaného prvkami Mn,
v nepatrnom mnozstve Ca a Si (obr.5). Pritomnost’ metalického Zeleza, bola potvrdena aj chemickom analyzou,
ktorou bol zisteny obsah Fe. 45,4 %, Feyo, 7,1 %, Si0, 15,5 %.
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Obr. 5. EDX prvkova mikroanalyza odpovedajuca bodu C2.
Fig. 5. EDX elementary microanalysis (point C2).

Obr. 4. EDX prvkova mikroanalyza odpovedajiica bodu C3.
Fig. 4. EDX elementary microanalysis (point C3).

Zaver

Vplyv mikrovinného Ziarenia na zmenu magnetickych vlastnosti bol odskasany na vzorkdch rudnianske;j
a niznoslanskej sideritovej rudy. Stupen premeny slabomagnetickych uzitkovych zloziek ozarovanych rad v za-
vislosti na ¢ase mikrovinného ohrevu bol hodnoteny meranim magnetickej susceptibility. V pripade rudnianske;j
sideritovej rudy bola po 15 min ohrevu dosiahnutd hodnota magnetickej susceptibility 217 565,6:10° j. SI.
Vo vzorke sideritovej rudy z Niznej Slanej bol po 30 min ozarovania stanoveny obsah Fe . 45,6 %, namerana
hodnota magnetickej susceptibility bola 324 795,7-10° j.SI. Dosiahnuté hodnoty magnetickej susceptibility,
vysledky chemickych analyz, ako aj difraktogramy oziarenych vzoriek potvrdili vznik novych silnemag-
netickych fadz. Po 40 min mikrovinného ozarovania niznoslanskej sideritovej rudy bol pozorovany vznik

aglomeratu, doprevadzany natavenim vzorky. Lokélna mikroanalyza prvkov potvrdila pritomnost’ metalického
zeleza vo vzorke taveniny.
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