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摘　要：针对载金硫化矿物黄铁矿在中性焙烧过程中反应行为研究较少的问题，分别采用热重－差示扫描量
热分析、Ｘ射线衍射分析、扫描电镜、电子能谱分析和比磁化率仪等分析测试方法，研究了载金硫化矿物黄铁
矿在不同焙烧温度和不同焙烧时间下的物相转变及其磁性特征。 结果表明：在氮气环境下，随着焙烧温度的
升高，金精矿中的黄铁矿热分解生成单质硫和磁黄铁矿，并伴随磁黄铁矿的进一步脱硫反应生成氧化亚铁，
原本致密的黄铁矿颗粒变得疏松多孔，此结构有利于磨矿和金的高效浸出，焙烧产物的比磁化系数呈先增大
后减小的趋势；随着焙烧时间的增加，黄铁矿逐渐消失，磁黄铁矿不断增多，焙烧产物的比磁化系数受焙烧程
度影响明显，其随磁黄铁矿生成量的增大而升高，反之则降低。 在焙烧温度为 ７５０ ℃、焙烧时间为 ４５ ｍｉｎ的
条件下，焙烧产物的比磁化系数达到最大值 １．９４ ×１０ －５ ｍ３ ／ｋｇ，呈一定的弱磁性，为金精矿的磁选富集提供
了可能。
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Abstract： Ｆｅｗ ｒｅｓｅａｒｃｈ ｈａｓ ｂｅｅｎ ｃａｒｒｉｅｄ ｏｕｔ ｏｎ ｒｏａｓｔｉｎｇ ｒｅａｃｔｉｏｎ ｂｅｈａｖｉｏｒ ｏｆ ｇｏｌｄ－ｂｅａｒｉｎｇ ｓｕｌｆｉｄｅ
ｍｉｎｅｒａｌ ｐｙｒｉｔｅ ｕｎｄｅｒ ｎｅｕｔｒａｌ ａｔｍｏｓｐｈｅｒｅ．Ｓｅｖｅｒａｌ ａｎａｌｙｓｉｓ ｍｅｔｈｏｄｓ， ｓｕｃｈ ａｓ ｔｈｅｒｍｏｇｒａｖｉｍｅｔｒｉｃ －
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　　当金精矿中含碳、砷、锑及铜等元素时，其氰化
浸出效果较差，常用焙烧氧化法［１］ 、加压氧化法［２］ 、
化学氧化法和微生物氧化法［３，４］等方法进行预处

理，其中焙烧氧化法应用较广。
黄铁矿是金精矿中最常见的载金硫化矿物，为

了更好地研究金精矿焙烧产物对金浸出率的影响，
广大研究者对黄铁矿在不同气氛下焙烧产物的物相

转变［５ －９］及其焙烧反应的动力学进行了大量的研

究［１０，１１］ 。 在空气气氛下，黄铁矿被氧化成赤铁矿、
磁铁矿、硫酸盐和二氧化硫。 在氮气气氛下，黄铁矿
的物相转变途径为黄铁矿→磁黄铁矿→硫化亚铁→
铁［５］ 。 作者求解出黄铁矿热分解反应的活化能 Ｅ
和指前因子 Ａ 分别为 ２５９．２３ ｋＪ／ｍｏｌ 和１０１４．６７ ［１２］ 。
在二氧化碳气氛下，黄铁矿分解生成磁黄铁矿、Ｓ、
ＳＯ２ 、ＣＯ和 ＣＯＳ［１３， １４］ 。
由于黄铁矿焙烧过程中发生了物相转变，其产

物的磁性特征也将发生改变［１５］ 。 范博文在空气气
氛下对黄铁矿加热产物的磁化率规律进行了研究，
认为黄铁矿在小于 ４００ ℃时没有磁性变化，５５０ ～
７００ ℃时由于生成磁黄铁矿，磁化率迅速增大，７００
℃时磁黄铁矿含量最大，磁化率达到相对最大值，
１ ０００ ℃时生成磁铁矿，磁化率达到最大值，继续升
高温度，由于生成赤铁矿，其磁化率迅速降低［１６］ 。
王磊认为黄铁矿在空气中受热分解转化的最终产物

为赤铁矿， ＦＯＲＣ 图显示其矫顽力高达 １ ４００
ｍＴ［１７］ 。 李海燕认为在空气或氩气气氛下黄铁矿加
热过程中发生磁性变化是由于生成了磁黄铁矿［１８］ 。
Ｋ．Ｅ．Ｗａｔｅｒｓ 研究了微波辐射对黄铁矿磁性的影
响［１９］ 。 上述研究多数集中于载金硫化矿物黄铁矿
的氧化焙烧行为，而对中性焙烧过程中（Ｎ２ 环境）
黄铁矿的物相转变及其磁性特征的研究较少。
本文以浮选金精矿为研究对象，通过热重－差

示扫描量热（ＴＧ－ＤＳＣ）分析，研究了载金硫化矿物
黄铁矿的热分解过程，采用 Ｘ 射线衍射（ＸＲＤ）分
析、扫描电镜（ＳＥＭ）分析和能谱分析（ＥＤＳ）等分析

方法，揭示了金精矿中性焙烧过程中的物相转变、微
观结构及磁性变化规律，阐明了金精矿中性焙烧反
应行为，为金精矿的中性焙烧预处理和磁选富集提
供理论基础。

1　原料与试验方法
1．1　原料

试验所用的黄铁矿购于中国地质博物馆，人工
挑选后用玛瑙研钵研磨至过 ２００ 目标准筛 （ ＜
０．０７４ ｍｍ），将其在１０５ ℃条件下烘干２ ｈ后作为热
重分析试样。 试样含 Ｆｅ ４７．７８％，含 Ｓ ５１．１２％，纯
度为 ９８．９％。
试样为福建省双旗山金矿的浮选金精矿，其化

学多元素分析结果见表１。 该试样Ａｕ品位为６２．６８
ｇ／ｔ，含 Ｆｅ ３１．７５％，含 Ｓ ３０．５２％，有害元素 Ｚｎ、Ｐｂ
和 Ｃｕ等含量很低。 Ｘ 射线衍射分析结果如图 １ 所
示，试样中金属矿物主要为黄铁矿，脉石矿物主要为
石英和少量的白云母。

表 1　化学多元素分析结果 ／％
成分 Ａｕ倡 Ａｇ倡 Ｆｅ Ｃｕ Ｚｎ Ｐｂ
含量 ６２ 敂．６８ ９８ 殚．３５ ３１ >．７５ ０ }．２４ ０ 乙．０５ ０ !．０５
成分 Ｓ ＣａＯ ＭｇＯ Ａｌ２Ｏ３  ＳｉＯ２ M
含量 ３０ 敂．５２ ２ 佑．７１ ３ (．０２ ８ }．３４ ２３ 梃．３２

　“倡”单位为 ｇ／ｔ。

图 1　试样的 X射线衍射图谱
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1．2　试验方法
（１）金精矿化学分析方法
试样中的金元素采用活性炭吸附 －碘量法测

定，硫元素采用燃烧－中和滴定法测定，银、铜、铅、
锌等元素采用原子吸收光谱法测定，铁元素采用重
铬酸钾滴定法测定，二氧化硅的含量采用重量法测
定，氧化钙、氧化镁、三氧化二铝的含量采用 ＥＤＴＡ
滴定法测定。

（２）热重分析
采用 ＴＡ Ｑ６００ 热重分析仪对黄铁矿纯矿物进

行 ＴＧ－ＤＳＣ分析。 称取样品质量约为 ２０ ｍｇ，在氮
气流量为 ４０ ｍＬ／ｍｉｎ，升温速率为 １５ ℃／ｍｉｎ的条件
下，将试样从 ２５ ℃加热至 １ ０００ ℃，使热分析曲线
达到稳定状态，获得 ＴＧ－ＤＳＣ曲线。

（３）中性焙烧试验方法
采用 ＸＤ－１２００ＮＴ真空管式炉对试样进行中性

焙烧试验。 首先按一定的加热速率升温至设定温
度，然后打开氮气通气阀门，以 １．０ Ｌ／ｍｉｎ的流量通
气 ５ ｍｉｎ，将 ５０ ｇ试样快速放于管式炉的中间位置；
焙烧一定时间后，关闭管式炉，打开炉门进行降温，
当温度降至 ２００ ℃时取出物料，准备下一组试验；物
料的焙烧和降温过程均在氮气气氛下进行。

（４）分析方法
使用 ＸＲＤ、ＳＥＭ 和 ＥＤＳ 等方法分析不同焙烧

条件下试样的矿物组成和表面形貌特征，ＸＲＤ采用
日本理学 Ｒｉｇａｋｕ－ＲＡ高功率旋转阳极 Ｘ射线衍射
仪，测试条件为辐射源 Ｃｕ Ｋａ（λ＝０．１５４ １８ ｎｍ），步
宽为 ０．０２°，扫描范围 １０°～１００°，扫描速度 ５°／ｍｉｎ，
电压 ４０ ｋＶ，电流 １５０ ｍＡ；ＳＥＭ 和 ＥＤＳ 分析采用德
国卡尔蔡司 ＥＶＯ１８扫描电子显微镜及 Ｂｒｕｋｅ ＸＦｌａｓｈ
Ｄｅｔｅｃｔｏｒ ５０１０能谱分析仪。
采用便携式比磁化率仪 ＭＳ２测定焙烧产物中的

比磁化系数，ＳＩ 单位制下比磁化系数 Ｘ ＞３．８ ×１０ －５

ｍ３ ／ｋｇ时为强磁性矿物，比磁化系数 Ｘ＝７．５ ×１０ －６ ～
１．２６ ×１０ －７ ｍ３ ／ｋｇ时为弱磁性矿物。

2　结果与讨论
2．1　黄铁矿的热分解行为

由于试样中主要载金硫化矿物为黄铁矿，因此，
研究该试样的中性焙烧行为，首先应该了解黄铁矿
的热分解行为。 黄铁矿在氮气气氛下的 ＴＧ －ＤＳＣ

曲线如图 ２所示。

图 2　氮气气氛下黄铁矿的 TG－DSC曲线

由图２中的 ＴＧ曲线可知，黄铁矿在温度为 ４００ ～
５００ ℃范围内出现第一个失重平台，失重率很小，这
是黄铁矿与其表面吸附的氧气发生氧化反应所致；
在 ５００ ～７００ ℃范围内出现第二个失重平台，黄铁矿
热分解生成单质硫和磁黄铁矿 （Ｆｅ１ －x Ｓ， x ＝０ ～
０．２２３），单质硫的大量逸出，造成了较大的失重
率［２０］ ；当温度大于 ７００ ℃时，ＴＧ曲线略有下降并逐
渐趋于平缓，这是磁黄铁矿进一步脱硫所致。 ６３２ ℃
时 ＤＳＣ曲线上出现向下的峰，此时热分解速率最大。

2．2　物相转变
２．２．１　焙烧温度对物相转变的影响

（１）不同焙烧温度下焙烧产物的 ＸＲＤ分析
根据黄铁矿的热重分析结果，在 ５５０ ～８５０ ℃范

围内考察焙烧温度对金精矿中性焙烧过程中物相转
变的影响。 不同焙烧温度下焙烧 ６０ ｍｉｎ 后焙烧产
物的 ＸＲＤ分析结果如图 ３所示。

Ａ －黄铁矿；Ｂ －石英；Ｃ －白云母；Ｄ －磁黄铁矿
图 3　不同焙烧温度条件下焙烧产物的 XRD图谱

　　由图 ３ 可知，５５０ ℃时焙烧产物的 Ｘ射线衍射

·１７·第 ２期　　　　　　　　　　赵留成，等：金精矿中性焙烧过程中的物相转变及其磁性特征研究

万方数据



谱与试样基本上一样，没有明显变化。 从 ６００ ℃开
始，焙烧产物的 Ｘ射线衍射谱中黄铁矿的衍射峰强
度减弱，并逐渐显示出微弱的磁黄铁矿的特征峰。
当温度升高至 ６５０ ℃，黄铁矿的衍射峰进一步减弱，
磁黄铁矿的衍射峰增强。 ７００ ℃时，黄铁矿的衍射
峰完全消失，磁黄铁矿的衍射峰进一步增强。 焙烧
温度继续升高至 ７５０ ℃和 ８００ ℃时，焙烧产物的 Ｘ
射线衍射谱无明显变化，不再有新的物相生成，只有
磁黄铁矿的特征峰强度增加，此结果与黄铁矿的热
重分析结果一致。 可见，金精矿中的黄铁矿在焙烧
过程中热解生成单质硫和磁黄铁矿，并将伴随磁性
的变化。
　　（２）不同焙烧温度下焙烧产物的形貌特征
不同焙烧温度下焙烧产物的形貌特征如图 ４ 所

示。 由图 ４（ａ）可以看出，该金精矿中金属矿物主要
为黄铁矿，黄铁矿颗粒表面平滑，棱角分明，结构致
密。 焙烧后试样的微观结构发生明显变化（图４（ｂ）
～（ｄ）），６００ ℃时大部分黄铁矿颗粒表面没有变
化，只有极少数黄铁矿颗粒或部分黄铁矿的局部区
域出现孔洞。 这是由于较低温度时存在晶格缺陷、
错位或含杂质的少数黄铁矿首先发生热分解反应，
生成单质硫和磁黄铁矿（式 １），随着焙烧温度的升
高，黄铁矿热分解反应加剧，使原本致密的矿物颗粒
变得疏松多孔，比表面积增大［５］ ，此结构有利于磨
矿和金的高效浸出。 焙烧前后试样的能谱分析结果
表明（图 ４（ｅ） ～（ｇ），表 ２），中性焙烧过程中黄铁矿
中的硫含量降低，随焙烧温度的升高，除黄铁矿热分
解反应外，还伴随着磁黄铁矿的脱硫反应，生成铁硫
摩尔比趋于 １砄１的硫化亚铁（式 ２）。 因此，焙烧产
物的 ＳＥＭ和 ＥＤＳ分析进一步证实了焙烧过程中的
相变转化，试样中黄铁矿的物相转变过程为黄铁矿
→磁黄铁矿→硫化亚铁。

（１ －x）ＦｅＳ２ （ｓ） ＝Ｆｅ１ －xＳ（ｓ） ＋１ －２x
２ Ｓ２ （ｇ） （１）

Ｆｅ１ －ｘ Ｓ（ｓ） ＝（１ －x）ＦｅＳ（ｓ） ＋x
２ Ｓ２（ｇ） （２）

表 2　EDS分析结果 ／％
位置 Ｓ含量 Ｆｅ含量
１  ５０ 蜒．８２ ４９  ．１８
２  ３８ 蜒．３９ ６１  ．６１
３  ３７ 蜒．２７ ６２  ．７３

（ ａ）试样； （ｂ）６００ ℃； （ ｃ）７００ ℃； （ｄ）８００ ℃； （ ｅ）点 １ 的 ＥＤＳ；
（ ｆ）点 ２ 的 ＥＤＳ； （ｇ）点 ３ 的 ＥＤＳ

图 4　不同焙烧温度条件下焙烧产物的 SEM照片
和 EDS能谱

２．２．２　焙烧时间对物相转变的影响
８００ ℃不同焙烧时间的焙烧产物的 Ｘ射线衍射

图谱如图 ５ 所示。 由图 ５ 可知，相比原试样，焙烧
３０ ｍｉｎ后焙烧产物中黄铁矿的衍射峰强度降低，出
现了磁黄铁矿的特征衍射峰；焙烧时间延长至 ４５
ｍｉｎ时焙烧产物中黄铁矿的衍射峰消失，磁黄铁矿
的衍射峰增强；当焙烧时间为 ６０ ｍｉｎ 时，焙烧产物
中不再有新相生成，只有磁黄铁矿的衍射峰增强；继
续延长焙烧时间，焙烧产物的 Ｘ射线衍射谱基本保
持不变，可能是随焙烧时间的延长，试样中的黄铁矿
热分解反应完全，焙烧产物性质趋于稳定。
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Ａ －黄铁矿；Ｂ －石英；Ｃ －白云母；Ｄ －磁黄铁矿
图 5　不同焙烧时间条件下焙烧产物的 XRD图谱

2．3　焙烧产物的磁性特征
２．３．１　焙烧温度对焙烧产物磁性特征的

影响
　　在氮气流量 １．０ Ｌ／ｍｉｎ、试样量 ５０ ｇ、焙烧时间
６０ ｍｉｎ的条件下，焙烧温度对焙烧产物比磁化系数
的影响如图 ６所示。

图 6　焙烧温度对焙烧产物比磁化系数的影响

由图 ６ 可知，焙烧产物的比磁化系数随着焙烧
温度的升高呈先增加后降低的趋势。 当焙烧温度由
５５０ ℃升高至 ７００ ℃时，比磁化系数由 ０．０９ ×１０ －５

ｍ３ ／ｋｇ增加到 １．８１ ×１０ －５ ｍ３ ／ｋｇ，继续升高焙烧温度
至 ８００ ℃，比磁化系数则下降至 ０．０４ ×１０ －５ ｍ３ ／ｋｇ，
并保持稳定。 中性焙烧过程中温度升高至 ７００ ℃
时，金精矿中的黄铁矿消失（见图 ３），生成大量的磁
黄铁矿，磁黄铁矿为磁性矿物，致使焙烧产物的比磁
化系数增大并达到最大；随焙烧温度的升高，磁黄铁
矿将进一步发生脱硫反应，生成铁硫摩尔比趋于
１砄１的硫化亚铁，硫化亚铁为非磁性矿物，此时焙烧
产物的磁性又随磁黄铁矿的进一步脱硫而逐渐降低。

２．３．２　焙烧时间对焙烧产物磁性特征的
影响

　　由于焙烧温度对焙烧产物的比磁化系数影响较

大，因此分别在焙烧温度为 ７００ ℃、７５０ ℃和 ８００ ℃
条件下考察焙烧时间对焙烧产物比磁化系数的影

响，其他条件同上，试验结果如图 ７所示。

图 7　焙烧时间对焙烧产物比磁化系数的影响

　　由图 ７可知，在 ７００ ℃时，焙烧产物的比磁化系
数随着焙烧时间的增加逐渐增大并趋于稳定；在
７５０ ℃时，焙烧产物的比磁化系数随着焙烧时间的
增加先增大后减小，４５ ｍｉｎ 时达到最大值 １．９４ ×
１０ －５ ｍ３ ／ｋｇ；在 ８００ ℃时，随着焙烧时间的增加焙烧
产物的比磁化系数逐渐减小，６０ ｍｉｎ 时只有０．０４ ×
１０ －５ ｍ３ ／ｋｇ，呈现很弱的弱磁性。 可见，焙烧产物的
磁性与金精矿焙烧程度密切相关。

3　结 论
（１）中性焙烧过程中，随着焙烧温度的升高，金

精矿中的黄铁矿热分解生成单质硫和磁黄铁矿，并
伴随磁黄铁矿的进一步脱硫反应生成氧化亚铁，表
面平滑、棱角分明的致密状黄铁矿颗粒变得疏松多
孔，焙烧产物的比磁化系数呈先增大后减小的趋势。

（２）随着焙烧时间的增加，黄铁矿逐渐消失，磁
黄铁矿不断增多，焙烧产物的比磁化系数随磁黄铁
矿生成量的增大而升高，反之则降低。

（３）在焙烧温度为 ７５０ ℃、焙烧时间为 ４５ ｍｉｎ
的条件下，焙烧产物的比磁化系数达到最大值
１．９４ ×１０ －５ ｍ３ ／ｋｇ，呈一定的弱磁性，为金精矿的磁
选富集提供了可能。
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物颗粒在下循环区的充分搅拌混合，有效防止了矿
物颗粒在槽体底部沉砂。

（４）随着转子转速的增高，浮选槽体内部矿浆
流动速度增大，叶轮转速每增加 １００ ｒ／ｍｉｎ，槽内矿
浆流体运动速度大约增加 ０．３ ｍ／ｓ，定子迎风面高
压分布点受压大约增加 ３００ Ｐａ。
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