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SULFURIC ACID ATMOSPHERIC PRESSURE LEACHING  

OF VANADIUM BLACK SHALE 
 
Annotation: This article discusses the sulfuric acid atmospheric -pressure leaching of vanadium black shale ore 

deposits Balasauskandyk. The proposed method can effectively leach leaching vanadium from ore. Optimum 
atmospheric leach conditions are: temperature 70 0C, concentration of sulfuric acid 70 g/l, time -1 hour. Optimum 
pressure leach conditions are: temperature 140 0C, the sulfuric acid concentration of 150 g/l, time -2 hours. The sum 
of the two extraction stages of leaching was 94% vanadium. 
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СЕРНОКИСЛОТНОЕ АТМОСФЕРНО-АВТОКЛАВНОЕ  
ВЫЩЕЛАЧИВАНИЕ ВАНАДИЯ ИЗ ЧЕРНЫХ СЛАНЦЕВ 

 
Аннотация. В данной статье рассматриваются сернокислотное атмосферно-автоклавное выщелачива-

ние черносланцевых руд ванадия месторождения Баласаускандык. Предложенный способ выщелачивания 
позволяет эффективно выщелочить ванадий из руды. Оптимальные условия атмосферного выщелачивания 
составляют: температура 70 0C, концентрация серной кислоты-70 г/л, время -1 час. Оптимальные условия 
автоклавн-ого выщелачивания: температура 140 0C, концентрация серной кислоты-150 г/л, время -2 час. В 
сумме из двух стадий выщелачивания извлечение ванадий составляет 94%. 

Ключевые слова: ванадий, черные сланцы, атмосферно-автоклавное выщелачивание. 
 
Введение 
Черные сланцы являются одними из самых больших природных источников ванадия. [1]. В 

Казахстане крупными и перспективными месторождениями ванадийсодержащих черносланцевых 
руд являются месторождения Большого – Каратау Баласаускандык, Курумсак и Джебаглы [2,3], 
где содержание ванадия составляет в пересчете на пентоксид 0,8-1,2%. Полезными компонентами 
кроме ванадия, являются молибден 0,3%, уран 0,2-0,5% и редкоземельные металлы с содержанием 
0,05-0,15%.  

Основа породы черных сланцев составляет тонкозернистый кварц, сульфиды и слюды, 
присутствуют органические вещества и карбонаты [4]. Упорность руд обусловлена двумя 
факторами: низкой растворимостью минералов-концентраторов полезных компонентов и 
чрезвычайно мелкими размерами их выделений (ультрадисперсностью), поэтому механическими 
методами (гравитацией, флотацией) получить обогащенные концентраты не удаётся [5].  

Неоднократно предпринимались попытки извлечения ванадия из черносланцевых руд. Ниже 
перечислены некоторые из разработок.  
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Исследования по пиро-гидрометаллургическому способу показали возможность извлечения 
ванадия методом окислительного обжига с натриевыми добавками с последующим водным или 
кислотным выщелачиванием, гидролитическим осаждением. Основные операции технологической 
схемы включают дробление руды до фракции +10-50мм; плавку гранулированной кусковой руды 
совместно с фосфоритами в электропечах. В итоге получают железо-фосфор-ванадиевый сплав, 
рафинируют феррофосфор и получают шлак с содержанием 10-25% V2О5 [6-10].  

Анализ ранее выполненных работ по переработке черных сланцев месторождения Бала-
саускандык методом кучного выщелачивания и низкотемпературной сульфатизацией с последую-
щим кучным выщелачиванием показал, что при таких методов вскрытия не достигается высокого 
извлечения ванадия в водную фазу, степень извлечения не превышает 52% [11,12]. 

Технологические схемы: кучное, агитационное выщелачивание, высокотемпературный обжиг, 
низкотемпературная сульфатизация, достигли предела своих технико-экономических возмож-
ностей. 

На основе имеющегося данных и полученных собственных результатов нами разработана 
атмосферно-автоклавная технология переработки черных сланцев м.«Балаусаускандык» с 
извлечением ванадия в растворе до 94%. 

1. Экспериментальная часть 
В качестве исходного материала для проведения экспериментов использовалась руду черных 

сланцев месторождения «Балаусаускандык». Проба представляла собой однородный черный сухой 
порошок крупностью ~ 53,2% - 0,063 мм с содержанием ванадия V - 0,45 %; С ~ 15%, SiO2 – 67,6 %. 
Химический и гранулометрический состав руды представлен в таблицах 1 и 2. 

Исследования проводились в два этапа, первый атмосферный, второй-автоклавный.  
1) Определение оптимальных параметров атмосферного выщелачивания. Эксперименты 

проводили в стеклянном реакторе с механическим перемешиванием и электрическим нагревом. 
Пульпу готовили из навески пробы сланца и раствора серной кислоты. Объем пульпы в течение 
опыта поддерживался на постоянном уровне. После окончания пульпу фильтровали на воронке 
Бюхнера при комнатной температуре, промывали кек на фильтре водой до нейтральной реакции 
(рН 6-7) и сушили при температуре 105 0С до постоянной массы. Выход сухого отмытого кека 
относили к массе исходного сланца.  

Условия проведения опытов: масса пробы -50 гр, соотношение твердое к жидкому Т:Ж=1:2. 
Для определение оптимальных параметров атмосферного выщелачивания проведены следующие 
исследования:  

- влияние температуры; 
- влияние продолжительности обработки; 
- влияния расхода серной кислоты.  
2) Определение оптимальных параметров автоклавного выщелачивания 
кек после атмосферного отправляют в автоклав для до извлечения ванадия. Эксперименты 

проводили в лабораторном автоклаве ёмкостью 2 дм3, оборудованным быстроходным 
двухступенчатым механическим (импеллерным) перемешивающим устройством с регулируемым 
числом оборотов и электрическим нагревателем. Конструкционный материал - нержавеющая 
сталь.  

Пульпу готовили из навески кека и серной кислотой. Оптимальное соотношение твердого к 
жидкому составило 1:0,8. Затем пульпу помещали во фторопластовый стакан, плотно 
устанавливаемый в корпусе автоклава. Перемешивающее устройство (ω=700 об/мин) включали 
после герметизации автоклава, а затем включали нагреватель. Общее давление в автоклаве 
составляло ~ 10,0-13,0 атм. (1,0-1,3 МПа). По окончании опыта, отключали нагреватель и 
перемешивающее устройство, охлаждали пульпу и после сброса остаточного давления разгружали 
автоклав. После фильтровали пульпу, кек промывали на фильтре водой до нейтральной реакции 
(рН 6-7) и сушили при температуре 105 0С до постоянной массы.  

Для определение оптимальных параметров автоклавного выщелачивания проведены 
следующие исследования:  

- влияние температуры; 
- влияние продолжительности обработки; 
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3.1.2 Влияния продолжительности обработки  
Опираясь на данные вышеприведенных исследований наиболее оптимальной температуры 

обработки является 70 0С и в дальнейших опытах по определению других параметров использо-
вали эту температуру в виде константы. Эксперименты проводили при изменении продолжитель-
ности процесса выщелачивания в пределах 0,5- 5,0 часа. Концентрация H2SO4 составляло 70 г/л. 
результаты опытов показаны на рисунке 2. 

Как видно из рисунка выщелачивание 0,5 часа недостаточно для завершения процесса 
взаимодействия карбонатов и других кислотопоглощающих минералов с серной кислотой. Проба 
черных сланцев, несмотря на изменение продолжительности обработки (0,5-5,0 ч) отличаются 
низкой кислотоемкостью. За 1 час извлечение ванадия достигает 39%, дальнейшее повышение 
продолжительности до 3 часов повышает извлечение на 2-3%. При этом степень извлечения 
ванадия достигает своего максимума при 3 часовой обработке. Однако, дальнейшее повышение 
продолжительности процесса выщелачивания свыше 3 ч становится неэффективным, поскольку 
происходит частичное окисление ванадия V4+ до V5+, который сорбируется углеродом, 
находящимся в руде.  

3.1.3 Влияния расхода серной кислоты атмосферном выщелачивании 
Исследовано влияние расхода серной кислоты -50; 70; 100; 150; 300 г/л H2SO4 на степень 

извлечения ванадия в раствор. Эксперименты проводили при оптимальных параметрах 
атмосферного выщелачивания: продолжительность 1 час, температура 70оС  

На рисунке 3 представлено влияние расхода серной кислоты на извлечение ванадия при 
атмосферном выщелачивании. 

 

 
 

Рисунок 3 - Влияние расхода серной кислоты на извлечение ванадия при атмосферном выщелачивании 
 
С увеличением расхода серной кислоты повышается содержание ванадия, при этом 

кислотность растворов повышается. Хорошие результаты по извлечению ванадия 65 % 
достигаются при расходе кислоты 300 г/л, однако при этом наблюдается высокая остаточная 
кислотность 255 г/л. Это экономически не оправдано, так как ведет к большим потерям серной 
кислоты. Оптимальный расход H2SO4 70 г/л, при этом извлечение ванадия составляет 41%, 
остаточная кислотность 29 г/л. Атмосферная обработка сопровождается большим газовыделением, 
за счет разрушения карбонатов и удаления гетерогенно-встроенного диоксида углерода.  

Химический кека анализ после автоклавного выщаличивания представлен в таблице 1. По 
результатам проделанных экспериментов можно сделать следующий вывод, что при 
выщелачивании в атмосферных условиях исключается возможность создания рентабельной 
технологической схемы производства ванадия по причине низкой вскрываемости ванадиеносных 
минералов: сульфидов и шпинелидов.  
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сорбцию, а кек после выщелачивания на производство ферросплавов. Предложенная технологи-
ческая схема представлена на рисунке 7.  

 

 
Рисунок 7 – Технологическая схема гидрометаллургического передела переработки черносланцевой руды 

 
4. Выводы 
Предложенный комбинированный атмосферно-автоклавный способ выщелачивания позволяет 

эффективно выщелочить ванадий из руды. Оптимальные условия атмосферного выщелачивания: 
температура 70 0C, концентрация серной кислоты-70 г/л, время -1 час. Оптимальные условия 
автоклавного выщелачивания: температура 140 0C, концентрация серной кислоты-150 г/л, время -2 
час. В сумме из двух этапов выщелачивания извлечение ванадий составляет 94%. 
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