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РЕФЕРАТ

Есептеме 45 бет, 1 бөлім, 10 сурет, 11 кесте, 22 әдебиет, 3 қосымша.
ПРОППАНТ, ФОРСТЕРИТ, ЭНСТАТИТ, БЕРІКТІК, ҮЙІНДІ ТЫҒЫЗДЫҚ.
Зерттеудің аймағы болып Кемпірсай хромитті кен орныдарының аршыма тау жыныстары негізіндегі композициялар табылады. 
Жұмыс мақсаты – қабатты гидравликалық жару кезінде қолданылатын магнезиалдысиликатты проппанттарды алудың ресурсүнемді технологиясын жасау.
Зерттеудің әдістері. Зерттеуді жүргізуге, заманауи автоматты басқарылатын электірлік пешінде керамика жасаудың негізгі жоғары температуралық күйдіру әдісін қолданылуымен модификациялаушы қоспа заттарды құрайтын таза, табиғи және техногенді материалдар синтезімен алынған композициялар қолданылды.
Композицияның негізгі физико-химиялық қасиеттері МЕСТ тиісті талаптарына сәйкес анықталады 
Жобаны орындау барысында одан да басқа атақты технологиялық әдістер мен керамика саласында қолдануға болатын жаңа стандартқа сай емес ендірмелер қолдануы мүмкін. 
Күрделі композицияларда құрылымды-фазалық түрленулерді термиялық, рентгеноқұрылымдық және микроскопиялық әдістерін  қолданылуымен зерттелді. 
Сонымен қатар, ғылыми зерттеудің экспериментальды және теоретикалық түрлері қолданылады, олардың ішінде патенттелген және ғылыми-техникалық әдебиеттерді талдау, зерттеу нәтижелерін толықтыру, есеп беруді жазу. 
Зерттеу барысында қазіргі заманғы технологиялық жабдықтарды пайдаланылады: майдалау,  араластыру, мемлекеттік тексеруден өткен жоғары температуралық автоматты басқарылатын электірлік пеш.
Жұмыс нәтижелері
Керамикалық проппанттарды алу үшін шихтаның оптималды құрамын анықталды. Магнезиалдысиликатты проппанттарды алуға қажетті шихталардың оптималды құрамдары: екі компонентті шихталар, 20% қоспасы бар серпентенит аршыма тау жыныстары негізінде. Қоспа ретінде кварц құмы, отқа төзімді саз, боксит немесе қызыл шлам қолданылды.
Белгілі қасиеттерге ие проппанттарды алу үшін гранулятордың құйындағышы және барабаны айналуының оптималды жылдамдығын анықталды.  Магнезиалдысиликатты проппанттарды алу үшін гранулятордың құйындағышының айналу жылдамдығы 170 айн/мин, ал барабаны 3000 айн/мин болу қажет.
Қажетті қасиеттерге ие проппанттарды алу үшін гранулятордың барабаны 30 градусқа бұрылған болу керек. Стандартқа сәйкес беріктілікке ие проппанттарды алуға гранулятор барабаны 10-30 градусқа бұрылу керек.
Проппанттарды кептіру және күйдірудің оптималды температуралары анықталды. Серпентенит негізінде отқа төзімді саз, құм қоспасымен алынған проппантарды кептіру температурасы 105-115 °С.
Зерттеудің жаңалығы магнезиалды-силикатты композицияларды көпкомпонентті шихталардан алу кезіндегі орын алатын физико-химиялық процестердің заңдылықтарын анықтау және осы процестердің керамиканың қасиеттеріне, құрылымына, фазалардың құрылуына, жентектелу барысына әсерін анықтау болып табылады.
Іс жүзінің маңыздылығы төменгі яғни 1250-1350 °С температура аралығында жентектелуді қамтамасыз ететін, белгілі бір құрамы мен құрылымы бар кермикалық композициялардың құрамдарын жасау болып табылады.
Қолданылу аймағы: Керамика, отқа төзімді, металлургиялық және мұнай-газ өнеркәсіптері. 
Экономикалық эффективтілігі және зерттеудің мағыздылығы
Өтімділігі төмен ұңғымаларға ҚГЖ арқылы мұнай шығымын арттыруды қолға алу, проппанттарға сұраныстың артуына сеп болады. Қолданыстағы проппанттардың құрамы мен қасиеті кен орындарындағы мұнай құрамына және ҚГЖ өткізу шарттарына тәуелді. Мұнай газ өндіру ісінде экономикалық эффект магнезиалдысиликатты проппанттарды қолдануда байқалады, себебі олар жоғары коррозиялық тұрақтылық пен жоғары механикалық қасиеттерге ие. 
Жобаны іске асыру арзан табиғи және техногенді шикізаттардан белгілі қасиеттерге ие керамикалық магнезиалдысиликатты проппанттарды алудың эффективті технологиясын жасауға мүмкіндік береді.


РЕФЕРАТ

Отчет 45 с., 1 ч., 10 рис., 11 табл., 22 источников, 3 прил.
ПРОППАНТ, ФОРСТЕРИТ, ЭНСТАТИТ, ПРОЧНОСТЬ, НАСЫПНАЯ ПЛОТНОСТЬ.
Объектом исследования являются композиции на основе вскрышных пород разрабатываемых месторождений Кемпирсайских хромитовых руд.
Цель работы – разработка ресурсосберегающей технологии получения расклинивающих гранул, применяющихся при проведении гидравлического разрыва пласта.
Методы исследования. Для проведения исследований были использованы композиции, полученные синтезом из вскрышных серпентинитовых пород, с применением основных приемов изготовления керамики методами спекания в современных электрических печах с автоматическим управлением.
Основные физико-химические свойства композиций определяли согласно требованиям соответствующих ГОСТов: ГОСТ Р 54571-2011 на магнезиально-кварцевые проппанты Технические условия», 2409-80 «Материалы и изделия огнеупорные. Метод определения водопоглощения, кажущейся плотности, открытой и общей пористости», 4071-80 – «Изделия огнеупорные. Метод определения предела прочности при сжатии».
При реализации проекта возможно использование и других известных технологических методов и способов керамической отрасли с привнесением новых нестандартных приемов. Структурно-фазовые превращения в сложных композициях исследованы с помощью рентгенографического метода анализа, оптической и электронной микроскопии.
Кроме того, будут применены экспериментальные и теоретические формы научного исследования, включая анализ патентной и научно-технической литературы, интерпретацию и обобщение результатов исследования.
В ходе проведения исследований будет использовано современное технологическое оборудование: помольное, смесительное, высокотемпературные печи с автоматическим управлением, прошедшие государственную поверку.
Результаты работы и их новизна
Определены оптимальные составы шихт для получения керамических расклинивающих гранул – проппантов. Разработаны составы шихт на основе серпентинитовой породы Кемпирсайских месторождений хромитов в комбинации с 20% кварцевого песка, или огнеупорной глиной, красным шламом и высокожелезистым бокситом. 
Определены оптимальные скорости вращения завихрителя и барабана гранулятора для получения проппантов с заданными свойствами ; скорость вращения барабана 170 об/мин., завихрителя – 3000 об/мин.
Определен оптимальный угола наклона барабана для получения проппантов с заданными свойствами, составляющий 10-30о.
Определены оптимальные режимы сушки и температуры обжига проппантов. Сушку сырца необходимо проводить до остаточной влажности 1-3 %. Температура спекающего обжига для получения расклинивающих гранул на основе серпентинитов в комбинации с кварцевым песком составляет 1250 °С, огнеупорной глиной - 1300 °С, смесью песка и глины – 1250-1260 °С.
Новизна работы заключается в установлении закономерностей преобразования основного минерала серпентина при синтезе магнезиальносиликатных композиций на основе вскрышных пород в температурном интервале 600-1000°С в стабильные фазы форстерит и метасиликат магния, происходящих через образование промежуточной метастабильной фазы метасерпентин. Взаимодействие основных компонентов шихты (MgO, Al2O3) и новообразованных силикатов с примесями сырья - оксидами железа и хрома генерируют сложные шпинельные соединения и твердые растворы, способствующие спеканию и упрочнению структуры проппантов.
Практическая значимость заключается в разработке составов керамических композиций с заданным структурно-фазовым составом, обеспечивающим низкотемпературный спекающий обжиг в интервале 1250-1350 °С.
Область применения: Керамические, огнеупорные, металлургические и нефтегазодобывающие отрасли промышленности.
Экономическая эффективность или значимость работы
Экономический эффект будет обусловлен применением дешевого природного и техногенного сырья, разработкой эффективной ресурсосберегающей технологии с низкотемпературным обжигом проппантов, что позволит снизить себестоимость получаемой продукции.
Прогнозные предположения о развитии объекта исследования
Установленные при реализации проекта физико-химические процессы, происходящие при термообработке вскрышных пород и композиций на их основе, позволили разработать новый способ активирования процессов синтеза и спекания, повышающих свойства проппантов, за счет направленного формирования равновесного фазового состава и структуры готового продукта (проппанта). Применение данного способа будет способствовать развитию науки в области создания новых функциональных материалов с управляемыми свойствами.
Рекомендуется провести на следующем этапе исследований укрупненные лабораторные испытания разработанной энергосберегающей технологии получения магнезиальносиликатных керамических проппантов на основе вскрышных серпентинитовых пород Казахстана с целью оптимизации составов и технологических параметров.
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ВВЕДЕНИЕ

Оценка современного состояния решаемой научно-технической проблемы. Интенсификация добычи углеводородов в нефтегазодобывающей отрасли неуклонно ведет к снижению количества высокодебитовых и к росту низкопроницаемых нефтяных скважин. Поэтому дальнейшее увеличение добычи нефти возможно за счет внедрения прогрессивных технологий, в том числе гидравлического разрыва пласта на трудноразрабатываемых месторождениях.
Для повышения нефтеизвлечения на таких месторождениях применяется эффективная технология гидравлического разрыва пласта (ГРП), имеющего различные технические решения [1-2].
Гидравлический разрыв пласта предполагает нагнетание жидкостей в нефтеносный или газоносный подземный пласт при достаточно высоких скоростях и давлениях с целью образования в пласте трещин, увеличивающих поток текучих сред из нефтяного или газового резервуара в скважину.
Для поддержания трещин в разомкнутом состоянии в них вводят механически прочные, не взаимодействующие со скважинной жидкостью расклинивающие агенты - сфероподобные гранулы (проппанты), которые, проникая с жидкостью в трещину, заполняя ее, создают прочный расклинивающий каркас, проницаемый для нефти и газа, выделяющихся из пласта [3-4].
Расклинивающий агент, представляющий собой природный или искусственно полученный зернистый материал (проппант) фракции 0,5-1,5 мм, закрепляет трещины в раскрытом состоянии и после процесса гидроразрыва. В качестве рабочей жидкости ГРП обычно применяют растворы с использованием высокомолекулярных полимеров, техническую или пластовую воду, а также растворы кислот, щелочей, их солей или сырую нефть [5-7]. Поэтому проппанты должны обладать высокой коррозионной стойкостью 
Технология ГРП позволяет «оживить» простаивающие скважины, на которых добыча нефти или газа традиционными способами уже невозможна или малорентабельна. Кроме того, в настоящее время технология ГРП применяется и для разработки новых нефтяных пластов, извлечение нефти из которых традиционными способами не эффективно ввиду низких получаемых дебитов.
Мировой опыт нефтегазодобычи показывает, что при использовании ГРП образующиеся высокопроводящие трещины гидроразрыва позволяют увеличить продуктивность скважин в 2-3 раза.
В Казахстане интерес к применению ГРП обусловлен также тенденцией роста в структуре запасов нефти низкопроницаемых скважин. В будущем ожидается рост таких запасов по отрасли до 70 % и более.
В связи с этим ГРП - это единственный способ, с которым Республика может экономически рентабельно развиваться, разрабатывать и бурить новые скважины. Поэтому в Казахстане предусматривается дальнейшее увеличение добычи нефти за счет совершенствования эксплуатации нефтяных скважин и внедрения прогрессивных технологий нефтедобычи, в том числе ГРП.
В этой связи будет возрастать потребность в расклинивающем материале – проппантах. Керамические проппанты – это многотоннажный продукт. Потребность в проппантах на одну операцию ГРП составляет от 200 до 500 тонн, поэтому освоение их производства экономически выгодно.
Основным мировым производителем керамических проппантов является американская компания «CARBO Ceramics». Эта компания имеет дочерние предприятия в Китае и России. В России основными производителями проппантов являются АО «Боровичский комбинат огнеупоров», ООО «Ника-Пэтротек», «Fores Ltd», ООО «Красноярский завод проппантов».
В Казахстане отсутствует производство проппантов. Предприятия нефтегазодобывающей отрасли республики импортируют такие керамические материалы из зарубежных стран. В то же время Казахстан располагает всеми ресурсами (сырьевыми, инфраструктурой и научным потенциалом) необходимыми для создания собственного производства этой широко востребованной продукции. Это позволило бы провести импортозамещение расклинивающих керамических материалов – проппантов и создать так необходимые дополнительные рабочие места в республике.
Основание и исходные данные для разработки темы. На разрабатываемых месторождениях хромитовых руд в Кемпирсайском регионе скопились миллионы тонн вскрышных пород серпентинитового состава. Учитывая, востребованность в керамических проппантах при осуществлении ГРП на трудноразрабатываемых месторождениях нефтедобывающей отрасли, эти отходы послужили бы сырьевой базой  для  создания производства расклинивающих агентов   в республике. Основанием для разработки темы является необходимость создания ресурсосберегающей технологии получения проппантов на основе вскрышных серпентинитовых пород с показателями свойств, соответствующих требованиям ГОСТ, а также
Государственный заказ по закупке «научных исследований по грантовому финансированию проектов на 2018-2020 годы» по договору 80/7 от 3 марта 2018 года «Разработка технологии получения магнезиальносиликатных расклинивающих гранул, применяющихся при проведении гидравлического разрыва пласта с целью увеличения нефтедобычи».
Обоснование необходимости проведения НИР. Для разработки  ресурсосберегающей технологии получения керамических проппантов на основе вскрышных серпентинитовых пород с заданными свойствами необходимо проведение НИР по определению оптимальных составов композиций и технологических  параметров получения гранулированного продукта. В этой связи научная и технологическая необходимость осуществления проекта очевидны.
Сведения о планируемом научно-техническом уровне разработки, патентных исследованиях и выводы из них 
Обзор научно-технической литературы и патентные исследования в области создания керамических проппантов свидетельствуют о новизне предлагаемого научного проекта, реализация которого позволит разработать ресурсосберегающую технологию получения магнезиальносиликатных проппантов со свойствами, соответствующими требованиям ГОСТ, а по стабильности фазового состава и структуры даже превосходят существующие в настоящее время на рынке проппантов.
Патентные исследования показали, что работы в области создания керамических проппантов ведутся в промышленно развитых странах, таких как США, Россия, Китай.
Керамические проппанты, отличаются по составу и свойствам. Длительное время на мировом рынке главенствующее место занимали алюмосиликатные проппанты [8-13]. Однако в последнее десятилетие все большее доверие потребителей завоевывают магнезиальносиликатные проппанты [14-19]. Перспективность таких проппантов заключается в том, что основным сырьем для их производства являются доступные природные магнезиальносиликатные породы (дуниты, оливиниты, тальк, серпентиниты), отходы огнеупорных и металлургических производств, а также сопутствующие материалы при разработке полезных ископаемых [14,15,20].
В работах [15-19] исследователи для получения магнезиальносиликатных проппантов используют магнезиально-кварцевые шихты. Недостатком указанных разработок является то, что в структуре гранул проппантов образуется значительное количество кристобалита. В процессе эксплуатации проппанты такого состава со временем теряют прочностные свойства.
Отличительной особенностью разработанных нами на предыдущем этапе исследований составов магнезиальносиликатных композиций является то, что в структуре проппантов весь кварц связан в магнезиальные и алюмомагнезиальные силикаты, а основной компонент сырья оксид магния с примесными оксидами алюминия и железа образует сложные шпинельные соединения и их твердые растворы, свойства которых стабильны в эксплуатации с течением времени.
В исследованиях 2019 года запланирована разработка ресурсосберегающей технологии получения расклинивающих гранул (проппантов), применяющихся при проведении гидравлического разрыва пласта.
Предусмотрено провести работу по определению оптимальных составов шихт для получения магнезиальносиликатных проппантов на основе вскрышной серпентинитовой породы, образующейся при добыче хромитовых руд Кемпирсайского региона, определить оптимальные параметры грануляции, сушки и обжига гранул-проппантов.
Разрабатываемая в данном проекте новая технология получения магнезиальносиликатных проппантов для нефтегазодобывающей промышленности, включающая предварительную термоактивацию вскрышных серпентинитовых пород, применения многокомпонентных составов шихт позволят снизить температуру спекающего обжига до 1250-1300 °С является конкурентоспособной.
Сведения о метрологическом обеспечении НИР. В процессе проведения научно-исследовательских работ метрологическое обеспечение определялось наличием сертифицированных химико-аналитической лаборатории и лаборатории физических методов анализа. Метрологические измерения выполнялись на поверенных контрольно-измерительных приборах.
Национальная научная лаборатория по приоритетному направлению «Технологии для углеводородного и горно-металлургического секторов и связанных с ними сервисных отраслей» АО «ИМиО» аккредитована на техническую компетентность в Национальном центре аккредитации Комитета технического регулирования и метрологии – Аттестат аккредитации №KZ-И.02.1138 от 23 февраля 2016 г. (действителен до 23 февраля 2021 г., на соответствие требованиям  ГОСТ ИСО/МЭК 17025-2009 «Общие требования к компетентности испытательных и калибровочных лабораторий». 
В АО «ИМиО» имеются: Государственная лицензия на работу с прекурсорами № 16011676 от 21.07.2016 г., Государственная лицензия на работу с ядами № 16011643 от 20.07.2016 г.
Исполнители проекта обеспечены необходимыми нормативно-методическими материалами, располагают гостированными приборами и сертификационными методиками для проведения экспериментальных работ. Приборы и оборудование систематически поверяются, что обеспечивает достоверность получаемых результатов и анализов. При экспериментальных исследованиях будут применяться стандартизированные системы измерения параметров.
Актуальность и новизна темы. В структуре нефтегазодобывающей отрасли Казахстана значительное место занимают трудно разрабатываемые месторождения, требующие применения технологии гидроразрыва пласта (ГРП). Это связано, в свою очередь, с огромным потреблением керамических проппантов различного состава. Из-за отсутствия собственного производства проппантов республика вынуждена импортировать дорогостоящие проппанты из-за рубежа. В то время как Казахстан обладает огромными сырьевыми ресурсами, научным потенциалом и инфраструктурой для создания собственного производства этой востребованной продукции. В связи с этим НИР по теме: «Разработка технологии получения магнезиальносиликатных расклинивающих гранул, применяющихся при проведении гидравлического разрыва пласта с целью увеличения нефтедобычи» с последующим ее внедрением является актуальной.
Новизна темы – заключается в установлении закономерностей физико-химических процессов, протекающих при синтезе магнезиальносиликатных композиций на основе вскрышных пород с применением многокомпонентных шихт, а также влияние этих процессов на спекание и формирование заданного фазового состава, структуры и механических свойств керамической матрицы.
Связь данной работы с другими научно-исследовательскими работами. В АО «ИМиО» активно развивается направление по созданию керамических проппантов для нефтегазодобывающей промышленности Казахстана. Ранее была разработана технология получения керамических проппантов на основе природного и техногенного алюмосиликатного сырья с заданными свойствами для нефтегазодобывающей промышленности в рамках программы «Грантовое финансирование научных исследований».
Полученные в ходе выполнения проекта результаты позволят разработать технологию получения магнезиальносиликатных расклинивающих гранул, применяющихся при проведении гидравлического разрыва пласта с целью увеличения нефтедобычи и провести укрупненные лабораторные испытания с получением натурных образцов расклинивающих гранул проппантов.
Цель и задачи этапа исследований, их место в выполнении НИР в целом.
Цель этапа исследований 2019 -  Разработка ресурсосберегающей технологии получения расклинивающих гранул, применяющихся при проведении гидравлического разрыва пласта.
Задачи исследований:
1. Определение оптимального состава шихты для получения керамических расклинивающих гранул – проппантов.
2. Определение оптимальной скорости вращения завихрителя и барабана гранулятора для получения проппантов с заданными свойствами.
3. Определение оптимального угла наклона барабана для получения проппантов с заданными свойствами.
4. Определение оптимальных режимов сушки и температуры обжига проппантов.
На основе синтезированных, на первом этапе исследований составов магнезиальносиликатных композиций, разработана технология получения проппантов, которая будет опробирована на следующем этапе выполнения работ.



ОСНОВНАЯ ЧАСТЬ

1 Определение оптимального состава шихты для получения керамических расклинивающих гранул – проппантов

Выбор составов шихт был произведен с целью получения многофазной магнезиальносиликатной керамики.
Основными фазами создаваемой керамики должны быть силикаты магния (форстерит, клиноэнстатит и энстатит), сопутствующими – минералы, образующиеся за счет взаимодействия основных и примесных компонентов шихты (MgO, SiO2, Al2O3, Fe2O3, CaO), таких как, шпинели кордиерит, муллит и другие сложные силикаты.
Многофазная структура создаваемой керамики должна способствовать получению изделий с широким диапазоном технических свойств.
Кроме того, полиминеральная шихта способствует образованию низкотемпературной эвтектики в процессе обжига, что позволит снизить температуру спекающего обжига гранул проппантов.
Вещественный состав шихты является определяющим при формировании свойств керамических проппантов в процессе обжига гранул.
Для проведения работы по определению оптимального состава шихты были использованы исходные материалы с химическим составом, приведенным в таблице 1.

Таблица 1 – Химический состав исходных материалов
	Наименование
материала
	Содержание компонентов, масс. %

	
	SiO2
	Al2O3
	Fe2O3
	MgO
	CaO
	K2O
	Na2O
	TiO2
	п.п.п

	Серпентинито-вая порода 
	34,8
	0,9
	7,3
	39,0
	0,8
	-
	-
	-
	17,2

	Каолинитовая глина 
	37,2
	40,4
	1,93
	< 0,1
	0,83
	0,32
	0,12
	2,7
	16,40

	Кварцевый песок
	71,33
	13,92
	2,7
	2,05
	1,7
	3,1
	3,48
	0,57
	1,14

	Красный шлам
	17,8
	20,0
	25,9
	
	0,62
	-
	12,4
	2,96
	19,6

	Высокожелезистый боксит
	7,6
	47,8
	17,3
	< 0,1
	1,14
	0,03
	0,03
	3,5
	22,5



В качестве основного магний- и кремнийсодержащего компонента шихт использовали усредненную пробу вскрышной серпентинитовой породы, образующейся при разработке хромитовых руд в Кемпирсайском регионе республики Казахстан.
Визуально в общей массе пробы присутствовали куски различные по окраске (серые, серовато-болотные, темно-болотные, светлые с желтым налетом и др.). Несмотря на различие в цветовой окраске все разновидности кусков представляли собой серпентинитовую породу, содержащую основной минерал серпентин (рисунок 1).
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▼- гематит, ■ – серпентин, □ – кварц, ● – оливин
Рисунок 1 – Дифрактограмма средней пробы серпентинитовой породы

Серпентин - прозрачная анизотропная фаза (Nm=1,56) с низким двупреломлением и волнистым погасанием. Форма зерен волокнистая (хризотил) и пластинчатая (антигорит) (рисунок 2).
В общей серпентинитовой массе расположены включения примесных минералов, таких как, оливин, магнезит, доломит, кальцит арагонит, гидромагнезит.
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1- серпентин, 2-оливин
Рисунок 2 – Микроструктура серпентинитовой породы
Увеличение 100

В работе были опробованы двухкомпонентные шихты
В качестве второго компонента шихт были использованы кварцевый песок, огнеупорная глина Аркалыкского, боксит Краснооктябрьского месторождений и красный шлам Павлодарского алюминиевого завода.
Вещественный и химический составы проектируемых магнезиальносиликатных проппантов приведены в таблице 2.
Результаты расчета химического состава проектируемых шихт показали, что все они содержат в основном оксиды магния, алюминия, железа и кремния, остальные компоненты являются примесными и будут незначительно влиять на формирование основных фаз (таблица 2).


Таблица 2 – Вещественный и химический составы проектируемых магнезиальносиликатных проппантов
	Шифр шихты*
	Содержание компонентов, масс. %

	
	SiO2
	Al2O3
	Fe2O3
	MgO
	CaO
	K2O
	Na2O
	TiO2

	1 С
	42,03
	1,08
	8,82
	47,1
	0,97
	-
	-
	-

	2 СП
	48,05
	3,68
	7,6
	38,1
	1,12
	0,63
	0,7
	0,12

	3 СГ
	42,52
	10,53
	7,51
	37,68
	1,0
	0,08
	0,03
	0,65

	4 СШ
	38,05
	6,02
	13,5
	37,68
	0,93
	-
	3,08
	0,74

	5 СБ
	35,58
	13,23
	11,52
	37,68
	1,09
	-
	-
	0,9


* С – серпентинит 100%, СП – серпентинит + 20 % кварцевого песка, СГ, СШ, СБ – соответственно серпентинит + 20 % глины, шлама, боксита.

Оксиды алюминия и железа предположительно будут взаимодействовать с оксидом магния с образованием шпинельных фаз, а также кремния – с образованием силикатов алюминия и железа.
Реально при синтезе проектируемой керамики формирование фаз может происходить гораздо сложнее.
Введение в состав шихты кварцевого песка предусматривало образование метасиликата магния (протоэнстатита, клиноэнстатита, энстатита) в синтезируемой керамике, огнеупорной глины – шпинельных и силикатных фаз с участием магния алюминия, железа и кальция.
Красный шлам является отходом глиноземного производства, содержащим как глинозем, так и оксиды кремния и железа. Закономерность формирования фаз и свойств керамики с его участием в процессе обжига не предсказуема, поэтому исследования в этом направлении представляет интерес. В случае положительного результата исследований они могут быть предложены для использования в технологии керамических проппантов.
Боксит был использован с целью образования магнийалюмосиликатных соединений, таких как кордиерит, оказывающих положительное влияние на снижение температуры обжига за счет образования низкотемпературных эвтектик и повышения прочностных свойств проппантов.
Примерный расчетный фазовый состав проектируемых магнезиальносиликатных композиций приведен в таблице 3.

Таблица 3 – Расчетный фазовый состав проектируемой керамики
	Шифр шихты
	Расчетный фазовый состав

	
	форстерит
	энстатит
	шпинель
	магнезиоферрит
	прочие

	1 С
	64,26
	22,21
	1,51
	11,05
	0,97

	2 СП
	27,54
	55,23
	5,14
	9,52
	2,57

	3 СГ
	26,91
	47,23
	14,69
	9,41
	11,17

	4 СШ
	34,35
	35,59
	8,40
	16,91
	4,75

	5 СБ
	31,32
	33,80
	18,46
	14,43
	1,99



Расчеты показывают, что в зависимости от состава исходной шихты на основе вскрышной серпентинитовой породы меняется соотношение фаз проектируемой керамики. Основными фазами, формирующимися в структуре керамики, являются магнезиальные силикаты: форстерит от 27 до 64 % и клиноэнстатит от 22 до 55 %. 
Определение интервала спекания и оптимальной температуры обжига магнезиальносиликатных композиций
При обжиге керамических материалов протекают химические и физические процессы, обуславливающие состав и характеристику образующихся фаз, их соотношение, размер, форму и взаимное расположение структурных элементов, изменение массы и объема керамического тела. Тем самым эти процессы определяют весь комплекс физических, механических и химических свойств керамики, а также получение изделий заданных размеров и форм.
Поэтому важным моментом при осуществлении обжига керамических материалов является знание интервала спекания изделий, в котором обжигаемое изделие приобретает основной комплекс физических и механических свойств, а также оптимальная температура спекающего обжига керамики.
Для проведения данной работы по определению интервала спекания и температуры спекающего обжига были изготовлены образцы диаметром 16 мм методом прессования при удельном давлении 15 МПа на гидравлическом прессе. В качестве временной связки использовали раствор лигносульфоната технического плотностью 1,23 г/см3. Отформованные образцы после сушки в естественных условиях подвергали термообработке в интервале 1100-1300 °С. Свойства керамических образцов после обжига приведены в таблице 4.

Таблица 4 – Состав и свойства образцов магнезиальносиликатных композиций
	Шифр шихты
	Открытая пористость, %
	Водопоглощение, %
	Каж. плотность, г/см3
	Общая усадка, %
	Прочность на сжатие, МПа

	Температура обжига 1100 °С

	1 С
	33,1
	15,8
	1,98
	9,6
	20

	2 СП
	34,8
	17,7
	1,97
	6,6
	19

	3 СГ
	37,8
	18,7
	2,20
	8,9
	23

	4 СШ
	17, 8
	8,6
	2,40
	9,0
	17

	5 СБ
	27,3
	14,5
	2,45
	8,9
	25

	Температура обжига 1200 °С

	1 С
	25,1
	10,3
	2,48
	12,7
	30

	2 СП
	18,6
	7,8
	2,42
	11,6
	30

	3 СГ
	21,2
	10,8
	2,60
	12,3
	50

	4 СШ
	11,4
	4,3
	2,66
	14,5
	60

	5 СБ
	20,3
	11,5
	2,69
	15,1
	58
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	Температура обжига 1300 °С

	1 С
	14,4
	5,9
	2,72
	15,7
	55

	2 СП
	8,7
	3,8
	2,25
	10,7
	47

	3 СГ
	7,4
	3,2
	2,78
	12,8
	70

	4 СШ
	Образцы оплавились
	-
	-
	-
	-

	5 СБ
	2,6
	1,2
	2,70
	16,2
	85



Эксперименты показали, что обжиг образцов керамики на основе серпентинитов до 1100 °С приводит к интенсивному разрыхлению структуры материала, вследствие чего открытая пористость и водопоглощение композиций всех составов имеют высокие показатели. Открытая пористость варьирует от 17,8 до 37 %, водопоглощение – от 8,6 до 19 %. Образцы претерпевают усадку и имеют низкие показатели прочности. Наибольшее уплотнение образцов керамики при этой температуре наблюдается при использовании состава 4 (на основе серпентинитов с добавкой 20 % красного шлама).
С повышением температуры спекающего обжига до 1200 °С структура образцов всех составов уплотняется, причем наибольшее уплотнение наблюдается также на образцах композиций с добавкой красного шлама. Вероятно, это связано с тем, что в структуре керамики этих составов синтезируются легкоплавкие соединения с участием оксидов натрия, присутствующих в шламе. Образование легкоплавкого эвтектического расплава способствует активации процесса спекания, уплотнению и упрочнению структуры керамики. Прочность образцов с добавкой шлама составила 60 МПа. Повышение прочности отмечено и на образцах композиций 3 и 5, менее прочными остаются образцы составов 1 и 2 (таблица 4).
Дальнейшее повышение температуры спекающего обжига до 1300 °С привело к расплавлению образцов керамики состава 4 (с добавкой красного шлама), а образцы состава 5 (с добавкой боксита) имели признаки деформации, что означает пережог. Несмотря на это образцы керамики состава 5 (с добавкой боксита) имели высокую прочность при сжатии. Образцы из шихт составов 1 и 3 имели спеченный вид, плотную и прочную структуру. Образцы из композиции с добавкой 20 % кварцевого песка повысили прочностные свойства, однако заметны незначительные признаки пережога. Наиболее прочными в этой серии оказались образцы керамики с огнеупорной каолинитовой глины.
В работе были уточнены температуры спекающего обжига проектируемых магнезиальносиликатных композиций. Обожженные образцы керамики были испытаны для определения свойств. Результаты испытаний представлены в таблице 5.

Таблица 5 – Свойства магнезиальносиликатных композиций после спекающего обжига
	Шифр шихты
	Температура обжига, °С
	Свойства образцов керамики

	
	
	Водопоглощение, %
	Каж. плотность, г/см3
	Прочность на сжатие, МПа

	1 С
	1350
	5,30
	2,75
	67

	2 СП
	1250
	1,2
	2,67
	74

	3 СГ
	1350
	4,28
	2,78
	85

	4 СШ
	1240
	1,49
	2,74
	70,0

	5 СБ
	1280
	0,68
	2,80
	90



Фазовый состав обожженных керамических образцов изучен рентгенофазовым методом анализа (таблица 6). Результаты исследований показали, что все полученные образцы керамики по фазовому составу относятся к магнезиальносиликатным. Основными магнезиальносиликатными фазами всех составов являются форстерит и клиноэнстатит, содержание которых зависит от состава шихты. Установлено также образование твердых растворов магнезиальных и железосодержащих силикатов. Образование фаз, таких как кордиерит, муллит и фаялит в чистом виде, стехиометрического состава не установлено.
Таблица 6 – Компонентный и фазовый состав образцов магнезиальносиликатной керамики
	Шифр шихты
	Фазовый состав проппантов по данным рентгенофазового анализа, dn/α

	1 С
	Forsterite, ferroan (Fe0.12Mg0.88)2(SiO4), Magnesium Iron Silicate (Mg0.74 Fe0.26)(Si2O6), Magnesioferrite aluminian (MgAl0.74Fe1.26)O4.

	2 СП
	Magnesium Iron Silicate (Mg1.81Fe0.19)(SiO4), Magnesioferrite aluminian (MgAl0.74Fe1.26)O4, Clinoenstatite, ferroan  (Mg0.54 Fe0.46)SiO3, Enstatite ferroan (Mg 1.561Fe0.439)Si2O6.

	3 СГ
	Magnesium Iron Silicate (Mg1.81Fe0.19)(SiO4), Forsterite, syn, (Mg2SiO4,) Maghemite Q, (Fe2O3), Clinoenstatite (MgSiO3), Hematite (Fe2O3).

	4 СШ
	Forsterite (Mg1.81Fe0.19)(SiO4), Nepheline, Na6.65Al6.24 Si9.76 O32, Jadeite NaAl(SiO3)2, Spinel Mg1.01 Fe1.77Al0.22 O4, Maghemite, syn (Fe2O3), Clinoenstatite ferroan (Mg0.54Fe0.46)SiO3. 

	5 СБ
	Magnesium Iron Silicate (Mg1.81 Fe0.19)(SiO4), Spinel, ferroan MgFeAlO4, Hercynite Fe0.76 Mg0.29Al1.95O4, Clinoenstatite, ferroan (Mg0.54Fe0.46)SiO3, Wadsleyite, syn (Mg1.2Fe0.8)(SiO4).



В композициях, содержащих глиноземсодержащий компонент (глина, боксит), установлено присутствие шпинельных фаз сложного состава, которые способствуют повышению прочностных свойств керамики (составы 3 и 5, таблица 4). Меньшей прочностью обладают образцы составов 1 и 4 (таблица 4). Рентгенофазовый анализ композиции состава 1 установил наличие основной фазы форстерит, который обладает анизотропностью свойств, плохо спекается, что препятствует уплотнению и упрочнению структуры керамики. 
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▲- форстерит, ■ – нефелин, □ – шпинель, ● – клиноэнстатит
Рисунок 3 – Дифрактограмма керамики с добавкой 20 % шлама

В композиции пробы 4 формируется значительное количество легкоплавких фаз с участием оксидов натрия. Появление расплава в процессе обжига композиции способствует смачиванию и спеканию твердых частиц. При охлаждении образцов расплав кристаллизуется в виде стекломассы, которая несколько снижает прочностные свойства образцов. Фазовый состав керамики с добавкой красного шлама представлен на рисунке 3.
Наибольшую прочность при сжатии показали образцы на основе серпентинитов с добавкой кварцевого песка, глины и боксита (таблица 4). В структуре керамики этих составов в основном присутствуют пироксены и шпинели сложного состава.
Таким образом, проведена работа по определению оптимального состава шихты на основе вскрышной серпентинитовой породы для получения расклинивающих гранул проппантов для использования в технологии гидроразрыва пласта в нефтегазодобывающей отрасли промышленности. 
Установлено, что все составы на основе вскрышной серпентинитовой породы с добавлением кварцевого песка, или огнеупорной глины, боксита и красного шлама глиноземного производства пригодны для опробования в технологии получения магнезиальносиликатных проппантов.
Окончательный вывод о перспективности этих композиций для получения проппантов можно сделать после изготовления из них расклинивающие гранулы.


2 Определение оптимальной скорости вращения завихрителя и барабана гранулятора для получения проппантов с заданными свойствами

В настоящее время наблюдается расширение областей применения гранулированных материалов. Так например, гранулированные материалы широко применяются в химической, металлургической, нефтегазодобывающей, строительной отраслях промышленности. 
Для гранулирования материалов в отечественной и зарубежной практике применяют различные методы и аппаратуру. Эффективность процесса гранулирования зависит от механизма гранулообразования, который в свою очередь, определяется способом гранулирования и его аппаратурным оформлением. В связи с этим методы гранулирования целесообразно классифицировать следующим образом:
− окатывание (формирование гранул в процессе их агрегации или послойного роста с последующим уплотнением структуры);
− диспергирование жидкости в свободный объем или нейтральную среду (образование и отвердение капель жидкости при охлаждении в газе или жидкости);
− диспергирование жидкости на поверхности гранул, находящихся во взвешенном состоянии (кристаллизация тонких пленок в результате их обезвоживания или охлаждения на поверхности гранул);
− прессование сухих порошков (получение брикетов плиток и т. п. с последующим их дроблением на гранулы требуемого размера);
− формование или экструзия (продавливание вязкой жидкости или пастообразной массы через отверстия).
В представленной работе гранулированный материал (проппанты) для нефтегазодобывающей промышленности получали методом окатывания.
Методом окатывания обычно получают гранулы из тонкодисперсных порошков. Гранулирование окатыванием осуществляется в присутствии жидкой фазы, которая вносится с твердым компонентом или специально вводится в виде растворов.
На образование и рост гранул большое влияние оказывает соотношение между жидкой и твердой фазами. В зависимости от содержания жидкости и твердых дисперсных частиц наблюдаются различные механизмы гранулообразования. При недостаточном количестве влаги преобладающим является механизм разрушения частиц с последующим их взаимным наслаиванием. По мере увеличения содержания влаги происходит заполнение пор, образуется жидкостная сетка в агломерате твердых частиц, объединенных в гранулу. В этом случае агломерирование частиц происходит под действием капиллярных сил сцепления, действующих по поверхности гранул.
Когда твердые частицы полностью покрываются влагой, преобладающим является механизм агломерации, при котором происходит соединение гранул одного порядка размеров в агломераты.
При гранулировании методом окатывания для большинства продуктов характерна очень узкая область оптимальных соотношений жидкой и твердой фазы. За её пределами либо не происходит формирование гранул, либо идет спонтанная агломерация частиц.
Оптимальное содержание жидкой фазы изменяется в зависимости от фракционного состава исходного сырья. С уменьшением тонины помола снижаются пористость материала и количество жидкости, необходимой для заполнения пор.
Большое значение для процесса гранулирования имеет состояние поверхности частиц. Поверхность частиц тонкоизмельченного материала имеет неупорядоченное расположение молекул, аморфна и активна в отношении адгезии. Поверхностная активность снижается в присутствии примесей, во время сушки и длительного хранения. При одинаковой влажности шихты размер гранул зависит от равномерного распределения связующего. Локальное переувлажнение шихты приводит к образованию крупных гранул и комков, в то время как часть шихты выгружается в виде порошка, то есть возрастает неравномерность гранулометрического состава.
Кроме того установлено, что скорость роста гранул возрастает с увеличением числа оборотов диска гранулятора [21]. Коэффициент заполнения влияет на размер гранул косвенно, через время пребывания. С уменьшением последнего размер гранул уменьшается. Скорость роста гранул от коэффициента заполнения не зависит.
Поскольку проппанты представляют собой гранулы небольших размеров (диаметром менее 2 мм), поэтому их получение возможно двумя способами: механическим гранулированием в интенсивных смесителях-грануляторах, либо распылительной сушкой суспензии, при этом стадия предварительной термообработки сырья исключается.
Гранулирование порошкообразного материала методом окатывания состоит в предварительном образовании агрегатов из равномерно смоченных частиц с последующим наслаиванием сухих частиц на смоченные ядра. Этот процесс обусловлен действием капиллярно – адсорбционных сил сцепления между частицами и последующим уплотнением структуры, вызванным силами взаимодействия между частицами в плотном динамическом потоке.
В интенсивный смеситель - гранулятор засыпается сухая масса (шихта) термообработанного порошка и перемешивается определенное время, затем добавляется 32-40 долей связующего при небольшой скорости перемешивания. Постепенным подсыпанием сухой дегидратированной массы и управлением скоростью гранулятора можно добиться получения однородных сферичных гранул необходимого размера.
Формирование центров (зародышей) грануляции начинается при увеличении влажности исходной шихты. Наличие жидкого компонента в шихте позволяет увеличить подвижность частиц исходной шихты, что дает возможность получить высокую плотность гранулированной массы. С увеличением диаметра формируемых гранул необходимо увеличивать усилия для уплотнения их структуры. Силы, уплотняющие гранулы, возникают при высоких линейных скоростях движения частиц по траектории завихрения гранулируемой массы. Кроме того, необходимые структура и форма гранулы получаются за счет вращения ее вокруг собственной оси. Таким образом, составляющие вектора скорости, зависящие от скорости вращения лопастей мешалки, определяют основные характеристики образующихся гранул и параметры процесса грануляции.
Нами гранулы-проппанты получали способом окатывания в лабораторном смесителе-грануляторе фирмы EIRICH (рисунок 4). Смеситель-гранулятор состоит из стального барабана объемом 1 л и турбовинтового завихрителя, снабженного лопастным скребком. Скорость завихрителя может меняться от 100 до 6000 об/мин. Барабан имеет два режима вращения: по часовой и против часовой стрелки, со скоростью 85 и 170 об/мин. Угол наклона барабана регулируется в диапазоне 0-30°. Эксперименты проводили при вращении барабана и завихрителя в разные стороны. Работа по определению оптимальных скоростей вращения барабана и завихрителя была проведена при угле наклона барабана 30°.
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Рисунок 4 – Смеситель-гранулятор Eirich

В работе [22] была показана целесообразность применения термообработанного при 1000 °С серпентинитов, поэтому эксперименты проводили с применением термообработанного сырья.
Для определения оптимальных параметром грануляции использовали шихту С из вскрышной породы (таблица 2).
Процесс гранулирования проходил при двух скоростях вращения стального барабана: 85 об/мин и 170 об/мин и 3-х скоростях вращения завихрителя – 1000, 2000 и 3000 об\мин.
Для получения гранул проппантов в смеситель-гранулятор засыпали 500 г сырьевой смеси. Смешение массы проходило в течение 30 секунд, при максимальной скорости вращения завихрителя (в первом эксперименте 1000 об/мин). Затем вводили связующий компонент – 1,5 % водный раствор МЦ в количестве 20 % от общей массы шихты. Массу перемешивали в течение 30 секунд, затем постепенно вводили остальную часть связки. После подачи всего объема связующего компонента массу перемешивали еще 1 минуту для равномерного увлажнения и уплотнения массы.
В момент появления мелких гранул (0,1-0,3 мм), скорость вращения завихрителя снижали до 700 об/мин. В это время в гранулятор дополнительно равномерно вводили измельченный порошок для опудривания в количестве 10-15 масс. % от массы шихты, необходимом для получения гранул заданного размера. При истечении 1-3 минут после опудривания сырые гранулы выгружали, сушили в естественных условиях в течение суток, затем при температуре 105-115 °C в течение 40-60 минут до остаточной влажности 1-3 масс. %. Обжиг проппантов проводили при температуре спекающего обжига, зависящего от состава шихты, в интервале 1200-1350 °C в течение 1 часа. В эксперименте с использованием шихты состава С обжиг проводили при температуре 1350 °C. После охлаждения обожженные гранулы-проппанты фракционировали на установке (рисунок 5) для выделения фракции 16/20, которую испытывали для определения свойств в соответствии с ГОСТ Р 54571-2011 на проппанты магнезиально-кварцевые.
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Рисунок 5 – Установка для фракционирования гранул проппантов

Свойства образцов проппантов из вскрышной породы, полученных при различных параметрах грануляции приведены в таблице 7.


Таблица 7 – Свойства гранул-проппантов из вскрышной серпентинитовой породы в зависимости от параметров гранулирования
	№ эксперимента
	Скорость вращения барабана, об/мин
	Скорость вращения завихрителя, об/мин
	Доля разрушенных гранул при 34,5МПа, %

	1
	85
	1000
	25,3

	2
	85
	2000
	23, 7

	3
	85
	3000
	18,7

	4
	170
	1000
	17,2

	5
	170
	2000
	15,3

	6
	170
	3000
	14,1



Результаты экспериментов показывают, что прочность гранул проппантов зависит как от скорости вращения барабана, так и от скорости вращения завихрителя. Максимальной прочностью обладают гранулы, полученные при скорости вращения барабана 170 об/мин и скорости вращения завихрителя 3000 об/мин (доля разрушенных гранул составляет 14%). Чем выше скорость завихрителя, тем плотнее и прочнее образующиеся гранулы.
В данной таблице показатель сопротивление к раздавливанию означает процент разрушенных гранул.

3 Определение оптимального угла наклона барабана для получения проппантов с заданными свойствами

В этом разделе проведена работа по определению оптимального угла наклона барабана гранулятора для получения проппантов из магнезиальносиликатных композиций на основе вскрышной серпентинитовой породы.
Для проведения работы была использована шихта С - из серпентинитов (таблица 2).
Эксперименты проводили при 3-х позициях наклона барабана 0, 10 и 30о, при оптимальных скоростях барабана и завихрителя соответственно - 170 об/мин и 3000 об/мин., установленных в разделе 2.
Для получения гранул проппантов в смеситель-гранулятор засыпали 500 г термообработанного при 1000 °С порошка состава С. При скоростях вращения барабана и завихрителя соответственно 170 об/мин и 3000 об/мин вводили связующий компонент – 1,5 % водный раствор МЦ в количестве 20 % от общей массы шихты. Массу перемешивали в течение 30 секунд, затем постепенно вводили остальную часть связки. После подачи всего объема связующего компонента массу перемешивали еще 1 минуту для равномерного увлажнения и уплотнения массы.
В момент появления мелких гранул (0,1-0,3 мм), скорость вращения завихрителя снижали до 700 об/мин. В это время в гранулятор дополнительно равномерно вводили измельченный порошок для опудривания в количестве 10-15 масс. % от массы шихты, необходимом для получения гранул заданного размера. При истечении 1-3 минут после опудривания сырые гранулы выгружали, сушили в естественных условиях в течение суток, затем при температуре 105-115 °C до остаточной влажности 1,0 – 3,0 масс. %. Обжиг проппантов проводили при температуре спекающего обжига, зависящего от состава шихты. В данном эксперименте с использованием шихты состава С обжиг проводили при температуре 1350°C с выдержкой при этой температуре 1 час. После охлаждения обожженные гранулы-проппанты фракционировали для выделения фракции 16/20, которую испытывали для определения свойств в соответствии с ГОСТ Р 54571-2011 на проппанты магнезиально-кварцевые.

Таблица 8 – Свойства гранул-проппантов из вскрышной серпентинитовой породы в зависимости от параметров гранулирования
	№ эксперимента
	Угол наклона барабана, град
	Скорость вращения барабана, об/мин
	Скорость вращения завихрителя, об/мин
	Доля разрушенных гранул при
 34,5 МПа, %

	1
	0
	170
	3000
	21

	2
	10
	170
	3000
	15, 2

	3
	30
	170
	3000
	14,1



Результаты экспериментов показали, что с увеличением угла наклона барабана структура получаемых расклинивающих гранул уплотняются и упрочняются. Расклинивающие гранулы, полученные при угле наклона барабана 10 и 30 °, удовлетворяют требованиям ГОСТ по прочности (таблица 8), однако расклинивающие гранулы, полученные при положении барабана под 30о, обладают более высокими прочностными показателями. Доля разрушенных гранул составила 14%.

Получение и испытание магнезиальносиликатных проппантов при оптимальных параметрах работы гранулятора
Ранее в работе [22] была установлена эффективность предварительной термоактивации при 1000°С казахстанского серпентинитового сырья для получения керамических материалов. В данной работе на основе порошков сырьевых компонентов, термообработанных при 1000 °С фракции менее 0,063 мм были получены магнезиальносиликатные проппанты с учетом установленных выше оптимальных параметров процесса гранулирования по технологической схеме, приведенной на рисунках 6 и 7.
В зависимости от вида применяемого второго компонента шихты технологические схемы незначительно отличаются.
Ниже приводится технологическая схема получения расклинивающих гранул в случае применения в качестве второго компонента огнеупорной глины. В случае применения кварцевого песка предварительная термообработка и дробление этого компонента шихты отсутствуют (рисунок 6). Составы и свойства полученных магнезиальносиликатных гранул приведены в таблице 9.
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Рисунок 6 – Технологическая схема получения проппантов на основе серпентинитов и кварцевого песка
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Рисунок 7 – Технологическая схема получения проппантов на основе серпентинитов и огнеупорной глины


Таблица 9 – Составы и свойства магнезиальносиликатных проппантов на основе казахстанского сырья
	Шифр состава
	Температура обжига, °С
	Свойства проппантов
	Химический состав проппанта, содержание оксидов, масс.%

	
	
	насыпная плотность, г/см3
	доля разрушенных гранул при 34,5 МПа, %
	

	
	
	
	
	SiO2
	Al2O3
	Fe2O3
	MgO

	1 С
	1350
	1,59
	14,1
	42,03
	1,08
	8,82
	47,1

	2 СП
	1250
	1,57
	12,9
	48,05
	3,68
	7,6
	38,1

	3 СГ
	1300
	1,61
	12, 0
	42,52
	10,53
	7,51
	37,68

	4 СШ
	1240
	1,65
	13,6
	38,05
	6,02
	13,5
	37,68

	5 СБ
	1280
	1,67
	13,1
	35,58
	13,23
	11,52
	37,68



Полученные нами магнезиальносиликатные проппанты  оценивали согласно требованиям ГОСТ Р 54571-2011 на проппанты магнезиально-кварцевые. По насыпной плотности полученные гранулы относятся к классу проппантов средней плотности (1,57-1,67 г/см3). Доля разрушенных гранул фракции 16/20 при нагрузке 34,5 МПа не превышает 14 %. Химическая стойкость к воздействию соляной кислоты составила 97-98 %, сферичность и округлость – 0,8.
Натурные образцы полученных магнезиальносиликатных гранул проппантов представлены на рисунке 8.
Испытанные образцы проппантов всех составов по техническим свойствам соответствуют требованиям ГОСТ Р 54571-2011 на проппанты магнезиально-кварцевые.
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Рисунок 8 – Натурные образцы гранул проппантов, составы: а –2, б –3, в – 4, г – 5 согласно таблице 9

4 Определение оптимальных режимов сушки и температуры обжига проппантов

В технологии керамических материалов, в частности проппантов, с момента окончания формовки (получение сырца) завершается существенный производственный этап.
Однако изделия в этом состоянии еще не обладают теми свойствами, которые необходимы при их эксплуатации. В первую очередь они не обладают достаточной прочностью. Для приобретения прочностных и других эксплуатационных свойств керамические полуфабрикаты подвергают процессам сушки и обжига. 
Отформованный керамический полуфабрикат содержит влагу или иную временную связку в таком количестве, которое не позволяет совместить ее удаление (сушка) и окончательный обжиг изделия в одной технологической операции. В процессе сушки заранее удаляют преобладающую часть связующей жидкости с тем, чтобы обеспечить:
а) необходимую прочность полуфабриката, позволяющую транспортировать и рационально размещать его в обжигательных печах;
б) завершение объемных изменений материала, связанных с удалением жидкости;
в) предотвращение дефектов (трещин, разрывов, вздутий и т. п.), которые могут возникать из-за интенсивного газовыделения при испарении воды или разложении органических соединений в теле обжигаемого изделия. 
Свойства керамических материалов в значительной мере зависят от правильно организованных режимов сушки и температуры обжига изделий. Режимы сушки и обжига керамических материалов зависят от состава, габаритов, формы изделий.
Содержание остаточной влаги высушенного полуфабриката, направляемого на обжиг может значительно изменяться в зависимости от различных факторов.
Сушка является особенно сложным и ответственным процессом для полуфабриката из глинистых масс, полученного пластическим формованием.
Проще и быстрее можно высушивать изделия, спрессованные из порошков, отличающиеся значительно меньшим водосодержанием (обычно до 8-10%) и отсутствием существенных объемных изменений.
При получении гранулированного материала из термообработанного непластичного сырья, таких как серпентиниты, кварцевый песок, отходы глиноземного производства (красный шлам), а также термообработанных каолинитовой глины и боксита особых рекомендаций по проведению операции сушки не требуется.
В результате сушки происходит перемещение влаги из внутренней части изделия (гранулы) на поверхность и ее испарение. Удаление влаги с поверхности происходит за счет испарения, а к поверхности влага поступает из центральных зон изделия за счет диффузии. В процессе удаления влаги частицы материала сближаются, происходит усадка, в результате чего изделие (гранула) уменьшается в объеме. Из гранулы сначала удаляется свободная вода, а затем связанная. При испарении молекулы воды вырываются из окружения соседних молекул и переходят в воздушную среду. В дальнейшем нет опасности появления трещин вследствие неравномерной усадки, и поэтому сушка может идти при более высоких температурах и при пониженной относительной влажности теплоносителя.
Для ускорения процесса удаления влаги из гранул, после воздушной сушки их досушивали в электрической сушилке при температуре 105-115 °С до остаточной влажности 1-3 %. После этого гранулы подвергали обжигу.
Обжиг является очень ответственным этапом в технологии получения керамического материала. Химические и физические процессы, протекающие при обжиге керамических материалов, обуславливают состав и характеристику образующихся фаз, их соотношение, размер, форму и взаимное расположение структурных элементов (включая поры), изменение массы и объема керамического тела. Тем самым эти процессы определяют весь комплекс физических, механических и химических свойств керамики, а также получение изделий заданных размеров и форм.
Химизм конкретных процессов, протекающих при обжиге керамики различных типов, весьма разнообразен. К числу процессов, происходящих при обжиге гранул проппантов относятся:
термическое разложение исходных сырьевых материалов; химические реакции между компонентами масс; окислительно-восстановительные процессы при взаимодействии с газовой средой обжига; модификационные превращения; процессы растворения в расплаве твердых фаз и их кристаллизация из расплава. Выбор режима и оптимальной температуры обжига керамических материалов зависит от вида применяемого сырья от состава композиций, от планируемой совокупности свойств конечной продукции.
В данной работе рассмотрены композиции на основе магнезиальносиликатного сырья (серпентинитов) в комбинации с другими компонентами: кварцевым песком, огнеупорной глиной, отходами глиноземного производства (красный шлам), высокожелезистым бокситом.
Закономерности физико-химических процессов формирования фаз и структуры керамических гранул имеют как общие, так и отличные моменты при обжиге композиций. В вышеприведенных разделах данной работы приведены основные структурно-фазовые преобразования, происходящие при термообработке проектируемых композиций магнезиальносиликатного состава на основе казахстанского серпентинитового сырья.
В разделе 3 представлены результаты получения магнезиальносиликатных проппантов из композиций, содержащих серпентинитовую породу и кварца, огнеупорной глины, красного шлама и боксита. Установлено, что лучшие результаты по прочностным свойствам имеют расклинивающие гранулы, полученные из шихт с добавками кварцевого песка и огнеупорной глины.
Поэтому в данном разделе для получения проппантов испытаны композиции на основе серпентинитов с добавками песка, огнеупорной глины и их смеси и уточнены интервал спекания и температуры спекающего обжига. Вещественный и химический составы композиций приведены в таблице 10.

Таблица 10 – Химический состав проектируемых магнезиальносиликатных композиций
	Состав шихты, масс.%
	Содержание компонентов, мас. %

	
	SiO2
	Al2O3
	Fe2O3
	MgO
	CaO
	K2O
	Na2O
	TiO2

	1 Серпентинит
	42,03
	1,09
	8,82
	47,1
	0,97
	-
	-
	-

	2 Серпентинит-80, песок-20
	48,07
	3,69
	7,60
	38,11
	1,12
	0,63
	0,69
	0,10

	3 Серпентинит 80, глина-20
	42,53
	10,55
	7,51
	33,41
	1,12
	0,66
	0,70
	0,42

	4 Серпентинит 70, песок-20, глина-10
	48,32
	8,42
	6,95
	37,68
	0,93
	0,07
	3,08
	0,74



Шихта состава 1 в данной работе используется как эталон сравнения. Из указанных шихт были изготовлены керамические образцы диаметром 16 мм с применением в качестве связки 1,5 % раствор КМЦ. Образцы после сушки были обожжены в интервале температур 1100-1400°С с шагом в 50°С.
Результаты экспериментов (рисунок 11) показывают, что термообработка образцов керамики на основе серпентинитов с добавками кварцевого песка, огнеупорной глины и их смеси до 1100 °С приводит к интенсивному разрыхлению структуры материала, вследствие чего открытая пористость и водопоглощение композиций всех составов имеют высокие показатели. Показатели водопоглощения варьируют от 16 до19%.


а

б
1 – из серпентинита, 2, 3, 4 – соответственно из серпентинита с добавкой кварцевого песка, огнеупорной глины и смеси песка и глины

Рисунок 9 – Зависимости показателей спекания: а – прочности, б водопоглощения керамики в зависимости от состава композиции

Образцы претерпевают значительную усадку и имеют низкие показатели прочности, в пределах 19-23 МПа. С повышением температуры спекающего обжига структура образцов всех составов постепенно уплотняется. Заметное уплотнение и упрочнение структуры керамических образцов наблюдается после обжига в интервале 1200-1350 °С. Образцы керамики из серпентинитов с добавкой 20% песка, спекаются в интервале 1200-1250 °С. Водопоглощение образцов после обжига при 1250 °С снижается до 1,6 %, а прочность повышается до 65 МПа. Дальнейшее повышение температуры обжига приводит к быстрому нарастанию жидкой фазы и расплавлению образцов (рисунок 10).
Температуры спекающего обжига эталонного образцов и образца из смеси серпентинита и огнеупорной глины составляют 1350 °С. Обожженные образцы имеют плотную и прочную структуру. Керамика из серпентинита и смеси песка и огнеупорной глины спекается в интервале 1250-1300 °С. Оптимальная температура их обжига составляет 1250-1260 °С. При температуре спекающего обжига 1300 °С образцы проявляют признаки пережога, вспучиваются. Прочность образцов значительно снижается. Микроструктура керамики, полученной на основе казахстанских серпентинитов, представлена на рисунке 10.
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Рисунок 10 – Микроструктура магнезиальносиликатных образцов по данным РЭМ: а – состав из серпентинитов, б – серпентинитов+20 песка, в – серпентинитов+20 глины, г – серпентинитов+ 20 песка + 10 глины

Рентгенофазовый анализ образцов керамики показал, что основными магнезиальносиликатными фазами всех составов являются форстерит и клиноэнстатит, содержание которых зависит от состава шихты. Установлено также образование твердых растворов магнезиальных и железосодержащих силикатов, сложных по структуре шпинельных фаз на основе оксидов магния и двухвалентного железа с оксидами 3-хвалентных элементов: алюминия, железа, хрома.
С учетом полученных данных были получены магнезиальносиликатные расклинивающие гранулы на основе казахстанского сырья с показателями свойств, приведенных в таблице 11.

Таблица 11 – Составы и свойства магнезиальносиликатных расклинивающих гранул на основе казахстанского сырья
	Шифр состава
	Тобжига, °С
	Свойства проппантов
	Содержание оксидов, масс.%

	
	
	насыпная плотность, г/см3
	доля разрушенных гранул при 34,5 МПа, %
	

	
	
	
	
	SiO2
	Al2O3
	Fe2O3
	MgO

	1 Серпентинит
	1350
	1,59
	13,7
	42,03
	1,09
	8,82
	47,1

	2 Серпентинит 80, песок - 20
	1250
	1,57
	10,5
	48,07
	3,69
	7,60
	38,11

	3 Серпентинит 80, глина – 20
	1350
	1,63
	9,8
	42,53
	10,55
	7,51
	33,41

	4 Серпентинит 70, песок – 20, глина-10
	1260
	1,60
	11,2
	48,32
	8,42
	6,95
	37,68



Полученные нами магнезиальносиликатные проппанты оценивали согласно требованиям ГОСТ Р 54571-2011 на проппанты магнезиально-кварцевые. По насыпной плотности полученные гранулы относятся к классу проппантов средней плотности (1,57-1,65 г/см3). Доля разрушенных гранул фракции 16/20 при нагрузке 34,5 МПа не превышает 14 %. Химическая стойкость к воздействию соляной кислоты составила 97-98 %, сферичность и округлость – 0,8.
Образцы всех составов имели спеченный вид, плотную и прочную структуру.
Наименее прочными оказались образцы керамики без добавок. Они обладают более высокими показателями водопоглощения, следовательно, и более пористой структурой.


ЗАКЛЮЧЕНИЕ

В результате проведенной работы разработана ресурсосберегающая технология получения расклинивающих гранул, применяющихся при проведении гидравлического разрыва пласта.
Краткие выводы по результатам НИР
1. Определены оптимальные составы шихт для получения керамических расклинивающих гранул-проппантов. Изучены закономерности структурно-фазовых преобразований, происходящих при термообработке 2-х компонентных композиций на основе вскрышных серпентинитовых пород. Установлено, что преобразование основного минерала породы серпентина в стабильные фазы форстерит и клиноэнстатит, происходит в температурном интервале 600-1000 °С через образование промежуточной метастабильной фазы метасерпентин. В этом же температурном интервале  наблюдается генерация шпинельных фаз вследствие взаимодействия основных компонентов шихты (MgO, Al2O3) с примесями сырья - оксидами железа и хрома. Разработаны составы шихт на основе серпентинитовой породы Кемпирсайских месторождений хромитовых в комбинации с 20% кварцевого песка, или огнеупорной глиной, красным шламом и высокожелезистым бокситом. Определен интервал спекания разработанных композиций, составляющий 1200-1350 °С и  температура спекающего обжига, зависящая от состава композиции. 
2. Определены оптимальные скорости вращения завихрителя и барабана гранулятора для получения проппантов с заданными свойствами. Установлено, что для получения проппантов средней плотности (1,57-1,65 г/см3) и долей разрушенных гранул не более 14 % при сжимающем усилии 34,5 МПа процесс гранулирования необходимо проводить при скорости вращении барабана 170 об/мин, а завихрителя – 3000 об/мин.
3. Определен оптимальный угола наклона барабана для получения проппантов с заданными свойствами. Установлено, что для получения расклинивающих гранул с прочностью, соответствующей требованиям ГОСТ, процесс гранулирования необходимо проводить при угле наклона барабана в пределах 10-30°.
4. Определены оптимальные режимы сушки и температуры обжига проппантов. Установлено, что для получения бездефектных расклинивающих гранул из композиций на основе серпентинитов в комбинаации с кварцевым песком, огнеупорной глиной или их смеси процесс сушки сырца необходимо проводить в естественной воздушной среде, затем в сушилке при температуре 105-115 °С до остаточной влажности 1-3 %.
Температура спекающего обжига для получения расклинивающих гранул на основе серпентинитов в комбинации с кварцевым песком составляет 1250 °С, в комбинации с огнеупорной глиной - 1350 °С, со смесью песка и глины – 1250-1260 °С
Получены магнезиальносиликатные проппанты средней плотности на основе казахстанского сырья, удовлетворяющие требованиям ГОСТ Р 54571-2011 на проппанты магнезиально-кварцевые.
Работа выполнена при финансовой поддержке КН МОН РК по гранту № АР05131248.
Оценка полноты решения поставленных задач
Поставленные задачи по объему и содержанию исследований решены в полной мере в соответствии с календарным планом.
Рекомендации и исходные данные по конкретному использованию результатов НИР
Результаты исследований данного этапа позволили разработать ресурсосберегающую технологию получения расклинивающих гранул, применяющихся при организации ГРП в нефтегазодобывающей отрасли.
Технико-экономическая эффективность внедрения
Внедрение в перспективе разработанной энерго-и ресурсосберегающей технологии (температура спекающего обжига 1240-1300 °С, вместо 1350-1400 °С) позволят  создать конкурентоспособные высокопрочные проппанты для нефтегазодобывающей отрасли на основе бросовых вскрышных серпентинитовых пород Кемпирсайского региона хромитовых руд, природного алюмосиликатного сырья и отходов глиноземного производства. 
Научно-технический уровень выполненной НИР в сравнении с лучшими достижениями в данной области
В настоящее время для получения магнезиальносиликатных проппантов используют магнезиально-кварцевые шихты. Недостатком указанных разработок является не стабильность структуры гранул проппантов, вследствие  присутствия значительное количество кристобалита, который претерпевает полиморфные изменения в процессе эксплуатации, что снижает  прочностные свойства  керамического материала.
Отличительной особенностью разработанных составов магнезиальносиликатных композиций является то, что в структуре проппантов весь кварц связан в магнезиальные и алюмомагнезиальные силикаты, а основной компонент сырья оксид магния с примесными оксидами алюминия и железа образует сложные шпинельные соединения и их твердые растворы, свойства которых стабильны в эксплуатации с течением времени.
Экономическая обоснованность запрашиваемого объема финансирования для выполнения НИР
Финансирование НИР осуществлялось в соответствии с утвержденной ННС сметой расходов по проекту. Расходы по проекту включают следующие статьи: оплата труда, отчисления от оплаты труда (социальный налог, социальное страхование), командировочные расходы, приобретение материалов, прочие (переводы, оргвзносы), текущий ремонт оборудования и других основных средств, сопровождение проекта.
Организационная и материально-техническая обеспеченность для выполнения НИР
Научно-исследовательские работы по программе выполнялись в лаборатории металловедения АО «ИМиО». Исполнители проекта, в числе которых, 1 кандидат технических наук и 1 ведущий инженер имеют большой опыт работы в области создания керамики и огнеупоров с заданными функциональными свойствами, на основе природного и техногенного сырья, в проведении опытно-промышленных испытаний и внедрении разработок в производство. 
Для реализации проекта имеется необходимая исследовательская инфраструктура: производственные площади, современное исследовательское оборудование, доступ к источникам научно-технической информации.
Научно-исследовательские работы выполнялись в соответствии с международным стандартом ИСО 10006 «Административное управление качеством. – Руководящие указания по обеспечению качества руководства проектами». 
В АО «ИМиО» внедрена сертифицированная система менеджмента качества применительно к научно-исследовательской деятельности и подготовке кадров на соответствие требованиям СТ РК ИСО 9001-2009 «Системы менеджмента качества» (Сертификат соответствия № KZ 7500729.07.03.00578 от 27.07.2016 г.).
Для успешной реализации заданий проекта имеется лабораторные площади 160 м2 с лабораторными помещениями, оснащенными соответствующей инфраструктурой, а также Опытно-экспериментальное металлургическое производство общей площадью 12000 м2 для проведения укрупнено-лабораторных испытаний.
Патентно-лицензионная обеспеченность исследований осуществляется соответствующей службой организации на всех этапах выполнения проекта.
В организации имеются химико-аналитическая лаборатория и лаборатория физических методов анализа, оснащенные современным аналитическим и исследовательским оборудованием.
При проведении научных и технологических исследований использовали следующее оборудование:
- Печь камерная высокотемпературная 1600 С, НТС 08/16 (Германия),
- Гидравлический пресс высокой мощности, ПСУ-125;
- Дробилка щековая, ДМД 160/100 Кыргызстан;
- Мельница шаровая, 40МЛ-000ПС Россия;
- Механический истиратель, ММ-1;
- Смеситель-гранулятор немецкой фирмы «Айрих»
- Аналитические весы, SARTORIUS;
- Шкаф сушильный, SNOL
- Весы технические
- Электронный растровый микроскоп, JEOL JXA-8230 (JEOL, Япония;
- Рентгеновский дифрактометр , D8 ADVANCE (Bruker);
- Прибор синхронного термического анализа (STA 449 F3).
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Водопоглощение, %
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Tlpunoxenue 1.7
x JloropopyNe ot 2018 r.
Ha IPaHTOBOE QUHAHCHPOBaHHAE

TEXHUYECKAS CHENTUOUKALS H
KAJEHAAPHBIN ILIAH PABOT

Tlo morosopy Ne (fl' or__Vd, 03 2018 rona

1, HAMMEHOBAHUE HCIIOJIHUTEJISI
AO «MHCTHTYT METANTYPIHE B 0GOTANIEHAD)

1.1 Tlo npropuTeTy: PanmomanbHOE HWCTONB30BAHWE NPHPONHBIX PECYPCOB, B TOM HHCITE
BOIHEIX PECYPCOB, TEONOTHA, NepepaloTka, HOBbIE MATEPHANE H TEXHONOTHH, Ge30MacHble H3AeHs
M KOHCTPYKIHH.

1.2 Tlo nommpuopurery: HoBbleé MaTepHanbl MHOTONEICBOTO HA3HAYEHHsA Ha OCHOBE
TPHPOJTHOTO ChIPS K TEXHOTEHHBIX OTXOIOB.

1.5 Tlo Tteme mpoexta: Ne AP05131248 «PaspaboTka TEXHOUOTHH NONYHEHMs
MAarHE3NANBHOCHIMKATABIX ~ PACKTMHWBAIOUINX TPaHyJ, HPHAMEHSIOMMXCA MpPU  TPOBEACHUH
THAPABAHYECKOTO PAa3phiBa INIACTA ¢ {ENBIO YBENHUCHI He(Teno0bIamy.

1.4 O6mas cymma mpoexta:¥]5 100 000,0 (usTHazuaTh MHIUTHOHOB CTO THICSY) menze,
B TOM UHCIe ¢ pa30UBKOI IO TofaM, I7s BBITOJHEHHS paboT COrMacHo MYHKTY 3:

-ua 2018 rox - B cym 000 000,0 (rsTh MHITHOHOB) Mmen2e;

- #a 2019 rox - B cymmed 045 000,0 (taTh MUJITHOHOB COPOK IIATh THICAY) MmeHze;

-5a2020ron-B

2. Xapaxmepucmuxa HayuHo-mexHuteckoll RPoOyKIu no KeaIu@UKayURoORHSIM
RPUIHAKAM U IKOROMUMECKUE NOKA3aMmen

2.1 Hanmpasnende paforer: PasBATHe NPUKNANHEIX HKCCIENOBAHAH ¥ pa3paboTok 1o
TpHOpATETaM (OPCHPOBAHHOTO HHAYCTPHATLHO-REHOBAIMOBHOTO PA3BHTHSL.

22 O6nactb npumeHerms: OTHeYNOpHBE, HeTerazomofhBaIOmas N METAUTyPrAYecKas
OTPACIH NPOMBIUICHHOCTH

2.3 Koreunslit pesynsrar:

- 3a 2018 roxn: PaspaGoTasbl COCTaBE MATHE3HATBPHOCHIMKATHEIX KOMIIOSHUHN Ha OCHOBE
BCKPBINHBIX TIOPOJ| MECTOPOXIeHAN KeMumpcalickux XpOMHTOBRIX pyA. Bynmer omy6muxosana
1 CTATHS B PEICH3APYEMOM OTCUCCTBEHHOM HAYYHOM H3IAHHH ¢ HEHYIEBEIM AMIIAKT-hakTOpOM.

- 32 2019 rox: PaspaGoTaHbi TEXHOJOTHYECKHE NAPaMETPhl TIONYMEHUs PACKNHHABAIONIIX
TpaHyN, NPUMEHMIOMHXCA NPH UPOBEJCHHH THAPARMMYECKOrC paspslsa Inacta. bByper
onybnuKoBaHa | CTaThd B PELECH3HPYEMOM 3apYOEHHOM HAYYHOM H3ZAHHH C HEHYJICBBIM AMIAKT-
daxropom. Byzner oopmieHa | 3aseka Ha H306peTenne;

- 3a 2020 rOX: pe3yNBTATEl YKPYITHEHHBIX NTaGOPATOPHEIX HCIBITAHUE TEXHONOTHH
NONyUeHHS MArHe3WAILHOCHIMKATHARIX —YPONTAHTOB ¢  ONTHMH3ALMCH — TCXHONOIMYECKHX
[apaMeTpoB ¥ TIONydeHHeM OOpasNOB  IPONNAHTOR, COOTBETCTBYIOMMX — TpeGOBaHHAM
TOCT P 54571-2011 Ha Marue3WanbHO-KEAPLEBEle MPOIUIAHTEL BYXyT OMyONMKOBAHEI 2 CTATHH
B DOICH3UPYEMBIX 3aPyGCKHEX HayJHBIX H3JAHMAX, MHIEKCHPYeMBX B Gase nammenx Scopus,
¢ HeHyeBBIM UMIAKT-QakTopoM (IIpeNoNoXHBTENbHO, B XypHaax « Refractories and Industrial
ceramics», «Glass and Ceramics», «Ceramics-Silikaty»). Byzer momyaer 1 ITatent PK.

2.4 [12TeHT0COCOBHOCTE: Pe3yIbTATE! HCCICIOBAHNH IATCHTOCHOCOOHEL

2.5 Hay4qHO-TeXHH4ECKAH ypoBeHs (HOBu3HA): GyneT paspaboTaHa TEXHONOTHS NOIyYCHHS.
KEepAMHYECKHX IIPONNAHTOB, IPHMEHSIOMIXCA B Hed)TerasonoOHBAlOMEH MPOMBIIIEHHOCTH TIPH
NpoBe/ieHWA TUAPABIMYECKOTO pa3peBa IUIacTa Ha TPYAHOM3BICKAMBIX HE(TEra3soHOCHBIX
CKBAKIHAX.
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2.6 Wcno:Ie30BaHHe HAYYHO-TEXHUHECKOH IPOAYKIMHA OCYILECTRIseTCS: CmonnureneM.
2.7 Bua MCTiONB30BaHMsA pesy/ibTaTa BaydHOH U (WIN) Hay4HO-TEXHUYECKON AEATEIBHOCTH:

CTAaHYT OCHOBOH /U1 pa3pabOTKH TEXHOIOTHUECKHX —peIIeHH

TIONTYHEHAS KEPAMUYECKHX TIPOIIIAHTOR ¢ NOBBIIEHHBIMU 3KCILLY ATAIHOHHBIME CBOHCTBAMH.

3. Haumenosanue patom, CpOKU ux peanu3ayuu i pesyuomampl

CpOK BHINOTHEHUS

ndp Hauwmenopanve paot
anaana, no JIorosopy u 0CHOBHEIS OxkupaeMblil pesynbTar
aTana STAIIBT €ro BHLIONHEHUS T —

1 PaspaGotka cocraBoB Marme-| suBaph | 1 HosOps |ByuyT — paspaCoTaHsl  COCTaBEL
3MATBHOCHTHKATHEIX KxoMto-| 20181, | 2018 1. | MarHe3WaTbHOCHIMKATHEIX KOMIIO-
3UIMH HA OCHOBE BCKPHIMIHEIX 3UIAH  HA OCHOBE  BCKPBILIHBIX
nopoi  MecropoxieHul Kem- nopox MecTopokaenuit  Kemmmp-
TMHPCAHCKEX XPOMHTOBEIX Pyl CaliCKIX XPOMUTOBBIX Py

1.1 |MsydeHHe XMMHKO-MHHEPaNO-| SHBAph MapT | ByAyT W3yueHH XHMHKO-MHHEDA-
THYECKOTO COCTABA BCKpBUNEBIX | 2018 r. | 2018 r. |mormyeckHif cOCTaB  BCKPHINHEIX
oopof ¥ (PH3HKO-XHMHUECKHX oopof,  H  (H3MKO-XHMHUECKHE
HPOLUECCOB, MPOTEKAOIIHX NpH TIPOLECCH],  TPOTEKAIoNe  fIpu
OGXKHTe CBIPbs OBYKHATE ChIPB.

1.2 [ OBGocHopanme h:d pacueT| ampeis MoHb | Bynyr ofocHOBaHBI H pacCUMTAHE!
COCTaBOB CHHTesHpyeMBIX | 2018 T. | 2018 T. |COCTABBI CHHTE3HPYEMBIX KOMIIO-
KOMIIO3HITHH Ha OCHOBE 3HIMA Ha OCHOBE BCKPHIIUHBIX
BCKpBIMEEIX  nopop.  CurTes mopoA.  Byayr  CHHTe3MpOBaHBL
KepaMUYECKHX KOMIOZHLIEAR, KepaMHUeCKHe KOMIIO3HITHH.

1.3 |Onpenenenne HHTEpBana| Hiomb | ceHTaAbps |Bymer oupeseneH HHTEpBaL
CIEKaHHA MarsesuanbHOCHTH- | 2018 1. | 2018T. |CMeKaHMs MarHE3HANTbHO-CHIHKAT-
KaTHRIX KOMTIO3UIWH 3aTaHHbIX BIX KOMIO3UIMHK 387aHHEBIX
COCTaBOB. COCTABOB.

1.4 | Onpezenerne onTHMaNBHBIX | OKTAGPS | 1 HOsOps | ByayT ompeneneHEl ONTHMANBHBIE
COCTaBOB MarHesuansHo- | 2018 r. | 2018T. |coCTaBBl MaTHE3HANBHOCHIWKATHEIX
| CHITMKATHBIX KOMIIO3HIH. xommozunuii.  ByayT  maydenm!
Wsyuenne CBOUCTB  CHHTE3D- CBOHCTBA CHHTE3NPOBAHHBIX KOMIIO-
POBAHHBIX KOMITO3UIAH UM,

Byaer onyGaimxkopama 1 crates
B PEHEH3UPYEMOM OTEHECTBEHHOM
HAYYHOM H3JaHUH C HEHYIEBBIM
HMIIaKT-(aKTopoM,

2 PazpaGotka pecypcoceperato- | supapb | | HosGps | Bymer paspaboTaHa  pecypeo-
el TeXHONOTHWH momyueHds| 2019r. | 2019r. |cBeperaromas TEXHONOTHS —TOIY-
PaCKTHHUBAIOLTAX TpaHyI, HYEHHs PACKIMHMBAIOUIMX TPaHyl,
TMPUMEAIOIIEAXCS npu TIPUMEHSIONHXCS pU TPOBETEHHH
TIPOBECHHH  THJPABIHYECKOr0 THAPABITHYECKOTO PA3PHIBA ILIACTA.

pa3phIBa IUIACTA.





image20.jpeg
34

2.1 |OmpemencHue  ONTHMAIBHOLO| SHBAph MapT ‘Byaer onpejeneH  oNTHManbHEIA
€OCTABA IMUXTHL I MomydeHns | 2019 . 2019T. .cocTaR TMXTH Ul TIOJTYYEHHMS
KEePaMUYECKHX PACKINHABAKC- KEPAMHYCCKHX PACKITHHHBAROIIITX
TIHX TPaHyJI — IPOLIAHTOB. TPaHyJT — MPOTIAHTOB.

2.2 |Onpeznenenue ONTHMATLHOMH | anpens mions  |BymeT ompesenena oOnTHMANBHASL
CKOPOCTH BpamieHus 3aBuxpu-| 2019r. | 2019r. |cKOPOCTH BpallleHHs 3aBUXPHTENS K
Tens W Gapabama rpaHynsTopa Gapabana TparynaTOpa st
ANg MONY4YEHHS IPOIIIAaHTOB ¢ NOTYyUECHHU TIPOIIMAaHTOB <
38TAHHBIMH CBOMCTBaMH. 3aJaHHBIMH CBOCTBAMM.

2.3 |OmpenencHne  ONTHMANBHOTO | HIOMb | CHTAOPD | ByneT OMpedeNieH  ONTHMAIBHBI
yrma Hakitona Gapalama o) 20191 | 20191 }yron HakloHa  Oapalaua v
TOTy4YeHust TIPONIAHTOR [+ TMOTy4YCHAA TIPONIIAHTOB c
3a/JaHHBIMH CBOMCTBaMH. 3aAAIIITEIMHA CBOHCTBAMH.

2.4 | Onpenencuue ONTUMATBHEIX | OKTAOPE | 1 HOAGpA - ByayT ompezaeneHs! OnTHMansHLble
pexuMoB  cymk:m u  Temme-| 2019 | 2019T. peXEMEL CYIIKH ¥ TEMIEPATYPHI
Paryphl 00KHUTa MPONIAHTOB. ofi;KUTa IPONIAHTOB.

‘Byner omyGmukoBama 1 cTaTest
B PEUCH3MPYEMOM  3apyGCHKHOM
HAYYHOM H3JGHUM C HEHY.IeBBIM
; UMIAKT-PakTopoM,

Bymer odopmimena 1 3asgBka Ha
uzobpeTeHue.

3 Yxpyunennsle  nmabopaTopwele| suBaph | | HosOps  BymyT OpOBENEHEl yKPYTHEHHBIE
HMCTIBITEHUS texsomormu | 2020, | 2020r. |nabopaTopHsie HCTIBITaHHA
NOIyHCHHA MarHe3HallbHO- TEXHOJIOTHH TIOTy4CHHA Marse-
CHTAKATHBIX MIpOIIaHTOB, 3UANBHO-CHJIMKATHLIX TIPOIIIIAHTOB,
OINTHMH3AIES TEXHOJOTHUECKHX ONTHMU3UPOBAHE] TEXHOJIOTHYECKUE
TIAPAMCTPOB M MCIBITAHHE TapaMeTpsl W MCIEITAHB! OOpasiel
OG]JZBL[UE Ha COOTBECTCTBUE Ha COOTBETCTBHE TpeGOBﬁHHﬂ'M
Tpedopanusm ['OCT P 54571- TOCT P 54571-2011 Ha MarHe-
2011 Ha MarHe3AajIbHO~ | 3UANBHO-KBApIIEBLIe TPOTIIAHTEI
KBAapIICBBIC TPONIIAaHThL ‘

3.1 |IHoaroroska CHIPBEBBIX | AHBAPH MapT iByayT IONrOTOBNEHEI CHIPHEBEIC
MaTepualoB, upeasaputenbHas| 2020r. | 2020 r.  MaTepHanbl, OPOBEIEHA NpeNBapH-
HX TepMooOpaboTka hid TembHas WX TepmooGpaboTka M
COCTABIEHHE piite st COCTABNEHE] IIATEL st
H3TOTOBJICHUS KepaMu4CCKHX H3TOTORJICHHA KepaMHYECKUX
TIPONIIEaETOB TpONNasToB.

3.2 | VKkpynHeHHBIe  JTaOOPAaTOpHBIE | ampelb HIOHb  |ByIyT [pOBeJCHBL YKpyIHCHHEIS
UCTIEITAHUS paspaGorannoii| 2020 . | 2020r. :mabopaTopHble HUCIBITAHHS
TEXHOIOTHH € TOJYYEHHEM i paspafoTaHHOH  TEXHONOTME M
ONBITHEIX ~ OOpasioB  TpaHym- {DOMy4eHBl  OIEITHBIE  OODA3IEI

TIPOTNAHTOB

| TPaHY JI-TIPOTIAHTOB.
I
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33 | OnTHM3anAs TeXHONOTHICCKAX | HMEOIb | CEHTAGPH | ByIYT ONTAMWU3HPOBAHBI TCXHOIO-
TIApaMeTpoB MONy4eHHs MarHe-| 2020r. | 2020T. THYeCKHE IApaMeTphl IMONYUYCHUs
3UANEHO-CHITAKATHEIX MarHe3HaIbHO-CHAKATHEIX
TIpPOIIIEHTOB TpONMIaHTOB.

Bygyt omybnuxoBaHsl 2 CTaTBH
B PEIEH3UPYeMBIX  3apy0eHEIX
Hay4IHBIX H31aHUSIX, HHJIEKCH~
pyemslx B Oase AaHHEIX Scopus,
¢ HEHYNEBBIM HMIAKT-(aKTOpOM
(TIpeIMONOKUTENBHO, B OKypHAIEX
«Refractories and Industrial
ceramics», «Glass and Ceramics»,
«Ceramics-Silikdty»). Byner
nomyuen 1 [atent PK.

34 |Mconranne o6pa3nos- | oxTa6ps | 1 Hoabps | ByayTt HCIBITAHEL ofpastiel-
IPONNAHTOB Ha cooTBeTcTBHe| 2020T. | 2020r. |OpOMIAaHTOB  HA  COOTBETCTBHE
1peboamuam TOCT P 54571- Tpebosanuam ['OCT P 54571-2011
2011 Ha MAaree3HaNbEHO- Ha MarTHE3HAaIbHO-KBapIICBEIE
KBApIIEBBIE MPOTITIAHTEL TTPOIII&HTEL.

Ot 3akasuuka:

Tpencegarens I'V «KomuteT Hayxn

Abapacuios B.C.

OpaszoBaHis u Haykd PK»

Or Henonuurens:

ﬁﬁéﬁﬁi?ﬁﬁi?énpe

KkPOp — Ipencenareins

5%

O3HAKOMJTEH:

HayuupIf pyKOBOJMTEND MPOEKTA

S

(noanacs)

Buprokosa A.A.
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IMPUJIOXKEHME B
BBIIMMCKA 13 ITIPOTOKOJIA Ne 9

sacenanus Yaenoro copera AQ «AHCTHTYT METALTypIrHM H oforameHus»
r. AnMaThbl 09.10.2019 r.

Ipencenarens — Kemxanues B.K., TeHepalbHBI [IUPEKTOD — Tlpencenarens lIpapieHns
AO «IMuO», 1-p TexH. HayK, mpodeccop

Cexperapnb — Temuposa C.C., pykoBOAHTEIb yIpaBIeHAs HayYHO-TeXHUHECKAMH TPOCKTAMI,
KaH/I. XHM. HayK

IpucyTerBoBan: 21 dleHa Vuenoro Cosera 13 21 CIIMCOYHOTO COCTABA.

TTIOBECTKA JIHSI:

PaccMoTpeHHE OTYETOB 38 2019 roj Mo MPOeKTaM, BBITIOIHAEMBIM B paMKax TPaHTOBOTO
(MHAHCHPOBaHMS HAYYHBIX ncenenoparuii Ha 2018-2020 rr.

CIIYIIIAJIA:

JIoKITat BEAyLIETO HAyIHOTO COTPY/HNKA aGOpaTOPHH METAJLTOBEICHIS KaH/I. TEXH. HAYK
BuprokoBoit  A.A. «Pa3paboTKa ~ TEXHOJOTHH  MOJyHCHHS MarHe3ualbHOCHINKATHBIX
PACK/TMHMBAIONIAX TPAHYJl, TPUMEHSIOMIMXCS [PH [IPOBE/IEHAH THAPABIMYECKOTO  pa3speiBa
[L1ACTa C TIENBIO YBETHUEHIs HeTeI00BITHY.

Bompocsr:

Tycynbaes H.K. m.T.H., accou. npodeccop — 3aBUCHT I CBOWCTBA TPONTIAHTOB oT
IPUPOIBI IPUMEHSEMBIX TIECKA U TJIHHBI?

A6aymamues P.A. K.T.H. — MeXaHN3M PaCKTHHHBAIOLICTO > dexra mpoTTanToB?

Haiiman6aes M.A. k.T.H. — [loueMy MEHbIIEES 3HAUCHUC COTIPOTHBIICHUS Pa3/JaBIMBAHAIO
sydie gem Gosbiee 3HaueHne?

Koxaxmeroe C.M. 1.T.H., mnpodeccop, aKaIeMHK HAH PK — Kaxkue orpaciu
IIPOM3BOJICTBA SBIISIOTCS IOTPEOUTENAMH MPOTIITaHTOB?

PEIIIEHUE YUEHOI'O COBETA

Orger 1o mpoekty  AP05131248 «Pa3paboTKa  TEXHOJOTHH  TOJYHCHHS
MArHE3HATBHOCHTHKATHBIX PACKTHHMBAIOMIUX TPaHyJI, MPHMCHSIOMUXCS  TPH [IPOBEICHUH
[HPABIMYECKOr0  pasphiBa Tiacta ¢ HCJIBIO yBemuueHns  HeTen00B T (Hay4JHBIH
PYKOBOJHUTEIb: KaHI. TEXH. HAayK BupiokoBa A.A.) yTBEpIUTb.
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5
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MunucreperBo obpasoBanust 1 Hayku Pecry6nuku Kasaxcran
Kaszaxckuil HallMOHATBHBINA HCCIeI0BATEIbCKIM TEXHUYECKHI YHHBEPCHTET

nmenu K.M. Carnaesa
AO «MHCTUTYT METAJUTYPTUM 1 OGO ALLIEHM ST»

VK 666.762.34+666.492

MPHTHU 61.35.29

Ne roc.per. 0118PK00371

HHB. No

TBEPXJIAIO

$””>’,’5Jx
y sgg ;:QTVWDT‘gHé@@IBHHI/I JIUPEKTOP —
& ateab [paBienns AO «IMuOx»
podeccop
b.K. Kenxanues

OT‘IET
O HAVYHO-UCCJIEJOBATEJIbCKOM PABOTE

Pa3paboTka TeXHOIOTHHU MOJIy4eHHs] MarHe3UalbHOCHIMKATHBIX
PaCKIMHUBAIONIMX I'PaHyJI, IPUMEHSIOIINXCS TIPY IPOBEAECHUHI [UAPABIHIECKOTO
pa3phIBa IJ1acTa C LETIbI0 YBeNUYeHHUsI He(Ten00bun

10 TeMe:
PA3BPABOTKA PECYPCOCBEPET AIOIIEN TEXHOJIOT MU [TOJIYYEHU ST
PACKIJIMHMBAIOIIMX I'PAHVJL, ITPUMEHSIIOIIMXCSI [TPU
I[MPOBEJIEHMU I'MJIPABJIMYECKOI'O PA3PLIBA TTJIACTA

(mpomesxyTounslii, Ne AP05131248)

I'panTOBOE (UHAHCHPOBAHHE HAYYHBIX UCCIIENOBAHMIL

Hayunslii pykoBomuTeNh:
-

Benymwuii Hayd. coTp., KaHA. TEXH. HAyK W A.A. BuprokoBa

Anmarer 2019




