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ИЗВЛЕЧЕНИЕ ОСМИЯ ИЗ НАСЫЩЕННОГО АНИОНИТА А170 
ПУТЕМ ГИДРОТЕРМАЛЬНОЙ РЕПУЛЬПАЦИИ 

В ПРИСУТСТВИИ ОКИСЛИТЕЛЯ

в статье представлены результаты экспериментов по выбору оптимальных условий максимального из
влечения осмия в раствор из насыщенного анионита А170 методом «мокрого сжигания». Изучено влияние 
концентрации окислителя -  перйодата калия (КЮ^) в растворе, температуры, времени контакта фаз системы 
ионит-раствор и соотношения объема реагента к объему ионита на процесс десорбции Os. Установлено, что 
увеличение всех изучаемых параметров способствует повышению извлечения осмия из анионита. Выбраны 
оптимальные условия десорбции осмия в раствор: концентрация КЮ^ -  40 г/дм ,̂ температура 80 “С, время 
контакта - 2  ч. Ведение процесса в указанных условиях обеспечивает разложение анионита с переводом 
осмия в раствор на -99 %.
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Введение. Вопрос извлечения осмия из на
сыщенных ионитов в научно-технической и па
тентной литературе практически не освещен. 
Выявлено, что его извлечение из анионитов про
водят методами элюирования (с использовани
ем растворов различных реагентов: азотная, 
соляная, серная, хлорная и сульфаниловая кис
лоты; роданид и хлорат калия; иодиды калия и 
натрия; смеси гидроксида натрия и хлорной кис
лоты; тиомочевины и серной кислоты), сухого и 
мокрого сжигания анионитов [1-3].

С целью повышения степени извлечения ос
мия из ионита разработан способ [4, 5] гидро
термального окисления и отгонки осмия, кото
рый позволяет в несколько раз снизить остаточ
ное содержание осмия в ионите, а также допол
нительно доизвлечь его из остатков ионита, об
разовавшихся при его переработке с помощью 
пероксидных соединений.

В качестве реагентов использовали окисли
тели, состоящие из серной кислоты и гидрокси
дов цветных металлов в высших степенях окис
ления (Сг, Fe, Мп^ )̂. Применение данных соеди
нений позволило повысить степень извлечения 
осмия до 83-97 % при существенной стабилиза
ции процесса, что обусловлено их постепенным 
растворением в серной кислоте с выделением 
атомарного кислорода. Сопоставление эффек
тивности различных твердофазных окислителей 
показало целесообразность использования ко

бальтового концентрата, содержащего преиму
щественно гидроксид кобальта (III) -  Со(ОН)з. 
К недостаткам данного способа можно отнес
ти длительность гидротермального окисления и 
отгонки осмия, которое зависит от условий про
ведения процесса и составляет 8-14 ч.

На основании анализа вьппеуказанных пуб
ликаций сделаны следующие выводы, что реа
гентная десорбция осмия из ионитов с помощью 
минеральных кислот и растворов комплексооб- 
разователей характеризуется низкой степенью 
извлечения осмия (не превьппает 25 %) и боль
шим расходом элюентов.

Более высокое извлечение осмия возможно 
только при проведении высокотемпературной 
обработки ионообменной смолы в присутствии 
окислителей. Но метод «сухого сжигания» иони
тов сопровождается большим выделением газа. 
Это приводит к значительным потерям осмия 
(20-30 %), требует утилизации токсичных газов 
и усложняет его последующее концентрирова
ние, обусловленное потерями осмия в системе 
улавливания. К недостаткам относится и необ
ходимость создания специальной герметичной 
установки для переработки осмийсодержащих 
ионитов сжиганием и использование коррозион
ностойкого оборудования для поглотительных 
растворов.

Помимо сжигания, осмий из осмийсодержа
щих продуктов может быть извлечен путем гид-
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ротермальнои репульпации в присутствии окис
лителя, так называемым методом «мокрого 
сжигания». Данный прием лишен недостатков 
метода сухого сжигания. Однако метод «мок
рого сжигания» изучен недостаточно [5], о чем 
свидетельствует в литературе отрывочная ин
формация.

В связи с этим проведены исследования по 
изучению влияния физико-химических парамет
ров (концентрация, температура, время контак
та фаз и соотношение объема реагента к объе
му ионита -  Vp:VH) на извлечение осмия из на
сыщенного анионита А170 с исполъзованием в 
качестве окислителя перйодата калия (КЮ^).

Экспериментальная часть. Объект иссле
дований -  насыщенный осмием анионит А170. 
Смола относится к слабоосновным макропори
стым ионитам (производителъ Purolite 
International Ltd., Англия).

Реагент: перйодат калия КЮ^ квалифика
ции «хч»; ТУ 6 -  09 -  02 -  364 -  99;

Подготовка анионита. Предварителъно 
сточные воды, содержащие 0,77 мг/дм^ осмия 
и 61,15 г/дм^ серной кислоты, очистили от во
дорастворимого экстракта методом жидкостной 
экстракции керосином, затем нейтрализовали 
оксидом кальция до остаточной концентрации 
серной кислоты 10г/дм^.

Для изучения процесса извлечения осмия из 
анионита (десорбция или элюирование) предва
рительно в динамических условиях бьшо насы
щено 50 г А 170 (полная динамическая обмен
ная емкость -  ПДОЕ 0,276 кг/т или 0,0952 кг/м^) 
в хлоридной форме из подготовленного (как опи
сано выше) производственного раствора РГП 
«Жезказганредмет».

Содержание осмия в анионите определяли по 
разности концентраций в исходном растворе и 
фильтратах с учетом количества пропущенного 
раствора.

Методика проведения экспериментов по 
извлечению осмия из анионита. Опыты про
водили в статических условиях. В термостати
рованную ячейку, снабженную обратным холо
дильником, трубкой для отвода газов, герметич
ной крышкой и механической мешалкой «OST 
basic», обеспечивающей фиксированное число 
оборотов, добавляли раствор с заданной концен
трацией реагента-окислителя -  КіО^. Затем при 
перемешивании переносили навеску анионита, 
предварительно просушенного между слоями 
фильтровальной бумаги от избытка влаги. Всю

систему перемешивали в течение 2-х ч, за ис
ключением опытов по влиянию продолжитель
ности на извлечение осмия. По истечении вре
мени раствор отфильтровывался. Контроль осу
ществляли за концентрацией осмия в получен
ном фильтрате и весом анионита.

При проведении экспериментов по влиянию 
температуры термостатированную ячейку пред
варительно нагревали до заданной температу
ры, которая поддерживалась с точностью 2 
термостатом ТЖ-ТС-01.

Методика приготовления раст воров  
Кі О .̂ Десорбцию осмия проводили растворами 
КЮ^ с концентрацией (2-40 г/дм^). Из-за того, 
что соль разлагается на свету, на каждый опыт 
по десорбции растворы готовили в день прове
дения экспериментов.

Методы анализа. Концентрацию осмия в ра
створах определяли фотоколориметрическим 
методом по образованию окрашенного комплек
са с тиомочевиной [6].

Результаты и их обсуждение. Эксперимен
ты по изучению влияния концентрации, темпе
ратуры и времени контакта фаз на процесс де
сорбции осмия проводили при соотношении 
Ур:Уи = 10, за исключением опытов по изуче
нию влияния соотношения (VpiVn), в которьж 
такие параметры как температура и время кон
такта фаз являлись постоянными величинами.

Влияние концентрации КіО^ изучали на ра
створах, содержащих, г/дм^: 2, 10, 15, 20, 25, 30, 
40 при температуре 20 ®С, времени контакта с 
анионитом 120 мин.

В первые минуты контакта фаз системы 
ионит -  раствор КіО^ наблюдали появление не
большого количества пузырьков. С увеличени
ем концентрации КЮ^ в растворе выделение 
пузырьков усиливается, и ионит начинает ра
створяться, т. е. происходит так называемое 
«мокрое сжигание». По-видимому, начинается 
взаимодействие составляющих анионита с об
разующимся атомарным кислородом.

Результаты экспериментов представлены на 
рисунке 1.

Как видно из рисунка 1, увеличение концент
рации Кі О  ̂ от 2 до 30 г/дм^ способствует по
вышению извлечения Os в раствор от 21,5 до 
58,2 %, соответственно растет и его концентра
ция от 4,09 до 11,08 мг/дм^. С дальнейшим по
вышением концентрации КіО^ от 30 до 40 г/дм  ̂
извлечение осмия в растворе не меняется и ос
тается практически на уровне ~ 60 % (концент
рация ~ 11,4мг/дм^).
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Рисунок 1 -  Влияние концентрации КЮ^ 
в растворе на извлечение осмия

Следует отметить, что с увеличением кон
центрации Кі О̂  в растворе от 2 до 40 г/дм^ про
исходит снижение веса ионита на 80 и 40 % от 
исходной навески соответственно, т. е. проис
ходит его частичное растворение.

В дальнейших экспериментах использовали 
раствор Кі О̂  с концентрацией 40 г/дм^

Влияние температуры (°С: 20, 30, 40, 50, 60, 
80) на процесс извлечения осмия представлено 
на рисунке 2 (кривая 1). Время контакта фаз 
системы ионит -  КЮ^ составляет 120 мин.

Как видно из рисунка 2 (кривая 1), увеличе
ние температуры от 20 до 80 °С характеризует
ся увеличением степени извлечения осмия из 
анионита от 59,9 до 98,2 % и, следовательно, 
ростом концентрации от 11,40 до 18,65 мг/дм^ 
Вес ионита при температуре 20 °С после извле-
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Рисунок 2 -  Влияние температуры (1) и времени 
контакта фаз (2) системы ионит-раствор на извле

чение осмия

чения осмия уменьшается на 40 %, при 80 ®С ~ 
на 1 % от веса исходной навески. Повышение 
температуры приводит к практически полно
му растворению фазы анионита, за счет чего 
осмий, окисляясь, сразу же переходит в ра
створ.

Таким образом, температура 80 является 
оптимальной, так как процесс извлечения осмия 
из анионита А170 достигает максимальной сте
пени извлечения 98,2 %.

Влияние продолж ительности процесса  
(мин.: 2, 20, 60, 90 и 120) оказывает суще
ственное влияние на степень извлечения ос
мия из анионита А170 в раствор (рисунок 2, 
кривая 2).

С увеличением времени контакта фаз систе
мы ионит -  раствор КЮ^ от 2 до 120 мин. из
влечение металла в раствор повышается от 15 
до 98,75 %. Вес ионита уменьшается на 86 % 
от исходной навески при продолжительности кон
такта 2 мин. и до 1 % при 120 мин. Концентра
ция осмия в растворе соответственно увеличи
вается от 2,76 до 18,8 мг/дмі

Таким образом, на основании полученных 
данных установлено, что увеличение всех изу
чаемых параметров в указанных диапазонах 
способствует повьппению извлечения осмия из 
анионита.

Немаловажным фактором, влияющим на 
процесс извлечения того или иного металла из 
насыщенного ионита и способствующим его кон
центрированию в растворе является соотноше
ние объема реагента к объему ионита.

Влияние соотношения объема реагента к 
объему ионита (Ур:Уи) на процесс извлечения 
осмия из насыщенного анионита А170 (ПДОЕ 
0,0952 кг/м^) представлено в таблице.

Как видно из таблицы, с уменьшением соот
ношения объема реагента КіО^ к объему иони
та от 3,0 до 1,0 происходит концентрирование 
осмия в растворе после его извлечения из на-

Таблица -  Влияние объема раствора перйодата 
калия на извлечение осмия из анионита (условия: 
навеска смолы -  50 см^, концентрация К Ю ^- 
40 г/дм^, температура 80 “С, время контакта-  
120 мин.)

V p: Vh 3,0 2,0 1,5 1,0

Концентрация
Os, мг/дм" 30,75 46,41 62,13 93,96

Извлечение, % 96,90 97,50 97,90 98,70
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сыщенного анионита. Концентрация металла 
увеличиваетея от 30,75 до 93,96 мг/дм^ и еоот- 
ветственно повышаетея его етепень извлечения 
от 96,9 до 98,7 %. Так, при еоотношении 
Vp:Vn = 1,0 концентрация оемия в раетворе со
ставляет ~ 94 мг/дм^, которая по сравнению с 
исходным раствором увеличилась ~ в 120 раз.

Проведенные исследования позволили выбрать 
оптимальные условия извлечения осмия в раствор 
из анионита А170: соотношение Vp:Vn = 1,0, кон
центрация Кі О  ̂ -  40 г/дм^, температура 80 ®С, 
время контакта - 2  ч.

Выводы. Анализ литературных данных по
казал, что для извлечения осмия из насыщен
ного анионита применяются методы элюирова
ния, сухого и «мокрого сжигания» ионитов. Реа
гентный метод и сухого сжигания характеризу
ются следующими недостатками: низкое извле
чение осмия за счет его значительных потерь 
при сжигании (20-30 %), требует утилизации ток
сичных газов и усложняет последующее концен
трирование металла, обусловленное потерями 
осмия в системе улавливания.

Для извлечения осмия из насыщенного ани
онита А 170 нами выбран метод «мокрого сжи
гания» или так называемой гидротермальной 
репульпации в присутствии окислителя -  перйо
дата калия КЮ^.

Установлены оптимальные условия процес
са десорбции: соотношение Ур:Уи = 1,0, концен
трация Кі О̂  -  40 г/дм^ температура 80 “С, вре
мя контакта - 2  ч, которые обеспечивают раз
ложение анионита с переводом осмия в раствор 
на 98,7 %. Техническая новизна способа извле
чения осмия из насыщенного анионита подтвер
ждена патентом Республики Казахстан [7].
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Т үй ін д е м е

Ма*алада A170 *аны**ан аниониттен «ылғал куйдіру» әдісімен осмийді максималды ерітіндіге шығаруы- 
ның тиімді жағдайын таңдау бойынша тәжірибе нәтижелері ұсынылған. Калий периодаттың (КіО^) ерітін- 
д е г і- тоты'тырғыш концентрациясының әсері, температурасы, ионит-ерітндінің жүйе фазасының байла-
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нысының уа*ыты мен Os десорбциясының үрдісіне реагент келемінің ионит көлеміне ара-*атысуы зерттелді. 
Барлы* зерттеу параметрлерінің есуі осмийдің аниониттен шығаруы жоғарлауына мұмкіндік туғызатыны аны*- 
талды. Ерітіндіге осмийдің десорбцияланудың тиімді жағдайы таңдалды: КЮ^ концентрациясы -  40 г/дм^; 
температуратурасы 80 “С, байланыс уа*ыты -  2 с. Урдістің жүргізуы берілген шартпен аниониттің ыдырауына 
жағдай жасайды, осмийді ерітіндіге ~ 99 %-ға дейін көшірілуімен.

Түйін сөздер: осмий, ылғал куйдіру, *аны**ан анионит, десорбция, шығарып алу.

S u m m a ry

The article presents the results of experiments on the selection of optimal conditions for maximum recovery of 
osmium into solution from of saturated anionite A170 by «\wet combustion». The effect of concentration of oxidant-  
potassium periodate (KIOJ in the solution, temperature, phase contact time of the system ionite -  solution, and the 
ratio the of reagent volume to the volume of the ionite on the Os desorption process \was investigated. It has been 
established that the increase in all investigated parameters promotes recovery of osmium from the anionite. 
Optimal conditions for osmium desorption into solution: concentration of KIO^ -  40 g/dm^ temperature 80 “C, 
contact time -  2 hours were selected. Process under these conditions provides a decomposition of the anionite 
with transfer of osmium into solution by ~ 99 %.

Keywords: osmium, wet combustion, saturated anionite, desorption, recovery.
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АВТОКЛАВНОЕ КОНДИЦИОНИРОВАНИЕ 
ДИСПЕРСНОГО ГИДРОКСИДА АЛЮМИНИЯ

в работе приведены результаты исследования процессов кондиционирования гидроксида алюминия 
при гидротермальных условиях и кальцинирования полученного гидроксида алюминия. В качестве исходно
го сырья использованы пробы нанодисперсного гидроксида алюминия, полученные способом химического 
осаждения в разработанных оптимальных условиях. Процесс кондиционирования проведен в автоклаве с 
выщелачиванием водой при гидротермальных условиях. Кондиционированный гидроксид алюминия под
вергался кальцинацию в трубчатой печи ST-1200 RGXi. Результаты экспериментов показывают, что опти
мальными условиями автоклавного кондиционирования является обработка дисперсного гидроксида алю
миния водой при температуре 240 “С в течение 60 мин. При этом получается монофаза бемита с дисперсно
стью частиц около 100 нм -  92 %. После кальцинации продукта получен дисперсный оксид алюминия, со
держащий фазу у- и a-Ai^Oj, с минимальным разбросом по размеру частиц относительно среднего значе
ния- 80 нм. Удельная поверхность оксида алюминия составляет 107 м̂ /г. Установлено, что повышение дис
персности осажденного гидроксида алюминия можно осуществить при гидротермальной обработке при 
автоклавных условиях.

Ключевые слова: гидроксид алюминия, дисперсность, автоклавное кондиционирование, размер час
тиц, щелочно-алюминатный раствор.
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