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(57) Спосіб рафінування порошку кобальту шля-
хом його розчинення у соляній кислоті, осадження
у вигляді важкорозчинної сполуки і подальшого
його термічного розкладу, який відрізняється
тим, що залізо (II) окислюють 1,5...2,0-кратним
надлишком пероксиду водню, а кобальт осаджу-
ють 10...30%-вим надлишком оксалату амонію або
щавелевої кислоти при температурі 80±10°С з
подальшим термічним розкладом оксалату коба-
льту в середовищі азоту при температурі
750±20°С.

Корисна модель відноситься до гідрометалур-
гіїї, зокрема до рафінування металів хімічним спо-
собом.

Відомий спосіб вилучення кобальту, з металі-
зованих матеріалів мокрої очистки від заліза, з
одержанням як продукту порошку кобальту [1].

Недоліком способу є необхідність нейтраліза-
ції кислого розчину видужуванням содою, та неми-
нуче при цьому забруднення порошку кобальту
натрієм. Крім того, залізо осаджують у вигляді гід-
роксиду Fe(OH)3, що важко фільтрується, а в про-
цесі розчину виділяються оксиди азоту, які шкідли-
во впливають на навколишнє середовище.

Відомий також спосіб одержання порошків ко-
бальту із забруднених кобальтових катодів [2].

В цьому способі для осадження заліза і марга-
нцю використовують хлорат та гіпохлоріт натрію,
каустичну і кальциновану соду. Тут також фільтру-
вання гідроксиду заліза (III) завдає відомі трудно-
щі, а порошок кобальту неминуче забруднюється
натрієм.

Відома також загальна практика в гідромета-
лургії кобальту - очищення його від заліза з вико-
ристанням вапна, а як окисник - кисень повітря [3].

Недоліком цих способів є забруднення коба-
льту кальцієм, тривалість процесу окислення залі-
за (до 8 годин) та низьке використання кисню пові-
тря (не більше 10%)

В основу запропонованої корисної моделі по-
ставлене завдання очищення забрудненого коба-
льту з одержанням особо чистого дрібнодисперс-

ного порошку, спрощення та прискорення процесу
рафінування.

Поставлене завдання вирішується тим, що в
способі рафінування порошку кобальту, шляхом
його розчину в соляній кислоті і наступному очи-
щенні від заліза та інших домішок, як окисник залі-
за використовується пероксид водню, а осадження
кобальту здійснюють оксалатом амонію або щаве-
левою кислотою.

Це дозволяє осадити кобальт із кислого роз-
чину, і при цьому не використовувати нейтралізу-
ючі речовини у вигляді вапна і каустичної або
кальцинованої соди. При цьому залізо (III) утворює
міцний комплекс з оксалат - іоном і залишається в
розчині. Оксалат кобальту практично не сорбірує
домішки, створює дрібнокристалічний добре філь-
трівний осад. При подальшому термічному роз-
кладанню оксалату кобальту при температурі
750±20°С в середовищі азоту одержують особливо
чистий дрібнокристалічний металевий порошок
кобальту.

Запропонований спосіб, у порівнянні з наведе-
ними вище, має такі переваги. Під час його здійс-
нення не використовуються речовини, які містять
натрій або кальцій і порошок кобальту не забруд-
нюється цими металами, виключається операція
нейтралізації розчину. Окислення заліза (II) вико-
нується пероксидом водню, а не гіпохлоритом на-
трію, що також виключає забруднення кінцевого
продукту. Крім того, процес при цьому потребує на
порядок менше часу, ніж при аерації розчину пові-
трям.
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Виключена операція осадження та фільтрації
гідроксиду заліза (IIІ), що має погану фільтрацію, і,
як наслідок, втрата кобальту за рахунок адсорбції
гідроксидом заліза. Під час термічного розкладу
оксалату кобальту не потрібно використовувати
водень як відновник, достатньо ведення процесу в
захисному середовищі, наприклад, азоту.

Процес максимально спрощений, а його здійс-
нення не супроводжується виділенням шкідливих
для навколишнього середовища речовин. Не по-
требує використання дефіцитних матеріалів.

Приклад 1. Наважку порошку забрудненого
кобальту, вагою 10г, що містить 3,5% заліза, роз-
чинили у 85мл розчину НСl (1:1). Це становить
20%-вий проти стехіометрії надлишок НСl.

Процес проводили при температурі 20°С з ме-
ханічним переміщуванням, до повного розчину
порошку. До цього розчину додали 2,5мл 30%-ного
розчину пероксиду водню (двократний надлишок),
змішали та витримали 30хв. (розчин 1).

Потому в гарячій воді розчинили 16,7г оксала-
ту амонію (розчин 2), що також становить 20%-вий
надлишок проти стехіометрії і цей розчин влили в
підігрітий до температури 80±10°С розчин 1.

Осад оксалату кобальту, що випав, профільт-
рували на нутч - фільтрі, промили три рази в теп-
лій воді та висушили при температурі 120±5°С
протягом 30хв.

Осад, що отримали, термічно розклали в се-
редовищі азоту при температурі 750±20°С протя-
гом 2х годин. Кінцевий продукт - дрібнодисперсний
особо чистий порошок кобальту.

Приклад 2. Те саме, що в прикладі 1, але про-
цес розчину кобальту проводили при температурі
50±5°С.

Приклад 3. Те саме, що в прикладі 2, але ви-
користовували 30%-вий надлишок оксалату амо-
нію.

Приклад 4. Те саме, що в прикладі 2, але ви-
користовували 10%-вий надлишок оксалату амо-
нію.

Приклад 5. Те саме, що в прикладі 2, але за-
мість оксалату амонію додали 25,7г щавелевої
кислоти (20%-вий надлишок проти стехіометрії).

Дані прикладів 1-5 та результати спектрально-
го і атомно - адсорбційного аналізів вихідного і
отриманих зразків зведені в Таблицю.

З даних Таблиці видно, що запропонований
пер оксидно - оксалатний спосіб дозволяє очисти-
ти порошок кобальту від заліза до тисячної і мен-
ше долі проценту. Це саме відноситься і до інших
домішок, що дозволяє віднести продукт до особо
чистих речовин.

Особливо треба підкреслити відсутність за-
бруднення по натрію завдяки використанню в про-
цесі переділу речовин, що не містять в собі натрію.
Крім того,  досягненням способу є виключення ви-
користання водню під час термічного розкладу
оксалату кобальту, так як необхідний відновник
(монооксид вуглецю) виділяється в процесі його
розкладу, інертне середовище при цьому підтри-
мується за допомогою азоту.

Спосіб рентабельний навіть у випадку переро-
бки товарних порошків кобальту ПК-lу, ПК-1, ПК-2
(ГОСТ 9721-79) на особо чистий порошок кобаль-
ту.

Таблиця

Домішки, %
№за/п Компонент -

осаджувач

Надлишок
осапжувача,

%

Температура
розчинення, °С Fe Ni Si Na Сu

0*) - - - 3,5 £ 0,01 0,01 0,04 0,03

1**) (NH4)C2O4 20 20 <0,01 Так само £ 0,001 Не вияв-
лено Сліди

2 Так само 20 50±5 <0,01 Так само Сліди Так само Сліди
3 Так само 30 50±5 <0,005 Так само Сліди Так само Сліди
4 Так само 10 50±5 <0,005 Так само Сліди Так само Сліди
5 Н2С2О4 20 50±5 <0,005 Так само Сліди Так само Сліди

*)0 - вихідний зразок;
**) 1-5 - нумерація дослідів, яка відповідає номерам прикладів у тексті опису.
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