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(57) Способ получения диоксида свинца
/J-модификации, включающий окисление со-
ли свинца персульфатом аммония или на-
трия, или калия в щелочной среде при
нагревании, отделение, промывку и сушку
осадка, о т л и ч а ю щ и й с я  тем, что в
качестве соля свинца используют сульфат
или нитрат свинца, перед окислением осу-
ществляют взаимодействие соли свинца со
щелочью при температуре 55-65°С, а окисле-
ние полученной смеси проводят при темпе-
ратуре 85-95°С при мольном соотношении
соль свинца: щелочь1 персульфат 1:(8-
10):(1.2-1.3).

Изобретение относится к способам пол-
учения диоксида свинца / -̂модификации,
являющегося высокоэффективным активи-
рующим агентом при отверждении различ-
ных композиций.

Известен способ получения активиро-
ванного /?-РЬОг путем окисления соедине-
ний свинца добавлением хлорида или
гипохлорита к водному щелочному раствору,
содержащему более 15 моль щелочи на 1
моль соединения двухвалентного свинца с
последующей обработкой осадка азотной
или уксусной кислотой [1].

Известен способ получения а-РЬОг с
высокой химической активностью путем вза-
имодействия РЬ(№Оз)2 со щелочью и окисли-
телями - персульфатами натрия, калия или
аммония при температуре 20-50°С и значе-

ниях рН 8-13 с отделением продукта, г
кой его водой и последующими обре!
азотной кислотой, разбавленной в оч
нии 1:3, повторной промывкой осадка
от кислоты [2].

По данному способу можно получз и
Р -РЬОг, однако для обеспечения высо&>
химической активности продукта требуе 4-
кратный избыток щелочи по отношена
стехиометрии, а также дополни гельн<
мывка осадка азотной кислотой

Недостатками данного способащ вл-
учений /3-РЬОгЯВЛЯЮТСЯ:

Значительные расходы азотной о
ты, применяемой для обработки оса, и
щелочи, используемой в четырехкри о̂м
избытке;

(19) (і О
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Большие объемы отходов в виде стоков:
сложность процесса за смет дополни

тельных стадий(обработки осадков азотной
кислотой и последующей повторной про
мывки их водой).

5
Задачей изобретения является упрощение

способа получения диоксида свинца fi  -
модификации, что позволит поучить техни-
ческий результат - снизить расход реагентов,
сократить число стадий процесса, а 10 также
сократить объемы сточных вод

Задача решается тем, что /?-РЬОг пол-
учают взаимодействием соли свинца (суль-
фата или нитрата свинца) со щелочью при
температуре 55-65°С с последующим окис-  15
лением персульфатом аммония  или натрия,
или калия при температуре 85-95°С, выделе-
нием, промывкой и сушкой осадка, причем
реагенты берут в мольном отношении соль
свинца * щелочь : персульфат = 1.(8-10):(1.2- 20
1.3).

Уменьшение расхода щелочи до 1:7,8
(пример 5, табл. 2) приводит к появлению о-
РЬОг в готовом продукте. Увеличение расхода
щелочи до 1:11 (пример 8) приводит к 25
содержанию РЬзО4 в продукте. При снижении
расхода окислителя до 1:1,1 (пример 6) в
продукте содержатся PbSO^ и РЬО. Увеличение
расхода окислителя 1.1,4 (пример 4)
нецелесообразно. Снижение температуры 30
взаимодействия соли со щелочью ниже 55°С
(пример 3) вызывает образование а-РЬОг.
Повышение температуры окисления выше
95°С (пример 9) нецелесообразно. Снижение
температуры окисления до 80°С приво- 35 дит
к образованию с-РЬОг (пример 10).
Повышение температуры взаимодействия со
щелочью выше 65°С нецелесообразно (пример
11),

Проведение процесса при заданных 40
температурных режимах и соотношении ре-
агентов обеспечивает возможность получения
однофазной   100%    /?-модификации РЬО2.
При этом, по сравнению с прототипом,
предлагаемый способ позволит (см. 45 табл.
1):

- уменьшить расход реагентов,
- снизить объемы сточных вод,
- сократить число стадий процесса.
Сущность заявляемого технического ре- 50

шения иллюстрируется примерами.
П р и м е р. В реакционный аппарат

объемом 5 л заливают 2,0 л обессоленной
воды и при перемешивании загружают пор-

55

циями 398 г (1,31 моль) PbSO/j, после чего
вводят 0,805 л раствора щелочи, содержаще-
го 430 г (10 5 моль NaOH). Температура ре-
акционной среды 62°С Затем вводят
окислитель в количестве 324 г (1,42 моль
(МН Б̂гОв) Температура процесса 85°С.
Мольное соотношение реагентов соль свин-
ца: щелочь: окислитель составляет 1:8:1,2.
Процесс окисления проводят в течение 2 ч.
Осадок отделяют на фильтре, промывают во-
дой и высушивают при температуре 100-
105°С до содержания в нем влаги менее
0,3%. Масса сухого сладка 301,5 г, выход
составляет 96%. По данным рентгенофазо-
вого анализа полученный продукт пред-
ставляет собой одну фазу  /З-РЬОг.

Последующие примеры проводились
аналогично, варьировались следующие па-
раметры: соотношение реагентов, темпера-
тура при взаимодействии соли свинца со
щелочью и температура при окислении. Дан-
ные приведены в табл, 2. Из приведенных
примеров видно, что достижение поставлен-
ной цели обеспечивается при соотношении
реагентов соль свинца, щепочь: окислитель
= 1:(8-10):(1,2-1.3), температуре взаимодей-
ствия соли со щелочью 60 ± 5°С и темпера-
туре окислителя 90 ± 5°С (примеры 1,2. 7).

Уменьшение расхода щелочи до 1:7,8
(пример 5, табл. 2) приводит к появлению а-
РЬОг в готовом продукте. Увеличение рас-
хода щелочи до 1:11 (пример 8) природит к
содержанию РЬзОз в продукте При сниже-
нии расхода окислителя до 1:1,1 (пример 6)
в продукте содержатся PbSCM и РЬО. Увели-
чение расхода окислителя до 1:1,4 (пример
4) нецелесообразно. Снижение температу-
ры взаимодействия соли со щелочью ниже
55°С (пример 3) вызывает образование а-
РЬ02. Повышение температуры окисления
выше 95°С (пример 9) нецелесообразно.
Снижение температуры окисления до 80°С
приводит к образованию а-РЬО2 (пример
10). Повышение температуры взаимодейст-
вия со щелочью выше 65°С нецелесообраз-
но (пример 11).

Аналогично проводят процесс при ис-
пользовании нитрата свинца.

Т.о., по сравнению с прототипом, спо-
соб позволит при получении Д-РЬОг снизить
расход реагентов, объемы сточных вод и, тем
самым, упростить процесс.
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I   3 f\ ft  и И  И     1

Сравненир спогобов пол у іем ия fi формы диокг идя

Показатели Прототип Заявляемый

1 Количество стадии процесса 1 Вз аим одействие нитрат і г нинца со щ*- 1 Вчаим одвигтнир сут ьфята гнивша гп tiin

лочью Л Ґ МЬ Ю

2 Введение окислителя 2 Введение окиглитрля
3 Фильт рование и поомывка осадка 3 Фильтрование и промывка осадка

4 Об работк а осадка при 90°С рэзбавленной 4 Сушка

аютной кислот ою

5 Фильтрование и допол нит ельная промывка

1     : осадка
6 Сушка

II Расход щел очи моль/моль Ра 16 67 «0 100

III Расход  разбавл енной ( 1 3) НЫОз

из  очистк у прод укт а л /кг 28 отсутствует
IV Расход воды на дополнител ьную промыв

ку ( посл е об раб отк и аз от ной к исі отой) л /кг 40 отсутствует

V Объем  жидк их от ход ов л/к' 100 125 5С6О

Т аб л иц а 2

Фазовый состав продукта

Мольное соотношение соль свинца ще Температ ура °С Данны е рентгеноф азового анализ а

прим е лочь окислитель гри взаим одействии со при окислении
pa щелочью

1 18 12 "      62    ~ 85 /?-РЬО

2 18 13 65 95 ррьої
3
4 1 8 1 3 1

R 1 4
S3 65 95

90 /*- РЬО2( 92%)+ а РЬ0г( 8%) /ї -

РЬОг
5 6 1 7 В 1 3

18 11

55 60 92 90 ?PbJh( 90%} + a РЬО2( Ю%) f> °tO?

db%) »PbOa ( 5%}+ PbO (10%)
7 1 10 1 3 55 85 ft РЬОг

8 111 11 61 9? /} РЬОг(85 % ^PbjOiO S %)

Ч
IP 18 13

18 13

62 60 97

80

/J-РЬОг /J-PbOz(95%) ^ n

PbO?(5%)
11 1 R 1 3 68 90 /J-PbO2

12 18 1? ■55 85 fi-PbOi

13 14 18 12 1

10 1 3

65 65 85

85

ft- PbO?

15 16 18 12 1
10 1 3

55 95
95

ft  PbO;

17 Прото 18 12 Взаим одействие сол и свинца со

щелочью и

65 95 ^PbO 2

тип окислением при соот ношении 1 16 7 1 23 и об
работка HNOs 70 75 70-75 /^PbO2
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