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Аннотация 

Работа посвящена выделению железа(III) из кубовых остатков дожигания производства карбонильного 

никеля путем их сольвометаллургического выщелачивания октанолом-1, насыщенным соляной кислотой.  

В ходе выщелачивания из твердой фазы в жидкую переходит не только железо(III), но и цветные металлы, 

однако при этом происходит их разделение — железо(III) переходит в органическую фазу, а цветные 

металлы в водную. Отмывка железистого экстракта соляной кислотой от цветных металлов позволяет 

получить чистый концентрированный раствор хлорида железа(III) на стадии реэкстракции. 
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Abstract 

The work is devoted to the extraction of iron(III) from the still residues of the afterburning of carbonyl nickel production  

by their solvometallurgical leaching with octanol-1 saturated with hydrochloric acid. During the leaching, not only iron(III) 

but also non-ferrous metals extract from the solid phase to the liquid, but at the same time they are separated — iron(III) 

passes into the organic phase, and non-ferrous metals into the aqueous phase. Scrubbing the ferrous extract with 

hydrochloric acid from non-ferrous metals allows us obtaining a pure solution of iron(III) chloride at the stripping stage. 
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Введение 

Никель является одним из наиболее востребованных металлов в современной промышленности.  

В большинстве своем никель используется для производства нержавеющей стали, сплавов цветных 

металлов и суперсплавов на основе никеля с высокой стойкостью к повышенным температурам  

и коррозии. Также никелевые сплавы нашли широкое применение в производстве точной  

электроники и промышленного оборудования [1]. Основными способами получения никеля является 

электрорафинирование и электроэкстракция. Наряду с ними, в мировой практике достаточно широко 

применяется карбонил-процесс, позволяющий получать никелевую продукцию с высокой добавленной 

стоимостью. Он реализован на предприятиях Vale — Copper Cliff (Канада) и Clydach (Великобритания),  

а также на заводе Jinchuan (Китай) компании Jinchuan Group и на АО «Кольская ГМК» [2], расположенной 

в г. Мончегорске Мурманской области. Никель, полученный по карбонильной технологии, отличается 

высокой чистотой и мелким размером частиц, что открывает новые возможности в применении 

карбонильного никеля [3].  

При получении никеля по карбонильной технологии на АО «Кольская ГМК» исходным сырьем 

является восстановленная техническая закись никеля, которая в результате карбонилирования  

при высоком давлении переходит в газовую фазу. В зависимости от примесей исходного сырья в процессе 

карбонилирования параллельно с образованием карбонила никеля протекают реакции синтеза  

карбонилов железа, кобальта, серы и др. Этот продукт — карбонил-сырец — подвергают ректификации 

для получения чистого карбонила никеля [2], в результате которой образуется высокочистый 

карбонильный никель и кубовый остаток дожигания (ОД) карбонильного никеля — отход производства, 

макрокомпонентами которого являются железо и никель с примесями кобальта и хрома. Если ранее  

он отправлялся в плавильный цех комбината «Печенганикель», то с его закрытием в 2020 г. [4] становится 

актуальным вопрос его переработки. 

Одним из перспективных методов переработки минерального и техногенного минерального сырья 

является сольвометаллургия, которая имеет сходство с гидрометаллургией в использовании более  

низких температур по сравнению с пирометаллургией, но, в отличие от гидрометаллургии, которая 

использует воду или водные системы, сольвометаллургия преимущественно использует неводные среды  

для жидкой фазы, ограничивая содержание воды или водного раствора максимум 50 % в системе.  

Такой подход позиционирует сольвометаллургию как дополнительный метод к существующим гидро-  

и пирометаллургическим процессам, где особое внимание уделено развитию более устойчивых  

и экологически безопасных методов. Замена водной системы на неводную приводит к снижению 

сольватирующей способности (по сравнению с высокой сольватирующей способностью воды) и может 

ограничить растворение некоторых элементов, тем самым повышая селективность процесса 

выщелачивания [5]. 

Поскольку сольвометаллургия подразумевает не только выщелачивание, но и жидкостную 

экстракцию одного или нескольких компонентов, то подбор оптимальной органической фазы для 

выщелачивания важен как для эффективности, так и для селективности процесса. В работе в качестве 

органической фазы для выщелачивания выбран октанол-1, который не только является эффективным 

экстрагентом по отношению к железу(III) [6], но и обладает высокой экстракционной емкостью  

по отношению к соляной кислоте [7], что позволит проводить процесс с высокой эффективностью. 

Целью работы стало изучение выделения железа из кубовых остатков дожигания производства 

карбонильного никеля в неводной среде октанола-1 с последующим получением чистого раствора 

хлорного железа.  

 

Методика эксперимента, оборудование и реактивы 

Насыщение октанола-1 проводилось посредством его контакта с соляной кислотой при 

различном соотношении О:В в течение 10 мин в делительной воронке при постоянном перемешивании. 

Исходный ОД АО «Кольская ГМК» имеет размер частиц менее 10 мкм, по фазовому составу 

представляет собой смесь Fe2O3 со структурой гематита и никелевой шпинели NiFe2O4 со структурой 

треворита, содержащий, %: Fe — 51,35; Ni — 16,85; Cr — 0,28; Co — 0,079. Сольвометаллургическое 
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выщелачивание ОД проводили октанолом-1, предварительно насыщенным соляной кислотой. После 

выщелачивания полученную пульпу фильтровали, а фильтрат, состоящий из смеси водной и органической 

фаз, разделяли на делительной воронке. Промывку полученного железосодержащего экстракта  

от цветных металлов проводили солянокислыми рафинатами, образованными при предварительном 

насыщении октанола-1 соляной кислотой. Реэкстракцию проводили раствором соляной кислоты 

концентрацией 0,2 М. 

Концентрацию железа(III) и цветных металлов определяли методами атомно-абсорбционной 

спектрометрии на спектрометре Квант-2А («Кортэк», Россия) и атомно-эмиссионной спектрометрии 

на спектрометре ICPS-9000 (Shimadzu, Япония). 

 

Результаты 
В ходе работы установлено, что с увеличением температуры сольвовыщелачивания с 20 до 60 °С 

происходит увеличение извлечения железа, никеля, кобальта и хрома с 80,5; 59,6; 39,7 и 33,7 % до 94,2; 

92,3; 82,5 и 87,9 % соответственно (рис. 1). Однако с ростом температуры выщелачивания снижается 

селективность процесса как за счет увеличения соэкстракции кобальта, так и за счет снижения содержания 

железа в фазе октанола-1 (см. рис. 1). Снижение извлечение железа коррелирует с данными об экстракции 

рения [8] алифатическими спиртами — с увеличением температуры экстракционного процесса его 

извлечение в органическую фазу снижалось, что авторы объясняют экзотермическим протеканием реакции 

экстракции. Поскольку экстракция железа другими нейтральными экстрагентами (алифатическими 

кетонами) также является экзотермическим процессом [9], то можно заключить, что экстракция железа 

октанолом-1 также является экзотермической реакцией, что и приводит к снижению концентрации железа 

в фазе октанола-1 с ростом температуры. Рост соэкстракции кобальта, вероятно, обусловлен увеличением 

его извлечения из ОД при выщелачивании и, следовательно, большей концентрацией в жидкой фазе.  

 

 
 

Рис. 1. Зависимость степени выщелачивания металлов и их распределения между органической  

и водной фазами в жидкой фазе от температуры. Т:Ж = 1:25, C(HCl) = 3,36 М, τ = 2 ч 

 
В ходе выщелачивания часть цветных металлов соэкстрагируется в органическую фазу вместе  

с железом(III), что требует проведения дополнительной операции промывки железистого экстракта  
от примесей, которая позволит не только получить чистый раствор хлорного железа на стадии 
реэкстракции, но избежать потерь цветных металлов. При промывке органической фазы раствором 
соляной кислоты концентрацией 9 М при различных соотношениях О:В установлено, что реэкстракция  
в солянокислый раствор возрастает в ряду Fe<Co<Ni, причем железо(III) практически не переходит  
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из органической фазы в водную (рис. 2). При соотношении О:В = 5:1 извлечение никеля и кобальта  
в промывной раствор составило 98,9 и 76,9 % соответственно, в то время как железо(III) при таких условиях 
переходит в промывной раствор на 0,19 %, что позволяет не только отмыть экстракт от цветных металлов, 
но и избежать потерь железа(III) c промывным раствором. 

 

 
 

Рис. 2. Промывка от цветных металлов экстрагента, содержащего, г/л:  
Fe — 19,2; Ni — 0,21; Co — 0,013. С(HCl) = 9 М. t = 20 °C, τ = 5 мин 

 
На основании укрупненных лабораторных испытаний по реэкстракции железа(III) на каскаде 

экстракторов смесительно-отстойного типа установлено, что железо(III) возможно эффективно извлечь  
из органической фазы за 6 ступеней при соотношении О:В = 3–4:1 и за 7 ступеней при соотношении  
О:В = 5:1 (рис. 3). Последний вариант является наиболее предпочтительным, так как позволяет получить 
раствор хлорного железа, содержащий 96,7 г/л железа(III), что позволяет направить его на пирогидролиз 
для получения высокочистого оксида железа(III) и регенерации соляной кислоты [10] без применения 
дополнительной стадии упаривания реэкстракта. 

 

  
 

Рис. 3. Изотермы реэкстракции Fe(III) из октнола-1. Co(Fe3+) = 19,1 г/л, реэкстрагент — 0,2 М HCl 

 

Выводы 
В работе показано, что посредством сольвометаллургического выщелачивания возможно  

не только эффективно извлечь железо и цветные металлы из отходов производства карбонильного никеля, 
но и разделить их путем перевода железа в органическую фазу, в то время как цветные металлы главным 
образом концентрируются в водной фазе. После отмывки от примесей путем многоступенчатой 
реэкстракции получен чистый раствор хлорного железа, содержащий 96,7 г/л железа, который является 
прекурсором для получения высокочистого Fe2O3.  
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