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Аннотация. В работе представлены результаты исследований по определению 

оптимальных условий переработки анодных шламов в сернокислом растворе с добавкой 

азотной кислоты с целью повышения степени извлечения в раствор никеля, кобальта и 

рения. Установлено, что оптимальные условия процесса химического вскрытия 

анодных шламов следующие: 2 М раствор серной кислоты с добавкой 70 г/дм3 азотной 

кислоты, соотношение Ж:Т = 20:1, температура 50 оС, продолжительность процесса 

4 часа, скорость перемешивания пульпы 200 об/мин. При этом степень извлечения 

никеля и кобальта в раствор достигает 95-100 %, рения - до 70 %, а в кеке остается 

наименьшее количество этих металлов. 
 

В последнее время в мире наблюдается рост извлечения ценных металлов из 

отходов и вторичного сырья. Отходы жаропрочных никелевых сплавов (ЖНС), которые 

применяются для изготовления лопастей турбин реактивных двигателей и энергетических 

турбин, содержат до 9 % рения и являются перспективным видом вторичного рениевого 

сырья [1-8]. Наряду с дорогостоящим рением также представляет интерес извлечение 

других ценных цветных и редких металлов из этих отходов.  

Известны технологии рециклинга рения из отходов ЖНС, сочетающие пиро- и 

гидрометаллургические методы [4-8]. Главной проблемой при переработке крупных 

кусков отходов ЖНС является их вскрытие. Электрохимические способы переработки 

таких отходов наиболее перспективны, так как при удачном выборе конструкции 

электролизера и электролита позволяют переводить металлы в раствор с достаточно 

высокими технологическими показателями.  

Проведенные нами исследования [9-12] позволили предложить способ анодного 

растворения компактных отходов в сернокислом растворе с добавкой азотной кислоты. 

Никель, кобальт практически полностью, а рений до 80 % переходят в раствор, из 

которого они могут быть извлечены известными методами. При этом в процессе 

анодного растворения отходов образуется шлам, основу которого составляют вольфрам 

и тантал, и который содержит некоторое количество никеля, кобальта и рения.  

Целью данной работы являлось химическое вскрытие анодного шлама в 

сернокислом растворе с добавкой азотной кислоты для наиболее полного перевода в 

раствор никеля, кобальта и рения.  

Методика проведения экспериментов. Объектом наших исследований являлся 

шлам, образовавшийся при анодном растворении отходов ЖНС в виде крупных кусков 

лома лопастей турбин и содержащий, мас. %: 2,44 Re; 22,01 Ni; 1,73 Co; 2,09 Mo; 25,21 

W; 12,38 Ta; 2,96 Cr; 1,68 Al; 1,76 Ti; 0,12 Nb; 2,06 Hf; 0,02 Pb; 24,50 О. 

Химическое вскрытие анодного шлама проводили в термостатированных ячейках 

в 2 М растворе серной кислоты с добавкой азотной кислоты, при перемешивании пульпы 

с помощью магнитной мешалки. Исследовано влияние концентрации азотной кислоты в 

сернокислом растворе, соотношения Ж:Т, температуры, продолжительности процесса и 

скорости перемешивания на степень извлечения никеля, кобальта и рения из шламов в 

раствор. По окончании опытов были получены растворы и нерастворимые кеки, которые 
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отфильтровывали и промывали водой до нейтральной реакции. Химическим методом 

анализировали фильтраты, рентгенофлуоресцентным - кеки. 

Влияние концентрации азотной кислоты. Концентрацию азотной кислоты в 2 М 

растворе серной кислоты изменяли в интервале 40; 50; 70; 105; 140 г/дм3. Условия 

проведения опытов: соотношение Ж:Т=20:1; продолжительность 4 часа, температура 50 

°С; скорость перемешивания 200 об/мин. Масса шлама в каждом опыте 10 г. Результаты 

опытов представлены в таблице 1. 
 

Таблица 1 - Влияние роста концентрации азотной кислоты на содержание Ni, Co и Re в 

растворе и в кеке (объем фильтратов – 170,0; 175,0; 160,6; 158,0; 156,0 мл; масса 

полученных кеков 6,12; 6,13; 6,16; 5,22; 5,39 г)  
 

 

С ростом концентрации азотной кислоты в сернокислом растворе до 70 г/дм3 

степень извлечения в раствор Ni, Co и Re несколько возрастает, более заметно для никеля 

(от 87 до 95 %). Дальнейший рост концентрации азотной кислоты не оказывает заметного 

влияния на степень извлечения металлов в раствор, поэтому выбрана концентрация 

азотной кислоты 70 г/дм3. Кеки в целом представляют собой концентрат тугоплавких 

редких металлов (W, Ta, Mo, Hf, Nb). 

Влияние соотношения жидкой фазы к твердой. Соотношение Ж:Т изменяли в 

пределах: 10:1; 20:1; 30:1; 40:1; 50:1. Условия проведения опытов: вскрытие шлама 

проводили в 2М растворе серной кислоты с добавкой 70 г/дм3 азотной кислоты; 

продолжительность процесса 4 часа, температура 50 °С; скорость перемешивания 200 

об/мин. Масса шлама в каждом опыте 10 г. Результаты представлены в таблице 2. 
 

Таблица 2 – Влияние роста соотношения Ж:Т на содержание Ni, Co и Re в растворе и в 

кеке (объем фильтратов - 65,0; 160,0; 260,4; 350,0; 435,0 мл, масса полученных кеков 6,45; 

6,16; 6,02; 6,40; 6,18 г)  
 

 

На рисунке 1 показано влияние соотношения Ж:Т на степень извлечения никеля, 

кобальта и рения в раствор.  

Сравнивая результаты химического вскрытия шламов, можно отметить, что рост 

соотношения Ж:Т незначительно влияет на степень извлечения металлов в раствор. 

Поэтому оптимальное соотношение выбрали Ж:Т = 20:1. 

 

Концентрация HNO3, 

г/дм3 

Содержание в растворе, г/дм3 Содержание в кеке, % 

Ni Co Re Ni Co Re 

40 11,49 1,09 0,997 3,440 0,278 0,894 

50 11,37 1,03 0,975 3,518 0,279 0,716 

70 13,11 1,24 1,065 2,298 0,198 0,621 

105 8,77 0,60 0,56 2,503 0,203 0,653 

140 7,22 0,49 0,50 2,675 0,238 0,588 

Соотношение Ж:Т 
Содержание в растворе, г/дм3 Содержание в кеке, % 

Ni Co Re Ni Co Re 

10:1 30,64 2,82 2,45 2,503 0,239 0,431 

20:1 13,11 1,24 1,065 2,298 0,198 0,621 

30:1 7,99 0,74 0,64 3,635 0,266 0,786 

40:1 6,27 0,56 0,51 2,526 0,213 0,784 

50:1 5,26 0,44 0,40 2,004 0,140 0,508 
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Рисунок 1 – Извлечение Ni, Co и Re в раствор в зависимости от Ж:Т 
 

Влияние температуры процесса. Температуру процесса вскрытия шламов 

изменяли в пределах 25; 40; 50 0С. Вскрытие шламов проводили в 2 М растворе серной 

кислоты с добавкой 70 г/дм3 азотной кислоты, при соотношении Ж:Т=20:1; 

продолжительности процесса 4 часа, скорости перемешивания 200 об/мин. Масса шлама 

в каждом опыте 10 г. Результаты опытов по влиянию температуры на содержание Ni, Co 

и Re в растворе и в кеке представлены в таблице 3. 
 

Таблица 3 - Влияние роста температуры процесса на содержание Ni, Co и Re в растворе 

и в кеке (объем фильтратов 190,0; 172,0; 160,6 мл, масса кеков 7,65; 5,97; 6,16 г)  
 

 

Зависимость извлечения Ni, Co и Re в раствор от температуры показана на 

рисунке 2. 
 

 
 

Рисунок 2 – Извлечение Ni, Co и Re в раствор в зависимости от температуры  
 

С ростом температуры процесса степень извлечения металлов в раствор 

увеличивается. Оптимальная температура для химического вскрытия шламов 50 °С. 

Влияние скорости перемешивания. Скорость перемешивания пульпы в процессе 

химического вскрытия шлама составляла 100; 200; 300 об/мин. Опыты проводили в 2 М 

растворе серной кислоты с добавкой 70 г/дм3 азотной кислоты; при температуре 50 0С, 

соотношении Ж:Т=20:1, продолжительности процесса 4 часа. Масса шлама во всех 

опытах составляла 10 г. Результаты опытов приведены в таблице 4. 
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Ж/Т

Ni

Co

Re

И
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и

е,
 %

Температура процесса, оС

Ni

Co

Re

Температура, °С 
Содержание в растворе, г/дм3 Содержание в кеке, % 

Ni Co Re Ni Co Re 

25 4,51 0,38 0,800 17,330 1,337 0,895 

40 11,50 1,01 0,925 4,499 0,350 0,889 

50 13,11 1,24 1,065 2,298 0,198 0,621 
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Таблица 4 - Влияние роста скорости перемешивания пульпы на содержание Ni, Co и Re 

в растворе и в кеке (объем фильтратов – 161,0; 160,6; 168,0 мл; масса полученных кеков 

6,07; 6,16; 6,36 г)  
 

 

Зависимость извлечения Ni, Co и Re в раствор от скорости перемешивания пульпы 

показана на рисунке 3. Увеличение скорости перемешивания пульпы от 100 до 200 

об/мин повышает содержание металлов в растворе, а дальнейшее увеличение скорости 

перемешивания - снижает.  

 
Рисунок 3 – Извлечение Ni, Co и Re в раствор в зависимости  

от скорости перемешивания пульпы 
 

В интервале скорости перемешивания от 100 до 200 об/мин при химическом 

выщелачивании шламов, извлечение никеля составляет 90-95 %, кобальта 99-100 %, 

рения 67-70 %. Оптимальной скоростью перемешивания для вскрытия шламов является 

200 об/мин, при этом в кеке остается наименьшее содержание никеля, кобальта и рения. 

Влияние продолжительности процесса. Продолжительность процесса варьировали 

в пределах 2, 3, 4 и 5 часов. Опыты проводили в растворе 2 М серной кислоты с добавкой 

70 г/дм3 азотной кислоты при температуре 50 0С, соотношении Ж:Т=20:1, скорости 

перемешивания 200 об/мин. Масса шламов во всех опытах составляла 10 г. Результаты 

исследований по изучению влияния продолжительности процесса вскрытия на 

содержание Ni, Co и Re в растворе и кеке приведены в таблице 5. 
 

Таблица 5 - Влияние продолжительности процесса на содержание Ni, Co и Re в растворе 

и в кеке (объем фильтратов с ростом продолжительности процесса – 175,0; 162,0; 160,6; 

131,0 мл;  масса полученных кеков 5,16; 5,28; 6,16; 5,16 г)  
 

 

Из таблицы 5 следует, что с ростом продолжительности процесса увеличивается 

содержание металлов в растворе, а в кеках, наоборот, содержание металлов снижается. 

С ростом продолжительности процесса цвет кеков изменяется от темно-серого до светло-

серого, а цвет фильтратов от светло-изумрудного до темно-изумрудного. 

И
зв

л
еч
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е,
 %

Скорость перемешивания, об/мин

Ni

Co

Re

Скорость 

перемешивания, об/мин 

Содержание в растворе, г/дм3 Содержание в кеке, % 

Ni Co Re Ni Co Re 

100 12,41 1,07 1,054 4,537 0,376 0,764 

200 13,11 1,24 1,065 2,298 0,198 0,621 

300 10,96 0,98 0,974 6,172 0,464 0,811 

Продолжительность 

процесса, час 

Содержание в растворе, г/дм3 Содержание в кеке, % 

Ni Co Re Ni Co Re 

2 9,83 0,88. 0,911 7,944 0,602 0,832 

3 12,28 1,07 0,964 4,049 0,362 0,829 

4 13,11 1,24 1,065 2,298 0,198 0,621 

5 16,64 1,52 1,320 1,674 0,144 0,740 
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Зависимость извлечения Ni, Co и Re в раствор от продолжительности процесса 

показана на рисунке 4. 

 
 

Рисунок 4 – Извлечение никеля, кобальта и рения в раствор в зависимости  

от продолжительности процесса 
 

С повышением продолжительности процесса степень извлечения никеля, кобальта 

и рения в раствор увеличивается. Никель переходит в раствор на 80-99%, кобальт на 90-

100 %, рений на 65-70%. Так как рост продолжительности процесса до пяти часов 

приводит к незначительному увеличению извлечения металлов в раствор, то поэтому 

нами выбрана оптимальная продолжительность процесса 4 часа. 

Выводы. Таким образом, выявлено, что оптимальными условиями переработки 

шламов, полученных в процессе анодного растворения отходов ЖНС, с целью 

доизвлечения из них и перевода в раствор никеля, кобальта и рения являются: 2 М 

раствор серной кислоты с добавкой 70 г/дм3 азотной кислоты, соотношение Ж:Т =20:1, 

температура 50 °С, скорость перемешивания раствора 200 об/мин, продолжительность 

процесса 4 часа. При этих условиях наблюдается наибольшая степень перехода металлов 

в раствор: 95-100 % никеля и кобальта, до 70 % рения, а в кеках остается наименьшее 

количество этих металлов.  
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Abstract. In work results of researches of to determine the optimum conditions of 

processing of anodic slimes in in sulfuric acid solutions with nitric acid added in order to 

increase the recovery of nickel, cobalt and rhenium in to solution are presented. It has been 

established that the optimum conditions for the chemical dissolution of anode slimes are as 

follows: 2 M sulfuric acid with added of nitric acid 70 g / dm3, a ratio of L:S = 20:1, a 

temperature of 50 °C, a process time of 4 hours, a pulp mixing rate of 200 rpm. At the same 

time, the degree of extraction of nickel and cobalt in to solution reaches 95-100%, rhenium - 

up to 70%, and the least quantity of these metals remains in the cake. 

  


