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(54) СПОСОБПОЛУЧЕНИЯГРАНУЛИРОВАННОГОМАКРОПОРИСТОГООКСИДААЛЮМИНИЯ
(57) Реферат:

Изобретение может быть использовано при
получении алюмооксидных катализаторов.
Способ синтеза макропористого оксида
алюминия включаетприведение в контакт водных
растворов нитрата алюминия и аммиака, которые
сливают в первоначальный объем обессоленной
воды или пульпы от предыдущего осаждения при
68-72°С. Мольное соотношение аммиака и
алюминия при сливании потоков растворов
составляет 3,0-3,2. В реактор дополнительно
приливают раствор аммиака с концентрацией не

менее 14 моль/дм3, при этом происходит
повышение концентрации аммиака от 0,25 до 0,70

моль/дм3. Стабилизацию осадка проводят в
течение не менее 5 ч. Далее проводят фильтрацию
с получением маточного раствора и осадка,
который смешивают с обессоленной водой того
же объема, что и фильтрат, и добавляют раствор

аммиака с концентрацией не менее 14 моль/дм3,
после этого фильтруют и операцию отмывки и

фильтрации повторяют еще раз. Получают
фильтрат и влажный осадок, который сушат при
температуре не менее 100°С до остаточной
влажности не более 15%мас. Осадок измельчают,
полученныйпорошок смешивают с обессоленной
водой. Затем в экструдере формируют
цилиндрические гранулы через фильеру с
размером отверстий от 1,5 до 6 мм, после этого
сушат при температуре от 100 до 120°С в течение
не менее 6 ч. Температуру повышают от 190 до
210°С в течение 1 ч и выдерживают в течение 1 ч.
Сухие гранулы помещают в муфельную печь и
прокаливают в две стадии при подъеме
температуры от 290 до 310°С в течение 1 ч и
выдержке не менее 1 ч, затем с подъемом
температуры от 500 до 1000°С при скорости не
более 5°С/мин и выдержке не менее 3 ч.
Изобретение позволяет повысить объемнуюдолю
макропор гранулированного оксида алюминия.
2 табл., 16 пр.
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(54) METHOD OF PRODUCING GRANULAR MACROPOROUS ALUMINIUM OXIDE
(57) Abstract:

FIELD: chemistry.
SUBSTANCE: invention can be used in producing

aluminium oxide catalysts. Method for synthesis of
macroporous aluminium oxide involves bringing into
contact aqueous solutions of aluminium nitrate and
ammonia, which are drained into the initial volume of
desalinated water or pulp from the previous precipitation
at 68-72 °C. Molar ratio of ammonia and aluminium
whenmerging streams of solutions is 3.0-3.2. Ammonia

solution with concentration of not less than 14 mol/dm3

is additionally poured into the reactor, wherein the
ammonia concentration increases from 0.25 to 0.70

mol/dm3. Precipitate is stabilized for at least 5 hours.
Further, filtration is carried out to obtain a mother
solution and a precipitate, which is mixed with
desalinated water of the same volume as the filtrate,
and ammonia solution with concentration of not less

than 14 mol/dm3 is added, after which it is filtered and

the washing and filtration operation is repeated once
more. Filtrate and a wet precipitate are obtained, which
is dried at a temperature of not less than 100 °C to
residual moisture content of not more than 15 wt.%.
Precipitate is crushed; the obtained powder is mixed
with demineralised water. Then, cylindrical granules
are formed in the extruder through a spinneret with a
hole size of 1.5 to 6 mm, after which they are dried at
temperature of 100 to 120 °C for at least 6 hours.
Temperature is increased from 190 to 210 °C for 1 hour
and held for 1 hour. Dry granules are placed in a muffle
furnace and calcined in two stages with temperature
rise from 290 to 310 °C for 1 h and holding for at least
1 h, then with temperature rise from 500 to 1000 °C at
speed of not more than 5 °C/min and holding for at
least 3 hours.

EFFECT: invention increases volume fraction of
macropores of granulated aluminium oxide.

1 cl, 2 tbl, 16 ex
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Изобретение относится к производству алюмооксидных катализаторов, в частности
к способу получения гидроксида алюминия методом осаждения из растворов, который
предназначен для получения из него гранулированного пористого алюмооксидного
носителя с развитым объемом макропор, высокой площадью удельной поверхности и
для получения катализаторов.

Известен способ регулирования объема пор оксида алюминия (Huang Y., White A.,
Walpole A., Trimm D.L. Control of porosity and surface area in alumina. I. Effect of preparation
conditions. // Applied Catalysis, 1989. V.56, P.177) за счет изменения рН осаждения его
предшественника - гидроксида алюминия при смешении растворов нитрата алюминия
и аммиака. рН суспензии выдерживали постоянным при одновременном сливании
растворов и перемешивании. Для получения оксида алюминия с высоким содержанием
макропор, при температуре от 495 до 505 °С был прокален гидроксид алюминия,
предварительно осажденный при рН от 10,0 до 10,8, комнатной температуре и
выдержанный в течении 24 часов.

Недостатком указанного способа является образование гидроксида алюминия
байеритной фазы при указанных условиях осаждения, обладающего низкой
формуемостью при получении гранулированного оксида алюминия.

Известен способ получения псевдобемита (авторское свидетельствоСССР№1381068
опубл. 15.03.1988 г.), заключающийся в добавлении в раствор соли алюминия раствора
аммиака до определенного рН, подъеме температуры суспензии и стабилизации осадка,
что призвано сократить длительность процесса.

Недостатком способа является необходимость соблюдения высокой точности при
подъеме температуры суспензии, что способно повлиять на свойства продукта.

Известен способ получения широкопористого гамма-оксида алюминия (патент RU
№ 2482061 опубл. 20.05.2013 г.) путем осаждения гидроксида алюминия из раствора
нитрата алюминия водным раствором аммиака при рН 6,9-7,1, температуре 68-72 °С,
времени выдержки суспензии в течение 3-5 ч, ее промывки, сушки, грануляции и
термообработки.

Недостатком указанного способа является получение оксидов алюминия,
характеризующихсямонодисперсной пористой структурой с распределением основного
размера пор в области 5-6 нм и максимальным размером пор не более 100 нм, т.е. очень
низкой долей макропор.

Известен способ получения переосажденного гидроксида алюминия и способ
получения гамма-оксида алюминия на его основе (патент RU № 2713903, опубл.
11.02.2020 г.) путем однопоточного осаждения из раствора алюмината натрия азотной
кислотой с последующей стабилизацией осадка при рН, имеющем более высокое
значение, чем рН при осаждении.

Недостатком способа является использование алюмината натрия, что требует
большого количества промывной воды для удаления примеси натрия из продукта
гидроксида алюминия.

Известен способ синтеза оксида алюминия (патент RU№ 2754740, опубл. 06.09.2021
г.), принятый за прототип, который включает приведение в контакт водных растворов
нитрата алюминия и аммиака при комнатной температуре, нагрева суспензии при
температуре от 50 до 200 °С в автоклаве в течение периода не менее 5 ч, фильтрации,
сушки при температуре от 50 до 140 °С не менее 1 ч и обжига при температуре не менее
500 °С. После приведения в контакт кислого раствора нитрата алюминия и водного
раствора аммиака увеличивают значение рН до выбранного из интервала от 8,0 до 9,5
подачей водного раствора аммиака.
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Недостатком данного способа является необходимость проведения стадии
длительного автоклавирования пульпы, содержащей взрывоопасную аммиачную
селитру, что требует применения специального оборудования.

Техническим результатом является повышение объемной доли макропор
гранулированного оксида алюминия.

Технический результат достигается тем, что в качестве сырья используют нитрат
алюминия в состоянии водного раствора, при этом мольная концентрация ионов
алюминия в растворе составляет от 2 до 2,5 моль/дм3, в качестве осаждающего реагента
используютводныйраствор аммиака,мольная концентрация аммиака в водномрастворе
составляет от 6 до 10моль/дм3, проводят одновременное сливание указанных растворов
в первоначальный объем обессоленной воды или пульпы от предыдущего осаждения
при температуре от 68 до 72°С, во время процесса осаждения в реактор подают раствор
нитрата алюминия, температура которого не менее 95°С и раствора аммиака, при этом
мольное соотношение аммиака и алюминия при сливании потоков растворов составляет
от 3,0 до 3,2,

перемешивание ведут при скорости не более 300 об/мин, после заполнения емкости
реакторапульпой ипрекращения подачи реагентов в реактор дополнительноприливают
аммиак концентрацией не менее 14 моль/дм3, при этом происходит повышение
концентрации аммиака от 0,25 до 0,70 моль/дм3, стабилизация осадка происходит в
течении неменее 5 часов, далее проводятфильтрацию с получениемматочного раствора,
который отправляют на дальнейшую переработку и осадка, который смешивают с
обессоленной водой того же объема, что и фильтрат, и добавляют раствор аммиака с
концентрацией не менее 14 моль/дм3, после этого фильтруют и операцию отмывки и
фильтрации повторяют еще раз, затем получают фильтрат, который отправляют на
дальнейшуюпереработку, и влажный осадок, который сушат при температуре не менее
100°С до остаточной влажности не более 15% масс, далее проводят измельчение,
полученныйпорошок смешивают собессоленной водой, а затемв экструдереформируют
цилиндрические гранулы через фильеру с размером отверстий от 1,5 до 6 мм, после
этого сушат при температуре от 100 до 120°С в течение не менее 6 ч, затем температуру
повышают от 190 до 210°С в течение 1 часа и выдерживают в течение 1 часа, после
этого сухие гранулы помещают в муфельную печь и прокаливают в две стадии при
подъеме температуры от 290 до 310°С в течение 1 часа и выдержке не менее 1 часа,
затем с подъемом температуры от 500 до 1000°С при скорости не более 5°С/мин и
выдержке не менее 3 часов.

Способ осуществляется следующим образом. В качестве вещества-предшественника
оксида алюминия, входящего в состав осадка гидроксида алюминия, используют нитрат
алюминия в состоянии кислого раствора. Мольная концентрация ионов алюминия в
растворе составляет от 2 до 2,5 моль/дм3, что соответствует близкой к максимальной
концентрации нитрата алюминия в водном растворе для достижения максимальной
производительности технологического процесса, но исключающей возможность
кристаллизации вещества из раствора. В качестве осаждающего реагента используют
основный раствор аммиака. Мольная концентрация аммиака в его водном растворе
составляет от 6 до 10моль/дм3 и зависит от выбранной концентрации нитрата алюминия,
но соответствует заданному мольному соотношению аммиака и алюминия.
Одновременное сливание указанных растворов ведут в первоначальный объем
обессоленной воды или пульпы от предыдущего осаждения при перемешивании и
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температуре от 68 до 72 °С. Во время процесса осаждения поддержание температуры
пульпыосуществляют за счет подогрева и подачи в реакторжидкого раствора нитрата
алюминия с температурой не менее 95°С и раствора аммиака комнатной температуры.
Мольное соотношение аммиака и алюминияпри сливаниипотоковрастворов составляет
от 3,0 до 3,2. Перемешивание суспензии при сливании потоков растворов аммиака и
нитрата алюминия ведут при частоте вращения вала мешалки не более 300 об/мин,
обеспечивающей турбулентный режим перемешивания. После заполнения емкости
реакторапульпой ипрекращения подачи реагентов в реактор дополнительноприливают
аммиак концентрацией не менее 14 моль/дм3, за счет чего происходит повышение
концентрации аммиака в пульпе от 0,25 до 0,70 моль/дм3. Превышение концентрации
аммиака во время стабилизации более 0,70 моль/дм3 нежелательно, поскольку
кристаллическая фаза конечного продукта может быть неоднородной, что приводит
к снижению скорости фильтрации или формования. Продолжительность стабилизации
осадка в пульпе после повышения концентрации аммиака составляет 5 ч. Далее пульпу
пропускают черезфильтр.Послефильтрациифильтратматочного раствора отправляют
на дальнейшуюпереработку, а осадок смешивают с обессоленной водой тогоже объема,
что и фильтрат, и предпочтительно доводят рН репульпата до того же значения, что
и у фильтрата, за счет добавления раствора аммиака с концентрацией не менее 14 моль/
дм3. Если подщелачивание репульпатов аммиаком не проводить, то получаемый
конечный продукт может содержать увеличенную долю примеси аммиачной селитры,
которая повышает эмиссию нитрозных газов при последующей термообработке.
Репульпат повторно фильтруют с получением жидкой фазы, которую отправляют на
дальнейшую переработку, и влажного осадка, который репульпируют снова при
описанных выше условиях. Снова проводят фильтрациюрепульпата, в результате чего
получают фильтрат, который используют для первичной отмывки другого осадка или
отправляют на дальнейшую переработку, и влажный осадок, который отправляют на
сушку.Влажныйосадок, который содержит гидроксид алюминия, сушатпри температуре
не менее 100 °С до остаточной влажности не более 15% масс. Продукт измельчают до
размера 95% частиц не более 40 мкм. Полученный порошок помещают в месильный
аппарат с Z-образнымилопастями, например, типа «Вернер», прибавляютобессоленную
воду для получения пастообразной массы. Формование пасты гидроксида алюминия
в гранулы круглого сечения ведут на экструдере с использованием фильер с размером
отверстий от 1,5 до 6 мм и поперечных радиальных лезвий. Сушку сформованных
гранул гидроксида алюминия проводят в сушильном шкафу в две стадии, вначале
температура составляет от 100 до 120 °С в течение не менее 6 ч, затем температуру
повышают до интервала от 190 до 210 °С в течение 1 ч и выдерживают в течение 1 ч.
После этого сухие гранулы помещают в муфельную печь для обжига и прокаливают
в две стадии при подъеме температуры до интервала от 290 до 310 °С в течение 1 ч и
выдержке не менее 1 ч, затем с подъемом температуры до значения из интервала от
500 до 1000°С при скорости не более 5 °С/мин и выдержке не менее 3 ч. Снижение
конечной температуры термообработки ниже 500 °С нежелательно, поскольку это
приводит к снижению глубины превращения гидроксида алюминия в его оксид. В
результате получают гранулированный оксид алюминия с увеличенным объемом
макропор и высокой удельной поверхностью.

Способ поясняется следующими примерами.
Пример 1. В реактор емкостью 1 дм3 с греющей рубашкой помещают 100 см3

обессоленной воды, в которую также погружают датчик температуры, включают
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обогрев реактора и пропеллерную мешалку при частоте вращения вала 300 об/мин.
После достижения и поддержания температуры воды в реакторе при 68 °С в ее объем
подают одновременно раствор нитрата алюминия, содержащий 2,25 моль/дм3 ионов
алюминия, со скоростью 250 см3/ч и раствор аммиака с концентрацией 7 моль/дм3 со
скоростью 250 см3/ч, что соответствует мольному соотношению аммиака и алюминия,
равному 3,11. После полного заполнения реактора пульпой, подачу реагентов
прекращают, а пульпу перекачивают в другой реактор, идентичный первому, оставляя
в первом реакторе 100 см3 пульпы. Перекаченную пульпу анализируют на содержание
свободного аммиака, которое составляет 0,07 моль/дм3. К перекаченной пульпе при
автогенной температуре и непрерывном перемешивании добавляют 26,6 см3 раствора
аммиака с концентрацией 14 моль/дм3 до общего содержания в ней свободного аммиака
на уровне 0,47 моль/дм3. Затем вращение мешалки останавливают, а пульпу
стабилизируют 5 ч при автогенной температуре под закрытой крышкой реактора.
После стабилизацииматочный раствор отфильтровывают от осадка, измеряют его рН,
а осадок репульпируют в аналогичномматочному раствору объеме обессоленной воды
с добавлением раствора аммиака с концентрацией 14 моль/дм3 до значения рН
репульпата, близкому к рНматочного раствора.Отмывку осадка в репульпате проводят
в течение 30 мин при частоте вращения вала мешалки 100 об/мин. Промывную воду
отфильтровываютотосадкаиоперациюотмывкиифильтрацииповторяютаналогичным
образом еще раз. Отжатый осадок гидроксида алюминия после второй фильтрации
размещают на противне и сушат при температуре 100 °С в течение 12 ч. Сухой кусковой
гидроксид алюминия подвергают размолу в шаровой мельнице в течение 30 мин при
массовом соотношении помольных тел к гидроксиду алюминия 4:1. Полученный
порошок гидроксида алюминия пептизируют обессоленной водой в смесителе до
получения плотной и пластичной пасты. Пасту закладывают в барабан плунжерного
экструдера и формуют через фильеру с отверстием круглого сечения диаметром 1,5 мм
в жгуты с их одновременным разрезанием радиальными лезвиями на гранулы длиной
от 2 до 10 мм. Гранулы располагают на поддонах и подвергают провяливанию на
воздухе в течение 24 ч, сушке при температуре 100 °С в течении 6 ч, затем при 200 °С в
течении 1 ч. Сухие гранулы подвергают термообработке при температуре 300 °С в
течении 1 ч, затем при 500 °С в течении 3 ч. Скорость промежуточных подъемов
температуры составляет 4 °С/мин.

Основные характеристики получаемого оксида алюминия относятся к текстурным
показателям порометрического объема пор (Vп) и удельной поверхности (Sуд) методом
низкотемпературной адсорбции азота на приборе Quantachrome NOVA 1000e с
предварительной сушкой образцов при 200 °С в вакууме. Порометрический объем пор
при этом равен объему микро- и мезопор размером до 50 нм, занимаемому азотом;
суммарным объемом пор (VΣ), определяемым пикнометрически, является величина
влагоемкости сухих гранул оксида алюминия. В данномизобретении объемоммакропор
оксида алюминия считается разница между VΣ и Vп. Объемной долей макропор (X)
оксида алюминия является отношение объема макропор к суммарному объему пор,
выраженное в процентах:

Х = 100%(VΣ - Vп)/VΣ
Варианты исполнения настоящего изобретения представлены в примерах. Отличия
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в свойствах гидроксидов и оксидов алюминия, полученных в разных примерах,
представлены в таблицах 1-2.

Пример 2.Аналогичен примеру 1 с тем отличием, что осаждение начинают проводить
не в первоначальный объем воды, а в пульпу объемом 100 см3, оставшеюся в реакторе
от осаждения по примеру 1 и при темепратуре осаждения 69 °С. Кроме того, первичную
отмывку осадка после его отделения от маточного раствора проводят репульпацией
в промывных водах от второй промывки осадка по примеру 1 с доведением значения
рН репульпата раствором аммиака с концентрацией 14 моль/дм3 до уровня близкого
к рН маточного раствора по настоящему примеру.

Пример 3. Аналогичен примеру 1 с тем отличием, что температура осаждения равна
73 °С, добавление аммиачного раствора в пульпу после осаждения не проводят и
остаточная концентрация аммиака составляет 0,15 моль/дм3.

Пример 4. Аналогичен примеру 1 с тем отличием, что температура осаждения равна
67 °С, перещелачивание пульпы после осаждения проводят до концентрации аммиака
в ней на уровне 0,80 моль/дм3, обе отмывки осадка гидроксида алюминия после
стабилизации проводят обессоленной водой без добавления аммиака.

Пример 5. Аналогичен примеру 1 с тем отличием, что температура осаждения равна
72 °С, перещелачивание пульпы после осаждения проводят до концентрации аммиака
в ней на уровне 0,25 моль/дм3.

Пример 6. Аналогичен примеру 1 с тем отличием, что температура осаждения равна
68 °С, перещелачивание пульпы после осаждения проводят до концентрации аммиака
в ней на уровне 0,35 моль/дм3.

Пример 7. Аналогичен примеру 1 с тем отличием, что температура осаждения равна
70 °С, перещелачивание пульпы после осаждения проводят до концентрации аммиака
в ней на уровне 0,60 моль/дм3.

Пример 8. Аналогичен примеру 1 с тем отличием, что температура осаждения равна
71 °С, перещелачивание пульпы после осаждения проводят до концентрации аммиака
в ней на уровне 0,70 моль/дм3.

Пример 9. Аналогичен примеру 5 с тем отличием, что конечная температура
термообработки гранулированного оксида алюминия составляет 600 °С.

Пример 10. Аналогичен примеру 5 с тем отличием, что конечная температура
термообработки гранулированного оксида алюминия составляет 700 °С.

Пример 11. Аналогичен примеру 5 с тем отличием, что конечная температура
термообработки гранулированного оксида алюминия составляет 800 °С.

Пример 12. Аналогичен примеру 5 с тем отличием, что конечная температура
термообработки гранулированного оксида алюминия составляет 900 °С.

Пример 13. Аналогичен примеру 5 с тем отличием, что конечная температура
термообработки гранулированного оксида алюминия составляет 1000 °С.

Пример 14. Аналогичен примеру 5 с тем отличием, что конечная температура
термообработки гранулированного оксида алюминия составляет 1100 °С.

Пример 15. Аналогичен примеру 5 с тем отличием, что конечная температура
термообработки гранулированного оксида алюминия составляет 1200 °С.

Пример 16 (образец сравнения). Порошок промышленного гидроксида алюминия,
произведенный также осаждением аммиачным раствором из раствора нитрата
алюминия, использован для приготовления гранулированного оксида алюминия по
способу, описанному в примере 1.
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Содержание компонентов в
сухом порошке, % масс.Влажность,

порошка, %
рНприпромывкерНматочно-

го раствора

Концентрация NH3
при стабилизацииТемпература

осаждения, °С
№ осажденного
гидроксида алю-

миния H2ONH4NO3Al2O3второйпервойпульпы, моль/дм3

23,00,376,710,368,828,838,810,4768I
20,60,678,89,678,638,608,600,4769II
20,20,978,910,937,447,477,450,1573III
25,74,270,114,547,257,908,720,8067IV
24,70,375,013,208,238,208,190,2572V
22,40,477,29,878,388,418,440,3568VI
24,80,374,910,159,009,059,010,6070VII
22,90,276,912,359,119,109,150,7071VIII

24,94,370,810,65-----Образец сравне-
ния

Таблица 1 - Получение гидроксидов алюминия
Таблица 2 - Характеристика гранулированных оксидов алюминия

Х, %Sуд, м
2/гVп, см

3/гVΣ, см
3/гТ т/о, °С№ использованного гидрок-

сида алюминия№ примера

332420,7801,16500I1
332730,7001,04500II2
22670,7920,806500III3
332550,5700,856500IV4
222370,7030,90500V5
272500,7100,97500VI6
242430,7651,00500VII7
342600,7791,18500VIII8
262550,6570,885600

V

9
282140,6230,87070010
282070,6520,90180011
351500,5650,86890012
551280,3770,837100013
76350,1220,513110014
93240,0200,300120015
72620,6250,671500Образец сравнения16

Преимущество способа получения гидроксида алюминия и гранулированного
макропористого оксида алюминия из него по сравнению с оксидом алюминия из
промышленного гидроксида алюминия состоит в повышении объемной долимакропор
в продукте оксиде алюминия при сохранении высокой удельной площади поверхности.

Повышение содержания свободного аммиака в пульпе после проведения операции
осаждения от 0,25 до 0,70 моль/дм3 приводит к получению конечного продукта оксида
алюминия с объемной долей макропор от 22 до 55% по сравнению с образцом,
полученным из промышленного гидроксида алюминия - 7%, и с образцом, полученным
из гидроксида алюминия без проведения его перещелачивания после осаждения - 2%.
Удельная площадь поверхности оксидов алюминия, полученных при конечной
температуре прокаливания от 500 до 1000 °С по примерам с 1 по 13, составляет от 128
до 273 м2/г.

(57) Формула изобретения
Способ синтеза макропористого оксида алюминия, включающий стадии приведения

в контакт кислого раствора, представляющего собой раствор нитрата алюминия, и
основного раствора, представляющего собой водный раствор аммиака, фильтрации,
сушки и обжига, отличающийся тем, чтов качестве сырья используют нитрат алюминия
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в состоянии водного раствора, при этом мольная концентрация ионов алюминия в
растворе составляет от 2 до 2,5 моль/дм3, в качестве осаждающего реагента используют
водныйраствор аммиака, мольная концентрация аммиака в водномрастворе составляет
от 6 до 10 моль/дм3, проводят одновременное сливание указанных растворов в
первоначальный объем обессоленной воды или пульпы от предыдущего осаждения
при температуре от 68 до 72°С, во время процесса осаждения в реактор подают раствор
нитрата алюминия, температура которого не менее 95°С и раствора аммиака, при этом
мольное соотношение аммиака и алюминия при сливании потоков растворов составляет
от 3,0 до 3,2, перемешивание ведут при скорости не более 300 об/мин, после заполнения
емкости реактора пульпой и прекращения подачи реагентов в реактор дополнительно
приливают аммиак с концентрацией не менее 14 моль/дм3, при этом происходит
повышение концентрации аммиака от 0,25 до 0,70 моль/дм3, стабилизация осадка
происходит в течение не менее 5 ч, далее проводят фильтрацию с получениемматочного
раствора, который отправляют на дальнейшую переработку, и осадка, который
смешивают с обессоленной водой тогоже объема, что и фильтрат, и добавляют раствор
аммиака с концентрацией не менее 14 моль/дм3, после этого фильтруют и операцию
отмывки и фильтрации повторяют еще раз, затем получают фильтрат, который
отправляют на дальнейшую переработку, и влажный осадок, который сушат при
температуре не менее 100°С до остаточной влажности не более 15%мас, далее проводят
измельчение, полученный порошок смешивают с обессоленной водой, а затем в
экструдере формируют цилиндрические гранулы через фильеру с размером отверстий
от 1,5 до 6 мм, после этого сушат при температуре от 100 до 120°С в течение не менее
6 ч, затем температуру повышают от 190 до 210°С в течение 1 ч и выдерживают в течение
1 ч, после этого сухие гранулыпомещают вмуфельнуюпечь и прокаливают в две стадии
при подъеме температуры от 290 до 310°С в течение 1 ч и выдержке не менее 1 ч, затем
с подъемом температуры от 500 до 1000°С при скорости не более 5°С/мин и выдержке
не менее 3 ч.
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