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ВПЛИВ ТЕМПЕРАТУРИ ТА ІНТЕНСИВНОСТІ ПЕРЕМІШУВАННЯ НА ТЕХНІЧНІ 

ХАРАКТЕРИСТИКИ ХІМІЧНО УТВОРЮВАНОЇ СУСПЕНЗІЇ PBCRO4

Наведена доцільність застосування в умовах реального виробництва реагентного методу очищення стічних вод промислових підприємств, 

що містять Cr6+, з використанням як реагент-осаджувача водорозчинних солей Pb2+ з утворенням малорозчинної солі PbCrО4. В роботі дос-
ліджено вплив температури і інтенсивності перемішування на процес хімічного осадження PbCrO4 в системі H2CrO4-Pb(CH3COO)2-H2O. В 

якості вихідного речовини використовували водний розчин Н2CrО4 з концентрацією 100 мг/л (в перерахунку на Cr (IV)), який моделює ти-

пову промивну воду першої стадії промивання процесу електрохімічного хромування. Як осаджувач використовували насичений при 20 0С 
водний розчин оксалату свинцю (30,7 г/100 г води). Розчин осаджувача одноразово дозували до хром (VI) - містного розчину, виходячи з 

таких мольних співвідношень: стехіометричної кількості (100%) і надлишку 120 і 150% для утворення хромату свинцю. Температуру підт-

римували на рівні: 20, 30, 40, 50 і 60 °С, а швидкість обертання валу мішалки - на рівнях: 0 (без перемішування), 1,4; 2; 2,5 і 3 об/сек. Після 
дозування розчину - осаджувача отримані суспензії витримували при перемішуванні і заданої температури протягом 60 хвилин і відстоюва-

ли з паралельним проведенням седиментаційного аналізу. Проведеними дослідженнями встановлено, що при температурі 20 ÷ 30 °С і над-

лишку розчину реагента-осаджувача на рівні 20 ÷ 50% можна отримати залишкові концентрації Cr6+ в очищених розчинах близьких до рів-
ня ГДК. Найбільш оптимальна швидкість перемішування суспензій становить 1,5 ÷ 2 об/сек. Дана інтенсивність перемішування сприяє 

збільшенню швидкості розшарування отримуваної суспензій, дозволяє отримувати осад PbCrO4 з розмірами частинок на рівні 1,4 ÷ 1,6 мкм, 

не збільшує залишкову концентрацію Cr6+ в очищених розчинах. При збільшенні надлишку осаджувача, швидкість росту кристалів PbCrO4 
зменшується в порівнянні зі швидкістю утворення зародків. Таким чином, показана доцільність використання водного розчину 

Pb(CH3COO)2 як реагента-осаджувача для очищення Cr6 + - вмісних стічних вод електрохімічних виробництв. 

Ключеві слова: хромова кислота, оксалат свинцю, осаджувач, технологічні параметри, залишкова концентрація, рівень ГДК. 

М. Н. ШОРОХОВ, А. В. СУВОРИН, М. А. ОЖЕРЕДОВА 

ВЛИЯНИЕ ТЕМПЕРАТУРЫ И ИНТЕНСИВНОСТИ ПЕРЕМЕШИВАНИЯ НА ТЕХНИЧЕСКИЕ 

ХАРАКТЕРИСТИКИ ХИМИЧЕСКИ ПОЛУЧАЕМОЙ СУСПЕНЗИИ PBCRO4

Наведена целесообразность применения в условиях реального производства реагентного метода очистки сточных вод промышленных пре-

дприятий, содержащих Cr6+, с использованием в качестве реагента-осадителя водорастворимых солей Pb2+ с образование малорастворимой 
соли PbCrО4. В работе исследовано влияние температуры и интенсивности перемешивания на процесс химического осаждения PbCrO4 в 

системе H2CrO4-Pb(CH3COO)2-H2O. В качестве исходного вещества использовали раствор Н2CrО4 с концентрацией 100 мг/л (в пересчете на 

Cr (IV)), который моделирует типичную промывную воду первой стадии промывки процесса электрохимического хромирования. Как оса-

дитель использовали насыщенный при 20 0С водный раствор оксалата свинца (30,7 г/100 г воды). Раствор осадителя однократно дозировали 

к хром (VI) - содержащему раствору, исходя из следующих мольных соотношений: стехиометрического количества (100%) и избытка 120 и 
150% для образования хромата свинца. Температуру поддерживали на уровне: 20, 30, 40, 50 и 60 °С, а скорость вращения вала мешалки - на 

уровнях: 0 (без перемешивания), 1,4; 2; 2,5 и 3 об/сек. После дозирования раствора осадителя полученные суспензии выдерживали при пе-

ремешивании и заданной температуре в течение 60 минут и отстаивали с параллельным проведением седиментационного анализа. Прове-
денными исследованиями установлено, что при температуре 20 ÷ 30 ° С и избытке раствора реагента-осадителя в 20 ÷ 50% можно получить 

остаточные концентрации Cr6+ в очищенных растворах близких к уровню ПДК. Наиболее оптимальная скорость перемешивания суспензий 

составляет 1,5 ÷ 2 об/сек. Данная интенсивность перемешивания способствует увеличению скорости расслоения получаемой суспензий, по-
зволяет получать осадок PbCrO4 с размерами частиц на уровне 1,4 ÷ 1,6 мкм, не увеличивает остаточную концентрацию Cr6 + в очищенных 

растворах. При увеличении избытка осадителя, скорость роста кристаллов PbCrO4 уменьшается по сравнению со скоростью образования 

зародышей. Таким образом, показана целесообразность использования водного раствора Pb(CH3COO)2 как реагента-осадителя для очистки 
Cr6+-содержащих сточных вод электрохимических производств. 

Ключевые слова: хромовая кислота, оксалат свинца, осадитель, технологические параметры, остаточная концентрация, уровень ПДК. 

M.N. SHOROKHOV, A.V. SUVORIN, M. A. OZHEREDOVA 

INFLUENCE OF TEMPERATURE AND INTENSITIVITY OF MIXING ON TECHNICAL 

CHARACTERISTICS OF THE CHEMICALLY RECEIVED SUSPENSION OF PBCRO4 
The expediency of applying the reagent method for wastewater treatment of industrial enterprises containing Cr6+ under conditions of real production 
using water-soluble salts of Pb2+ with the formation of a poorly soluble salt of PbCrO4 was used as a precipitating agent. The effect of temperature and 

mixing intensity on the chemical deposition of PbCrO4 in the H2CrO4-Pb(CH3COO)2-H2O system is studied. A solution of Н2CrО4 with a 

concentration of 100 mg/l (in terms of Cr (IV)), which models a typical wash water of the first stage of washing of the process of electrochemical 
chromium plating, was used as a starting material. An aqueous solution of lead oxalate saturated at 20°C was used as a precipitant (30,7 g/100 g of 

water). The precipitating solution was dosed once to chromium (VI) - containing solution, based on the following molar ratios: stoichiometric amount 

(100%) and an excess of 120 and 150% to form lead chromate. The temperature was maintained at the level of: 20, 30, 40, 50, and 60 °С, and the 
rotation speed of the mixer shaft was maintained at the levels: 0 (without mixing), 1.4; 2; 2.5 and 3 rpm. After dosing the precipitator solution, the 

resulting suspensions were kept under stirring and at the set temperature for 60 minutes and defended with a parallel sedimentation analysis. Studies 

have established that at a temperature of 20 ÷ 30 ° C and an excess of the precipitating reagent solution of 20 ÷ 50%, it is possible to obtain residual 
Cr6+ concentrations in purified solutions close to the MPC level. The most optimal mixing speed of suspensions is 1.5 ÷ 2 rpm. This mixing intensity 

helps to increase the separation rate of the resulting suspensions, allows one to obtain a PbCrO4 precipitate with particle sizes of 1.4–1.6 μm, and does 

not increase the residual Cr6+ concentration in purified solutions. With increasing excess of precipitant, the growth rate of PbCrO4 crystals decreases 
compared to the rate of nucleation. Thus, the feasibility of using an aqueous solution of Pb(CH3COO)2 as a precipitating reagent for the purification of 

Cr6+ -containing wastewater from electrochemical plants has been shown.. 

Key words: chromic acid, lead oxalate, precipitant, technological parameters, residual concentration, MPC level. 
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Вступ. Сполуки Cr
6+

 мають широке використан-

ня у сучасній промисловості: в органічному синтезі 

вони застосовуються як окиснювачі, у виробництві 

антикорозійних фарб як пігменти, в шкіряному виро-

бництві - в якості дубильних речовин, в металургії - 

для виготовлення ферохрому, але найбільше поши-

рення сполуки шестивалентного хрому набули в галь-

ванічному виробництві. Процеси електрохімічного 

хромування, оксидування та пасивації металів супро-

воджуються утворенням стічних вод, які вміщують 

сполуки високотоксичного Cr
6+

 [1]. Без попереднього 

очищення до норм ГДК, скидання таких вод в водні 

об’єкти навколишнього середовища заборонено. Ра-

зом з тим в виробничих стічних водах хром має знач-

ну цінність, а його вилучення та повторне викорис-

тання у виробництві може дати значний економічний 

ефект. Універсальних прийомів очищення виробни-

чих стоків, шламів від хрому не існує. Вміст хрому в 

різних відпрацьованих розчинах коливається в широ-

ких межах. Великі об’єми розчинів, їх видове різно-

маніття, іноді низький вміст хрому в них, супутні до-

мішки інших елементів і речовин ускладнюють 

переробку цих розчинів з метою вилучення хрому, а 

також очищення стоків від небезпечного компонента. 

Всі існуючі способи знешкодження хровмісних відп-

рацьованих розчинів переслідують одну мету - уник-

нути безповоротної втрати хрому і забруднення на-

вколишнього середовища своєю токсичною дією. В 

роботах [2-4] проаналізовані найбільш поширені у 

світовій практиці методи очищення водних розчинів 

від сполук Cr
6+

. 

Постановка проблеми у загальному вигляді та 

її зв'язок із важливими науковими чи практич-

ними завданнями.  

Кожний з розглянутих методів знешкодження 

має свої явні переваги та недоліки. В роботі [5] пока-

зано, що реагентний метод знешкодження Cr
6+

-

вмісних стічних вод, незважаючи на такі явні недолі-

ки, як необхідність використання товарних реактивів 

та складність досягнення залишкової концентрацій 

Cr
6+

 на рівні нормативів ГДК (0,1 мг/л [6]), не втратив 

своєї актуальності. Він дозволяє працювати в велико-

му діапазоні параметрів стоків (якісний і кількісний 

склад, рН і т.д.), що в умовах реального виробництва 

вельми зручно. 

Одним з найбільш ефективних реагентів-

осаджувачів при застосуванні реагентного метода 

знешкодження можуть бути водорозчинні солі Pb
2+

, 

використання яких призводить до утворення малороз-

чинної солі PbCrО4 [7]. Так, вже при надлишку реаге-

нта-осаджувача у 20 – 50% від стехіометрично необ-

хідної кількості, може бути досягнута залишкова 

концентрація сполук Cr
6+

, що близька до рівня ГДК 

для водних об’єктів. 

Однак, не менш важливим є визначення впливу 

таких технологічних параметрів, як температура оса-

дження та ступінь турбулізації на властивості утво-

рюваних суспензій, осадів та залишкову концентра-

цію Cr
6+

 у відфільтрованих розчинах.  

Методика експерименту. Як вихідну речовину 

використовували розчин Н2CrО4 з концентрацією 100 

мг/л (в порахунку на Cr
6+

), що моделює типову про-

мивну воду першої стадії промивки після процесу 

твердого електрохімічного хромування [8]. Як оса-

джувач використовували насичений при 20
о
С водний 

розчин (30,7 г/100 г води [9]) оксалату свинцю ГОСТ 

1027-67 «Свинец (ІІ) уксуснокислый 3-водный. Тех-

нические условия». Розчин-осаджувач одноразово до-

зували до хром(VI)- вмісного розчину, виходячи з та-

ких мольних співвідношень: стехіометрічної кількості 

(100%) та надлишку 120 й 150% для утворення хро-

мату свинцю за реакцією: 

H2CrO4 + Pb(CH3COO)2 → 

→ PbCrO4↓ + 2CH3COOH  (4) 

Температуру підтримували на рівні (±0,5
о
С): 20, 

30, 40, 50 та 60
 о
С. Швидкість обертання валу мішалки 

підтримували на рівнях: о (без перемішування); 1,4; 2; 

2,5 та 3 об/сек. та контролювали за допомогою тахо-

метру. Після дозування розчину осаджувача утворю-

вані суспензії витримували при перемішуванні та за-

даній температурі протягом 60 хвилин та відстоювали 

з паралельним проведенням седиментаційного аналізу 

за методикою, що запропонована в роботі [10]. В 

освітлених частинах суспензій визначали залишкову 

концентрацію Cr
6+

 за відомими методиками [11]. 

Результати дослідження та їх обговорення. Ре-

зультати виміру залишкових концентрацій Cr
6+

 (сере-

днє значення з 3-х паралельних експериментів) в за-

лежності від мольного співвідношення Cr
6+

 : Pb
2+

 при 

різних температурах проведення експериментів наве-

дені на рис. 1.  

Рисунок 1 – Залежність залишкової концентрації Cr6+ від 

мольного співвідношення Cr6+ : Pb2+ при різних 

температурах (оС): ♦ – 20; ■ – 30; ▲ – 40; ● – 50; ○ – 60 

Приведені дані свідчать, що при температурах 

20÷30
о
С збільшення надлишку розчину оксалату сви-

нцю від стехіометричної кількості до 50%-го надлиш-

ку дозволяє знизити залишкову концентрацію Cr
6+

 з 

1,44 мг/л до 0,22÷0,32 мг/л, тобто у ≈6,5 разів. Однак 

подальше поступове підвищення температури до 60
о
С 

призводить до збільшення залишкової концентрації 

до 4,61 мг/л при стехіометрічній кількості осаджувача 

й до 2,1 мг/л при надлишку 60%. Такий характер збі-

льшення залишкової концентрації Cr
6+

 в очищених 
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розчинах, принципово, відповідає загальній тенденції 

щодо зростання розчинності хроматів при збільшенні 

температури [12]. Ці дані також свідчать, що для до-

сягнення залишкових концентрацій Cr
6+

 в очищених 

розчинах близьких до значень ГДК, осадження необ-

хідно проводити при температурах не більше 30
о
С. 

Тому подальші дослідження впливу перемішування 

реакційного середовища на залишкову концентрацію 

Cr
6+ 

та на властивості отриманих суспензій проводили 

при температурі 25±0,5
о
С. 

На рис. 2 показаний вплив збільшення інтенсив-

ності перемішування на залишкову концентрацію Cr
6+

 

в освітлених суспензіях.  

Рисунок 2 – Залежність залишкової концентрації Cr6+ від ін-

тенсивності перемішування при різних мольних співвідно-

шеннях Cr6+ : Pb2+ (%): ♦ – 100; ■ – 120; ▲ – 150 

Якщо прийняти до уваги результати експеримен-

тів, проведених без перемішування, що представлені 

на рис. 1 для відповідних значень температури та сте-

хіометричного співвідношення Cr
6+ 

: Pb
2+

, то збіль-

шення швидкості перемішування суспензій від 0 до 

1,5 об/сек. не призводить до помітного зменшення за-

лишкової концентрації Cr
6+

.
 
Найбільше зниження за-

лишкової концентрації Cr
6+

 (у середньому в 2,3 рази) 

в освітлених частинах всіх досліджуваних суспензій 

спостерігається при збільшенні швидкості перемішу-

вання до 1,5 ÷ 2 об/сек. При збільшенні швидкості пе-

ремішування від 2,5 до 3 об/сек. для суспензій, отри-

маних з надлишком осаджувача, навпаки, спостеріга-

ється збільшення залишкової концентрації Cr
6+

 

приблизно на 6%. Це можна пояснити, що при такій 

швидкості перемішування відбувається подрібнення 

кристалів осаду, що утворились в процесі осадження. 

Це призводить до подальшого зменшення дифузійно-

го опору та підвищення швидкості дифузії і, як кінце-

вий результат, - збільшення розчинності дрібних кри-

сталів осаду [13]. 

Залежність швидкості розшарування суспензій 

від швидкості перемішування суспензій при різних 

мольних співвідношеннях Cr
6+ 

: Pb
2+

 та температурі 

20
о
С приведений на рис. 3. 

Дані показують, що при проведенні експеримен-

тів без витримки суспензій при перемішуванні, швид-

кість розшарування суспензій не залежить від моль-

ного співвідношення Cr
6+ 

: Pb
2+

 й становить, в 

середньому, 10,1 мл/год. Суттєве зменшення швидко-

сті розшарування суспензій відбувається в інтервалі 

швидкості перемішування 1,4 ÷ 2 об/сек. При цьому 

збільшення мольного співвідношення Cr
6+ 

: Pb
2+

 від 

100 до 150% приводить до зменшення швидкості ро-

зшарування суспензій з 1,3 до 1,7 разів. Цей факт сві-

дчить про утворення більш дрібних частинок твердої 

фази утворених суспензій.  

Рисунок 3 – Вплив швидкості перемішування суспензій на 

швидкість їх розшарування при різних мольних 

співвідношеннях Cr6+:Pb2+ (%): ♦ – 100; ■ – 120; ▲ – 150 

Подальше збільшення швидкості перемішування 

від 2 до 3 об/сек практично не впливає на швидкість 

розшарування суспензій, яка отримана при додаванні 

до розчину Cr(VI) стехіометрічній кількості розчину 

осаджувача й зменшується ще в 1,1 разів для суспен-

зій, отриманих при надлишку розчину осаджувача 20 

та 50 %. 

Розрахунок середніх розмірів частинок твердої 

фази суспензій показав (рис. 4), що у відсутності пе-

ремішування, не залежно від кількості подаваного 

осаджувача, середній розмір частинок утворюваного 

осаду PbCrO4 становить 1,61 ÷ 1,62 мкм. При швидко-

сті перемішування суспензій 1,4 об/сек та збільшенні 

кількості розчину осаджувача в досліджених інтерва-

лах відбувається зменшення середнього розміру осаду 

PbCrO4 з 1,54 до 1,36 мкм.  

Рисунок 4 – Залежність середнього розміру частинок твер-

дої фази суспензій від мольного співвідношення Cr6+:Pb2+ 

при різних швидкостях перемішування (об/сек.): 

♦ - 0; ■ – 1,4; ▲ – 2; ● – 2,5; ○ – 3
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Подальше збільшення інтенсивності перемішу-

вання при стехіометрічній кількості подаваного роз-

чину осаджувача призводить до зменшення розмірів 

частинок осаду до 1,41 мкм. А подальше збільшення 

кількості осаджувача призводить до поступового зме-

ншення розміру частинок утворюваного осаду PbCrO4 

з 1,41 до 1,22 ÷ 1,16 мкм. 

Одночасне збільшення залишкових концентрацій 

Cr
6+

 в освітлених частинах суспензій при збільшенні 

інтенсивності перемішування утворених суспензій від 

2 до 3 об/сек та зменшення середніх розмірів части-

нок утворюваного осаду на 17 ÷ 20%, відбуваються 

тільки при додаванні надлишку розчину осаджувача. 

Це свідчить про те, що при збільшення надлишку оса-

джувача, швидкість росту кристалів PbCrO4 зменшу-

ється порівняно зі швидкістю утворення зародків, що 

є характерним для більшості процесів хімічного оса-

дження [14].  

Висновки. 

Таким чином, проведеними дослідженнями про-

цесів хімічного осадження PbCrO4, які протікають в 

системі H2CrO4 – Pb(CH3COO)2 – H2O, показано, що: 

1) в інтервалі температур від 20 до 30
о
С та над-

лишках розчинів реагенту-осаджувача від 20 до 50% 

можливо отримати залишкові концентрації Cr
6+

 в 

очищених розчинах, які всього у 2 ÷ 4 рази переви-

щують ГДК для вод рибогосподарського призначен-

ня.  

2) підвищення температури процесу хімічного

осадження хромату свинцю в дослідженій системі від 

20 до 60
о
С призводить до збільшення залишкової 

концентрації Cr
6+ 

в освітлених частинах суспензій від 

7 до 10 разів. 

3) найбільш оптимальна швидкість перемішу-

вання суспензій складає 1,5 ÷ 2 об/сек., що перешко-

джає збільшенню залишкової концентрації Cr
6+

 в 

очищених розчинах понад 0,2 мг/л та отримувати осад 

PbCrO4 з розмірами частинок на рівні 1,4 ÷ 1,6 мкм, 

що сприяє збільшенню швидкості розшарування су-

спензій. 
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