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Основной задачей данной работы является определение возможности получения 

фторида алюминия из кремнефтористоводородной кислоты – отхода производства экс-
тракционной фосфорной кислоты и гидратированного оксида алюминия, который воз-
можно получать кислотной или кислотно-солевой переработкой Кольского нефелинового 

концентрата. В статье проведен синтез гидратированного оксида алюминия из нефели-
нового концентрата способом гидросульфатной переработки. Определены фазовый и хи-
мический составы полученной пробы. Показано, что гидратированный оксид алюминия 

имеет аморфную структуру с тенденцией к появлению рефлексов кристаллизующейся 
фазы, а также повышенное содержание примеси сульфата аммония. Проведен синтез 
фторида алюминия из гидроксида алюминия марки ГД18 и из гидратированного оксида 

алюминия, полученного переработкой Кольского нефелинового концентрата. Фторид 
алюминия, полученный из ГД18, служил пробой сравнения. Проведено исследование по по-
лучению фторида алюминия из гидратированного оксида алюминия при технологических 

параметрах аналогичных применяемым в производстве. Выполнен рентгенофазовый и хи-
мический анализ наработанных образцов. Показано, что проба сравнения, полученная из 
гидроксида алюминия, соответствует высшему сорту фторида алюминия. Выявлено, 

что при использовании гидратированного оксида алюминия возможно получение фто-
рида алюминия из кремнефтористоводородной кислоты. Показано, что фторид алюми-
ния, полученный из гидратированного оксида алюминия, имеет отклонение от первого 

сорта по содержанию примесей сульфатов. Предложен способ усовершенствования тех-
нологии получения гидратированного оксида алюминия для снижения содержания приме-
сей сульфата аммония. Предложен способ усовершенствования технологии получения 

фторида алюминия из гидратированного оксида алюминия для снижения содержания 
свободного Al2O3 и увеличения доли основного компонента. Сделан вывод о возможности 
применения гидратированного оксида алюминия в качестве замены гидроксиду алюминия 

марки ГД18 при производстве фторида алюминия. 

Ключевые слова: нефелиновый концентрат, гидросульфат аммония, серная кислота, гидроксид 
алюминия, алюмоаммонийные квасцы, фторид алюминия, кремнефтористоводородная кислота 
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The main objective of this work is to determine the possibility of obtaining aluminum fluo-

ride from fluorosilicic acid, a waste product of wet-process phosphoric acid production, and hy-

drated aluminum oxide, which can be obtained by acid or acid-salt processing of Kola nepheline 
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concentrate. The article presents a study on obtaining hydrated aluminum oxide from nepheline 

concentrate by hydrosulfate processing and determining the X-ray phase and chemical composition 

of the obtained sample. It is shown that hydrated aluminum oxide has amorphous structure with a 

tendency to exhibit crystallizing phase reflexes, as well as an increased content of ammonium sul-

fate impurity. A study was conducted on obtaining aluminum fluoride from aluminum hydroxide 

in order to develop a comparison sample. A study was conducted on obtaining aluminum fluoride 

from hydrated aluminum oxide under process parameters similar to those used in industrial pro-

duction. X-ray phase and chemical analysis of the developed samples was performed. It is shown 

that the comparison sample obtained from aluminum hydroxide corresponds to the highest grade 

of aluminum fluoride. It is identified that when using hydrated aluminum oxide, it is possible to 

obtain aluminum fluoride from fluorosilicate acid. It is shown that aluminum fluoride obtained 

from hydrated aluminum oxide has a deviation from the first grade in the sulfate impurities content. 

A method for improving hydrated aluminum oxide technology to reduce the content of ammonium 

sulfate impurities is proposed. A method for improving aluminum fluoride from hydrated alumi-

num oxide technology is proposed to reduce the content of free Al2O3 and increase the main com-

ponent content. The possibility of using hydrated aluminum oxide as a substitute for aluminum 

hydroxide grade GD18 in the aluminum fluoride production is confirmed. 

Keywords: nepheline concentrate, ammonium hydrosulphate, sulphuric acid, aluminium hydroxide, am-

monium alum, aluminium fluoride, fluorosilicic acid 
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ВВЕДЕНИЕ 

Проблема утилизации кремнефтористово-

дородной кислоты (КФВК) становится все актуаль-

ней с ростом производства фосфорсодержащих ми-

неральных удобрений. Существующие наилучшие 

доступные технологии переработки концентриро-

ванной КФВК предполагают получение фторидов 

алюминия, натрия, калия, а также кремнефторидов 

цинка, магния, натрия, калия и ряда других фтори-

стых солей [1]. Способ получения фторида алюми-

ния основан на нейтрализации КФВК гидроксидом 

алюминия металлургического качества, который 

получают либо из дефицитных в России бокситов, 

либо из нефелинового концентрата по способу спе-

кания, который неприменим для строительства но-

вых мощностей в современных условиях [2, 3]. За 

последнее время различными группами ученых 

проведено множество исследований по кислотным 

и кислотно-солевым способам переработки нефе-

линового концентрата и прочего низкосортного 

алюмосодержащего сырья [4-14, 22, 35-37]. Со-

гласно [14-19], сернокислотной переработкой Коль-

ского нефелинового концентрата возможно полу-

чать гидратированные оксиды алюминия (ГОА) со-

става Al2O3·nH2O (1 < n < 3) путем обработки квас-

цов газообразным аммиаком с дальнейшим раство-

рением продукта аммонизации в воде и фильтрова-

нием нерастворимого остатка. Также согласно дан-

ным [10, 11, 20], алюмоаммониевые квасцы с низ-

ким содержанием примесей железа возможно вы-

делять при гидросульфатной переработке нефели-

нового концентра, что позволит получать более чи-

стые гидратированные оксиды алюминия, которые 

могут представлять альтернативу гидроксиду 

алюминия марки ГД18 в производстве фторида 

алюминия. 

Целью работы является определение воз-

можности получения фторида алюминия из КФВК 

и ГОА. 

Задачами работы являются: получение ГОА 

из Кольского нефелинового концентрата, получе-

ние фторида алюминия из КФВК и ГОА, рентгено-

фазовый и химический анализ полученных образ-

цов, сравнение результатов анализа с данными для 

фторида алюминия, полученного из КФВК и гид-

роксида алюминия марки ГД18.  

 

 



 

А.В. Морозков, А.М. Норов 

 

58   Изв. вузов. Химия и хим. технология. 2025. Т. 68. Вып. 5 

 

 

МЕТОДИКА ЭКСПЕРИМЕНТА 

В данной работе в качестве исходных ком-

понентов для получения фторида алюминия при-

менялся Кольский нефелиновый концентрат со-

става: % масс.: Al2O3 – 27,6; Fe2O3 – 3,09; CaO – 0,7; 

SiO2 – 44,81; K2O – 8,58; Na2O – 12,28; H2O – 0,15, 

концентрированная серная кислота состава: % масс.: 

H2SO4 – 95,14; Fe – 0,0005; сульфат аммония (ХЧ), 

аммиак водный (ЧДА), вода дистиллированная, 

гидроксид алюминия марки ГД18, кремнефтори-

стоводородная кислота, отобранная на производ-

стве фторида алюминия, состава: % масс.: H2SiF6 – 

20,0; P2O5 – 0,011 и очищенный промышленный 

сток, также отобранный на производстве фторида 

алюминия. 

Разложение нефелинового концентрата осу-

ществлялось при соотношении Ж:Т = 10:1 рас-

твором гидросульфата аммония следующего со-

става: % масс.: NH4HSO4 - 50; H2O – 46,9; H2SO4 – 

3,1. В реактор из борсиликатного стекла объемом 1 л, 

снабженным рубашкой и донным клапаном, дози-

ровалось необходимое количество сульфата аммо-

ния, концентрированной серной кислоты и дистил-

лированной воды. Перемешивание раствора осу-

ществлялось верхнеприводным перемешивающим 

устройством при 350 об/мин. Масса раствора раз-

ложения составляла 720 г. Полученный раствор 

нагревался помощью циркуляционного термо-

стата, заполненного полиметилсилоксановым мас-

лом. При достижении температуры в реакторе 105 ℃ 

начиналась подача нефелинового концентрата. 

Массовый расход составлял 0,4 г/мин, подача 

нефелина велась в течение 3 ч с постоянным пере-

мешиванием при 400 об/мин. По окончании дозиро-

вания пульпа дополнительно перемешивалась в тече-

ние 30 мин. Для улучшения отделения SiO2 в пульпу 

вносился полиакриламид в количестве 20 мг/л 

пульпы и снижалась скорость перемешивания до 

120 об/мин. Далее пульпа сливалась через донный 

клапан в воронку Бюхнера. Фильтрование прово-

дилось с помощью колбы Бунзена и вакуумного 

насоса при разрежении 60,8 кПа. Полученный 

фильтрат охлаждался до 23 ℃ при медленном пере-

мешивании (50 об/мин) с выделением в твердую 

фазу смеси алюмоаммониевых, алюмокалиевых и 

алюмонатриевых квасцов, которые после заверше-

ния кристаллизации отделялись фильтрованием на 

воронке Бюхнера. 
Наработанные при аналогичных условиях 6 

проб квасцов объединялись и подвергались пере-
кристаллизации в дистиллированной воде при со-
отношении Ж:Т = 1:1. Перекристаллизованные 
квасцы отделялись фильтрованием на воронке 

Бюхнера и сушились при комнатной температуре в 
течение 1 сут. Полученная проба квасцов была об-
работана газообразным аммиаком согласно спо-
собу, описанному в [14]. Процесс гидролиза квас-
цов происходит ступенчато по механизму депрото-
нирования аквакомплекса алюминия под действием 
газообразного аммиака по реакции: 

[Al(H2O)6]+3 + NH3 → 

→ [Al(H2O)5(OH)]+2 + NH4
+  (1) 

В общем виде для алюмоаммониевых квас-
цов реакция гидролиза имеет вид: 

(NH4)2SO4⋅Al2(SO4)3·24H2O+6NH3 → 

→ 4(NH4)2SO4 + Al2O3⋅nH2O + (21-n)H2O (2) 

Продукт аммонизации подвергался двой-
ной промывке от сульфата аммония репульпацией 
в дистиллированной воде при соотношении Ж:Т =  
= 1:1. Полученный ГОА отделялся фильтрованием 
на воронке Бюхнера. Усредненная проба ГОА 
подвергалась химическому и рентгенофазовому 
анализу.  

Для получения фторида алюминия, кото-
рый являлся пробой сравнения, был наработан об-
разец из гидроксида алюминия марки ГД 18 и 
КФВК по реакциям [21]: 

 
(3)

 

  
(4)

 

   
(5)

 

Для приготовления суспензии с соотноше-
нием Ж:Т=1:1,45 гидроксид алюминия марки ГД18 
вносился небольшими порциями в очищенный 
промышленный сток, нагретый до 80 ℃, переме-
шивание производилось турбинной мешалкой при 
500 об/мин для обеспечения высокой степени го-
могенезации.  

КФВК нагревалась до 72 ℃ в реакторе, 
оснащенном рубашкой и полипропиленовой встав-
кой, которая применялась для исключения корро-
зии и загрязнения примесями реакционной среды. 
Нагретая КФВК нейтрализовалась по реакции 3 вне-
сением суспензии гидроксида алюминия в тече-
ние 18 мин до остаточного содержания КФВК ме-
нее 5 г/дм3. Контроль за степенью нейтрализации 
КФВК проводился анализом на остаточное содер-
жание КФВК в маточном растворе согласно [24].  

В результате реакции образуется пересы-
щенный раствор фторида алюминия и осадок гид-
ратированного диоксида кремния. Пересыщенный 
раствор AlF3 устойчив в течение 30 мин, что позво-
ляет отделить его вакуум-фильтрацией от кремне-
геля до того момента, когда начнется выделение 

кристаллов AlF3·3Н2О.  
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После нейтрализации КФВК кремнегель 
отделялся фильтрацией на воронке Бюхнера под 
вакуумом и промывался наливом очищенным про-
мышленным стоком с объединением насыщенного 
раствора фторида алюминия и промывной воды. 

Кристаллизация AlF3·3H2O по реакции 4 
проводилась в реакторе, оснащенном рубашкой, 
при температуре 95 ℃ в течении 5 ч. Скорость пе-
ремешивания поддерживалась в пределах 450-
480 об/мин для исключения осаждения кристаллов 
на дно реактора. После окончания кристаллизации 
AlF3∙3H2O отделялся фильтрованием на воронке 
Бюхнера.  

Полученный AlF3∙3H2O подвергался сушке 
в сушильном шкафу при температуре 150 ℃ в тече-
нии 2 ч для удаления гигроскопической влаги. Вы-
сушенная проба AlF3∙3H2O прокаливалилась в му-
фельной печи при температуре 550 ℃ с получением 
фторида алюминия по реакции 5.  

При получении фторида алюминия из ГОА 
проба ГОА сушилась до остаточной влажности 
12% масс. в сушильном шкафу. Остальные стадии 
эксперимента проводились в аналогичных усло-
виях, как для пробы сравнения. 

Образцы фторида алюминия подвергались 
химическому и рентгенофазовому анализу, прове-
дено сравнение полученных показателей. 

Для ГОА содержание железа (Fe2O3) и 
кремния (SiO2) определялось атомно-абсорбцион-
ным методом на атомно-абсорбционном спектро-
метре «КВАНТ-2МТ» №164, содержание аммо-
нийного азота и сульфатов (SO3) определялось тит-
риметрическим методом, массовая доля влаги 
определялась гравиметрическим методом, содер-
жание алюминия (Al2O3), натрия (Na2O) и калия 
(K2O) определялось согласно [26, 27]. 

Для проб фторида алюминия химический 
состав определялся согласно методикам [28-34]. 

Качественный рентгенофазовый анализ 
выполнялся на рентгеновском дифрактометре 
Shimadzu XRD-700 в программном обеспечении 
PCXRD с применением порошковой базы дифрак-
ционных данных PDF-2014. Количественный рент-
генофазовый анализ выполнялся в ПО SiroQuant по 
методу Ритвельда (полнопрофильный анализ). В 
основе метода лежит уточнение и расчет дифрак-
ционного спектра по заданной модели структуры и 
заданной форме профилей дифракционных линий. 
Параметры модели уточняются путем постоянного 
сближения рассчитанного профиля (теоретической 
дифрактограммы) с экспериментальным по всем 
точкам 2Θ пространства, которое осуществляется 
варьированием структурных параметров модели 
методом наименьших квадратов [23, 24]. 

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ 

На рис. 1а представлены результаты рент-

генофазового анализа для наработанного ГОА. 

Анализ показал, что проба имеет аморфную струк-

туру, но также данное соединение имеет тенден-

цию к появлению рефлексов кристаллизующейся 

фазы, что соответствует имеющимся данным по 

свойствам ГОА при сернокислотной переработке 

Кольского нефелинового концентрата [14].  

 

 
Рис. Дифрактограммы образцов: а – ГОА (рентгеноаморфная 

проба), б - AlF3, полученный из Al(OH)3 (1 - α-AlF3,  

2 - β-AlF3), в -AlF3, полученный из ГОА (1 - α-AlF3) 

Fig. XRD patterns of samples: а - hydrated aluminum oxide,  

б - AlF3 obtained from Al(OH)3 (1 - α-AlF3, 2 - β-AlF3), в - AlF3 

obtained from hydrated aluminum oxide (1 - α-AlF3) 

 

В табл. 1 представлен результат анализа хи-

мического состава пробы гидратированного ок-

сида алюминия. Полученные данные показывают 

высокое содержание примесей сульфата аммония, 

даже несмотря на двойную промывку водой спосо-

бом репульпации с Ж:Т = 1:1. 

 
Таблица 1 

Химический состав гидратированного оксида 

алюминия  

Table 1. Chemical composition of hydrated oxide alu-

minum 

Химический состав, масс. % 

Fe2O3 Al2O3 Na2O K2O Nамм SO3 SiO2 H2O 

0,02 15,1 0,013 0,024 1,6 2,9 0,002 69,0 
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Таблица 2 

Количественный фазовый состав образцов AlF3 

Table 2. Quantitative phase analysis of AlF3 samples 

Фаза, % масс. AlF3 из Al(OH)3 AlF3 из ГОА 

α-AlF3  90,2 100 

β-AlF3  9,8 - 

 

На рис. 1б представлены результаты рент-

генофазового анализа для фторида алюминия, по-

лученного из гидроксида алюминия марки ГД18. 

Количественный анализ показал, что проба содер-

жит: % масс.: α-AlF3 – 90,2; β-AlF3 – 9,8. Данные по 

количественному фазовому составу проб представ-

лены в табл. 2. 

На рис. 1в представлены результаты рент-

генофазового анализа для фторида алюминия, по-

лученного из ГОА. Количественный анализ пока-

зал, что проба содержит: % масс.: α-AlF3 – 100; β-

AlF3 – не идентифицируется. Данные по количе-

ственному фазовому составу проб представлены в 

табл. 2. 

Из представленных данных следует, что из 

исследованного ГОА и КФВК возможно принци-

пиальное получение фторида алюминия, который 

по фазовому составу отличается от пробы сравне-

ния лишь отсутствием фазы β-AlF3, что никаким 

образом не сказывается на возможность примене-

ния данного фторида алюминия в качестве флюса 

в алюминиевой промышленности.  

В табл. 3 приведены результаты химиче-

ского анализа проб фторида алюминия и требова-

ния по химическому составу для фторида алюми-

ния высшего и первого сорта. 

 
Таблица 3 

Сравнение химического состава образцов фторида алюминия 

Table 3. Comparison of the chemical composition of aluminum fluoride samples 

Компонент (% масс) 

Сорт 

AlF3 из Al(OH)3 AlF3 из Al2O3⋅nH2O Высший 

сорт 

Первый 

сорт 

AlF3, 

не менее 
93 88 94,5 ± 1,0 89,4 ± 1,0 

Al2O3, 

не более 
4 7 2,6 5,5 

SiO2+Fe2O3, не более 0,3 0,4 0,14 <0,1 

SO4, не более 0,1 0,2 0,1 1,3 

P2O5, не более 0,05 0,05 0,030 0,024  

Потери при прокаливании, 

не более 
2,5 3,5 1,3 2,3 

 

По данным табл. 3 возможно сделать вы-

вод, что образец сравнения, полученный из гидрок-

сида алюминия, по химическому составу соответ-

ствует фториду алюминия высшего сорта. Фторид 

алюминия, полученный из ГОА по всем показате-

лям, кроме содержания сульфатов, соответствует 

фториду алюминия первого сорта, что вызвано 

примесью сульфата аммония в ГОА. 

ВЫВОДЫ 

Таким образом, по результатам представ-

ленной работы показана возможность получения 

фторида алюминия из КФВК (20% масс.) и ГОА, 

полученного гидросульфатной переработкой Коль-

ского нефелинового концентрата. 

Для достижения соответствия высшему 

сорту необходимо введение дополнительной от-

мывки ГОА от сульфата аммония, а также сниже-

ние температуры прокалки тригидрата фторида 

алюминия с целью минимизации реакции пирогид-

ролиза, что в свою очередь даст снижение содер-

жания свободного Al2O3 и увеличение содержания 

основного компонента. 

В дальнейшей перспективе, при увеличе-

нии мирового дефицита бокситов, возможно рас-

сматривать ГОА, полученный кислотной либо кис-

лотно-солевой переработкой нефелинового кон-

центрата, в качестве замены гидроксиду алюминия 

марки ГД18 для получения фторида алюминия из 

КФВК. 
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