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•	 изучение возможности окисления щавеле-
вой кислоты с примесями.

В лабораторных условиях был проведен 
опыт по окислению свежеприготовленного рас-
твора щавелевой кислоты, концентрацией 0,2 
г/л, 0,1 н перманганатом калия в 2 н сернокис-
лой среде с помощью потенциометрического 
титрования (Рисунок 1). Потенциометрическая 
установка состоит из: магнитной мешалки, ин-
дикаторного электрода, электрода сравнения и 
прибора для измерения ЭДС (Рисунок 2). 

Скачки на рисунке 1 связаны с сильным вли-
янием окислителя, что требует значительного 

времени для достижения равновесия. Оттитро-
ванный раствор имел светло-розовый оттенок, 
что говорит об окислении щавелевой кислоты.

Результаты эксперимента могут стать осно-
вой для создания эффективного способа окисле-
ния щавелевой кислоты в промышленных усло-
виях.
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В связи с развитием технологии производ-
ства малогабаритных жидкосолевых реакторов 
возникает потребность получения высокочисто-
го фторида лития. 

В данной работе были поставлены цели: 
оценить эффективность использования в каче-
стве исходных веществ LiOH и Li2CO3, а также 

определить выход продукта реакции в зависи-
мости от избытка плавиковой кислоты и проа-
нализировать изменение количества примесей в 
продукте реакции от исходных реагентов. 

При действии плавиковой кислоты на ги-
дроксид лития протекает следующая реакция:
	 LiOH + HF = LiF + H2O	 (1)

Рис. 1.  Зависимость влияния окислителя на про-
цесс разложения раствора H2C2O4 (0,1 н KMnO4)

Рис. 2.  Схема потенциометрической установки
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При действии плавиковой кислоты на кар-
бонат лития протекает следующая реакция:
	 Li2CO3 + 2HF = 2LiF + H2O + CO2	 (2)

Для первого эксперимента были взяты наве-
ски LiOH m = 15,2 г, Li2CO3 m = 14,0 г, и плави-
ковая кислота V = 70 и 47 мл соответственно.

Масса полученных фторидов должна со-
ставлять: 
	 n(LiOH) = 15,2 / 24 = 0,63 моль	 (3)
	 m(LiF) = 0,63 • 26 = 16,38 г	 (4)
	 n(Li2СO3) = 14 / 74 = 0,19 моль	 (5)
	 m(LiF) = 0,19 • 2 • 26 = 9,9 г	 (6)

На практике же, после проведения стадий 
осаждения, фильтрации и сушки, m LiF = 8,0 
и 7,0 г соответственно, из чего можно сделать 
вывод, что получение фторида лития из карбо-
ната более выгодный процесс с точки зрения 
процентного выхода продукта, а также из-за 
удобства наблюдения за ходом процесса. Если 
же удастся добиться выхода продукта из LiOH 
не менее 70 %, то использование его в качестве 
реагента перспективнее, ввиду большей макси-
мальной массы продукта.

Для второго эксперимента были взяты три 
навески LiOH в количестве 2 г, с чистотой, со-
ответствующей ТУ 60903763-85, после чего 
растворены в дистиллированной воде объемом 
16,4 мл при комнатной температуре. После пол-
ного растворения в образцы была добавлена HF 
(38  %), чистая, следующих объемов 4,4, 6,4 и 

10  мл. Растворы отфильтровали, промыли 1  % 
раствором плавиковой кислоты, и осадки суши-
ли в две стадии в печи для удаления остаточной 
влаги (< 100 °С) и избытка HF (< 150 °С). Необ-
ходимость сушки в две стадии обусловлена воз-
можностью гидролиза влажного фторида лития 
при высоких температурах с образованием ги-
дроксида и карбоната, в частности по реакциям 
7 и 8, что снижает качество продукта [1]: 
	 LiF + H2O = LiOH + HF	 (7)
	 2LiOH + CO2 = Li2CO3 + H2O	 (8)

В результате были получены порошки сле-
дующих масс: 0,72, 0,76 и 0,87 г. Данные резуль-
таты показывают, что для получения лучшего 
выхода необходим избыток кислоты не менее 
30 % от стехиометрии.

Анализ примесей проводился на рент-
генофлуоресцентном спектрометре ARL 
ThermoScientific QUANT’X, результаты пред-
ставлены в таблице 1.

По результатам анализа РФЛА видно, что 
количество таких примесей как: Fe, K, Cu, Pb 
увеличилось. Это может быть связано с недо-
статочной чистотой HF, влиянием атмосферы 
в печи при сушке, или концентрированием ве-
ществ в меньшем объема продукта.

В результате работы можно установить, что 
для получения наилучшего результата по полу-
чению фторида лития, рекомендуется использо-
вать Li2CO3 с избытком плавиковой кислоты ми-
нимум 30 % от стехиометрии, получаемый при 
этом выход продукта составляет ≈ 71 %.
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Таблица 1.	 Содержание примесей
Примеси, % Al Fe K Pb Mg Si Ca Cu Cr

LiOH 0,1679 0,0045 0 0,0005 0 0 0,0930 0,0023 0
LiF 0,1668 0,2868 1,2024 0,0071 0 0 0,0913 0,0654 0




