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8. ПРОБЛЕМ КОЈИ СЕ ТЕХНИЧКИМ РЕШЕЊЕМ РЕШАВА 

 

8.1. ТЕХНОЛОШКИ ПРОЦЕС ПРОИЗВОДЊЕ ФОСФОРНЕ КИСЕЛИНЕ 

 

8.1.1. Сировине за добијање фосфорне киселине 

 

Сировине из којих се добија фосфорна киселина су природни минерали који имају висок 

садржај фосфора. То су, пре свега апатити (Ca10((PO4)6(F,CI, OH)2) и фосфорит (Ca3(PO4)2 са 

примесама SiO2 и CaCO3, односно стене које садрже минералe фосфора. 

 

8.1.2. Добијање фосфорне киселине 

 

Фосфорна киселина се може добити на два начина, мокрим и термичким поступком. Мокрим 

поступком се добијају фосфатна ђубрива, а термичким чистa фосфорна киселина се користи у 

фармацеутској индустрији, индустрији хране и напитака, као и индустрији детерџената. 

Производња фосфорне киселине мокрим поступком заснива се на реакцији природних 

фосфатних минерала са киселинама, најчешће сумпорном, при чему настаје остатак назван 

фосфогипс, који се састоји из гипса и неразложених компоненти природних фосфата [1-3]: 

 

Ca10(PO4)6F+10H2SO4=6H3PO4+10CaSO4+2HF+Q 

 

Практично за разлагање фосфата користи се смеса сумпорне и фосфорне киселине: 

 

Ca10(PO4)6F2+10H2SO4+nH3PO4+nH2O (n+3)H3PO4+10CaSO4·mH2O+2HF+Q 

 

Иновирани процес пречишћавања фосфорне киселине применом солвентне екстракције 

омогућава ефикасно уклањање нечистоћа и побољшање квалитета крајњег производа. Овај 

поступак доводи до формирања две одвојене фракције: 

 

- Пречишћена фосфорна киселина – добијени производ је фосфорна киселина комерцијалног 

квалитета, погодна за примену у различитим индустријама, укључујући прехрамбену, 

фармацеутску и производњу ђубрива [4]. 

 

- Рафинат (споредни продукт) – ова фракција представља слабу фосфорну киселину, која 

садржи све нечистоће издвојене током процеса солвентне екстракције. Овај нуспроизвод може 

се даље третирати или користити у мање захтевним индустријским применама. 

 

Солвентна екстракција омогућава селективно уклањање нечистоћа као што су метали (Fe, Al, 

Mg), органске материје и друге нежељене компоненте, чиме се значајно побољшава чистоћа и 

квалитет фосфорне киселине. Овај метод представља напредак у односу на конвенционалне 

технике пречишћавања, нудећи већу ефикасност и потенцијал за економску исплативост кроз 

могућност даљег коришћења нуспроизвода [5-7]. 

 

Дикалцијум фосфат (CaHPO₄) се добија хемијским процесима који укључују реакције 

калцијумових једињења са фосфатним изворима. Постоје две главне методе производње 

применом калцијум-карбоната и применом амонијака. 
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8.1.3. Реакција фосфорне киселине и калцијум карбоната 

 

Један од најчешћих индустријских начина производње ДКФ-а је реакција фосфорне киселине 

(H₃PO₄) са калцијум карбонатом (CaCO₃): 

 

CaCO3+H3PO4→CaHPO4+CO2+H2OCaCO₃+H₃PO₄→CaHPO₄+CO₂+H₂OCaCO3+H3O4→CaHPO4

+CO2+H2O 

 

8.1.4. Реакција гасног амонијака са суперфосфатом 
 

Ова метода се често користи у производњи ђубрива: 

 

Ca(H2PO4)2+NH3→CaHPO4+NH4H2PO4Ca(H₂PO₄)₂+NH₃→CaHPO₄+NH₄H₂PO₄Ca(H2PO4)2+NH3

→CaHPO4+NH4H2PO4 

 

9. СТАЊЕ РЕШЕНОСТИ  ПРОБЛЕМА У СВЕТУ 

 

Дикалцијум фосфат (CaHPO₄) је једињење које се користи у различитим индустријама, 

укључујући прехрамбену индустрију као додатак исхрани, у производњи хране за животиње и 

у фармацеутској индустрији. Производи се реакцијом стехиометријских количина калцијум  

карбоната и фосфорне киселине: 

 

CaCO₃+H₃PO₄→CaHPO₄+H₂O+CO₂ 

 

Светска производња дикалцијум фосфата зависи од доступности фосфатних руда, које су 

кључне сировине за његову производњу. Највећа налазишта фосфатних руда налазе се у 

Мароку, који поседује око 50 милијарди тона фосфатних стена, што га чини највећим светским 

произвођачем фосфата.  

У Европи је откривено огромно подземно налазиште висококвалитетног фосфата у Норвешкој, 

које се сматра највећим на Свету. Процењује се да је ово налазиште довољно велико да 

задовољи светску потражњу за ђубривима, соларним плочама и батеријама за електричне 

аутомобиле у наредних 50 година. 

Производња дикалцијум фосфата (CaHPO₄) суочава се са неколико изазова на глобалном 

нивоу, који утичу на стабилност снабдевања и одрживост производње. 

Ограничене резерве фосфатних стена: фосфатне стене, кључна сировина за производњу 

фосфорних једињења попут дикалцијум фосфата, сматрају се необновљивим ресурсом. Брзина 

експлоатације ових лежишта премашује њихову природну обнову, што доводи до 

забринутости у погледу дугорочне доступности фосфора. Европска комисија је класификовала 

сирови фосфат као критичну сировину због ограничених залиха.  

Геополитичка концентрација резерви: Већина светских резерви фосфата концентрисана је у 

неколико земаља, што може довести до геополитичких тензија и нестабилности у снабдевању. 

На пример, Мароко поседује око 63% процењених светских резерви фосфатних минерала.  

Здравствени и еколошки аспекти: прекомерна употреба фосфата у прехрамбеној индустрији 

изазива забринутост због могућих здравствених последица, као што су поремећаји у 

апсорпцији калцијума код људи.  

Радиоактивност фосфатних производа: неки фосфатни производи могу садржати повишене 

нивое природне радиоактивности, што представља додатни изазов у производњи и употреби 

дикалцијум фосфата.  
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Одржива решења: како би се одговорило на ове изазове, истражују се алтернативни извори 

фосфора, попут пепела канализационог муља богатог фосфором, што би могло смањити 

зависност од традиционалних фосфатних стена и допринети одрживијој производњи.  

Иако постоје значајни изазови у производњи дикалцијум фосфата, текућа истраживања и 

развој нових технологија усмерени су ка проналажењу одрживих решења која би осигурала 

стабилност снабдевања овим важним једињењем. 

 

10. ОПИС ТЕХНИЧКОГ РЕШЕЊА 

 

10.1. УВОД 

 

У овом Техничком решењу приказана су експериментална лабораторијска испитивања 

третмана рафината у циљу добијања ди-калцијум-фосфата, која су предмет Уговора број 

1044/23 од 23.06.2023. год. закљученог између Института за рударство и металургију Бор и 

Елиxир Прахово доо Прахово. Елиxир Прахово је иновирао процес пречишћавања фосфорне 

киселине применом поступка солвентне екстракције (SX), при чему настају две фракције: 

пречишћена фосфорна киселина комерцијалног квалитета и рафинат као споредни продукт 

који представља слабу фосфорну киселину и садржи све присутне нечистоће издвојене у SX 

процесу. Предмет испитивања је рафинат достављен од стране компаније Елиxир Прахово у 

количини од 50 L за лабораторијска испитивања процеса уклањања присутних примеса и 

добијања потенцијалних производа дикалцијум- фосфата (ДКФ). 

Испитивања су урађена у циљу дефинисања оптималних технолошких параметара поступка 

третмана рафината у складу са захтевима дефинисаним у предметном Уговору, а који се 

односе на квалитет циљаног производа ДКФ и степена искоришћења P2O5. Искоришћење P2O5 

преко 70%. P2O5 од улазног рафината до производа ДКФ стандардног квалитета представља 

циљани резултат у складу са захтевом Инвеститора. 

Техничко решење садржи систематизовани преглед технолошких испитивања процеса 

третмана рафината у лабораторијским условима у складу са предвиђеним планом испитивања 

дефинисаним у Уговору. На основу добијених резултата у оквиру овог Техничког решења 

формиран је предлог комбинованог поступка за третман рафината који обухвата процес 

уклањања присутних примеса заступљених у рафинату у границама предвиђеним 

спецификацијом за квалитет производа, а затим из пречишћеног раствора следи прво процес 

синтезе ДКФ-а, а потом у даљем поступку и процес синтезе производа МКФ-а. Треба 

напоменути да су у овом Техничком решењу приказани само резултати уклањања присутних 

примеса заступљених у рафинату у границама предвиђеним спецификацијом за квалитет 

производа, а затим из пречишћеног раствора  извршен је процес синтезе ДКФ-а што је само 

један део предметног Уговора. Такође, урађена је детаљна карактеризација излазних 

међупродуката: чврстог остатка – неутрализационог муља који настаје у фази пречишћавања 

рафината и карактеризација отпадних вода које се јављају у фази синтезе ДКФ-а. 

Обзиром на комплексност поступка који је неопходан за третман рафината и на строге захтеве 

везане за квалитет производа и степена искоришћења P2O5, урађено је више серија 

експерименаталних испитивања на лабораторијском нивоу, за сваку технолошку фазу процеса. 

Сва експериментална технолошка испитивања су урађена у Институту за рударство и 

металургију (ИРМ) Бор у оквиру Центра за развојне технологије у металургији. Комплетна 

хемијска и минералошка испитивања продуката и међупродуката формираних у свим фазама 

технолошких испитивања урађена су такође у ИРМ-у у Центру за лабораторије – Лабораторија 

за хемијска испитивања ХТК. 
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10.2. КАРАКТЕРИЗАЦИЈА ПОЛАЗНОГ РАФИНАТА 

 

За испитивања је коришћен оригинални узорак рафината достављен из Елиxира Прахово, који 

је имао густину од 1162 g/L и вредност pH 1,2. Узорци рафината су анализирани у 

лабораторијама ИРМ. Резултати хемијске анализе рафината приказани су у Табели 10.2.1. 

 

  Табела 10.2.1. Хемијска анализа рафината 

Елементи Јединица Вредност Метода 

P2O5 

 

% 13,15 

 

Спектрофотометрија 

 

Fe ppm 2756 ICP-OES 

Na ppm 5502 ICP-OES 

Al ppm 1580 ICP-OES 

Ca ppm 69,3 ICP-OES 

Cd ppm 8,4 ICP-OES 

Cr ppm 222,5 ICP-OES 

Cu ppm 15,4 ICP-OES 

K ppm 515 ICP-OES 

Mg ppm 11159,5 ICP-OES 

Ni ppm 28,2 ICP-OES 

Zn ppm 509,5 ICP-OES 

Pb ppm <1 ICP-OES 

Cl- 
ppm 

149 
Јон селективна 

електрода 

F- 
ppm 

1440 
Јон селективна 

електрода 

Hg ppm <0,1 Живин анализатор 

 

Узорак рафината који је приказан у Табели 10.2.1. коришћен је за сва експериментална 

испитивања процеса неутрализације рафината приказаних у наставку Техничкoг решења. 

 

10.3. ИСПИТИВАЊЕ ПРОЦЕСА НЕУТРАЛИЗАЦИЈЕ РАСТВОРА 

РАФИНАТА 

 

10.3.1. Испитивање врсте неутрализационих реагенаса на процес уклањања 

примеса из рафината 

 

➢ Неутрализација раствора рафината са 1М NaOH 

 

Раствор рафината запремине 100 ml неутралисан је до pH 4 са 1М раствором NaOH (Слика 

10.3.1.1.). Почетна вредност pH раствора износила је 1,2. Потрошња 1 М NaOH до pH 4 

износила је 190 ml. Након неутрализације суспензија је профилтрирана, а чврсти остатак 

осушен при чему је добијена маса талога од 4,7 g. У Табели 10.3.1.1. је приказан постигнути 

степен неутрализације анализираних елемената израчунат на основу концентрација елемената 

у раствору пре и после процеса неутрализације. 
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Слика 10.3.1.1. Неутрализација рафината са 1 М NaOH 

 

 

 

Табела 10.3.1.1. Постигнути степен неутрализације применом 1М NaOH 

Елемент Степен неутрализације % 

Fe 99,95 

P 26,6 

Mg 20,06 

Al 97,2 

Cd 26,1 

Cr 87,8 

Pb 100 

 

➢ Неутрализација раствора рафината са NH4OH 

 

Раствор рафината запремине 100 ml, неутралисан је до pH 4 са раствором NH4OH. Почетна 

вредност pH раствора износила је 1,2. Потрошња NH4OH до pH 4 износила је 17 ml. Након 

неутрализације суспензија је профилтрирана, а чврсти остатак осушен при чему је добијена 

маса талога од 3,7 g .  

У Табели 10.3.1.2. је приказан постигнути степен неутрализације анализираних елемената 

израчунат на основу концентрација елемената у раствору пре и после процеса неутрализације. 

 

Табела 10.3.1.2. Постигнути степен неутрализације применом NH4OH 

Елемент Степен неутрализације % 

Fe 99,92 

P 23,96 

Mg 34,48 

Al 99,92 

Pb 78 

 

➢ Неутрализација раствора рафината са CaCO3 
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Раствор рафината запремине 100 ml, неутралисан је до pH 4 са CаCО3 у праху. Почетна 

вредност pH раствора износила је 1,3. Потрошња CаCО3 до pH 4 износила је 35 g. Након 

неутрализације суспензија је профилтрирана, а чврсти остатак осушен при чему је добијена 

маса талога од 43 g. У Табели 10.3.1.3. је приказан постигнути степен неутрализације 

анализираних елемената израчунат на основу концентрација елемената у раствору пре и после 

процеса неутрализације. 

 

Табела 10.3.1.3. Постигнути степен неутрализације применом CaCO3 

Елемент Степен неутрализације % 

Fe 99,87 

P 37,9 

Mg 37,2 

Al 98,76 

Pb 81 

 

➢ Неутрализација раствора рафината са Ca(ОH)2 

 

Раствор рафината запремине 100 ml, неутралисан је до pH 4 са 5% Ca(ОH)2. Почетна вредност 

pH раствора износила је 1,13. Потрошња 5% Ca(ОH)2 до pH 4 износила је 120 ml. Након 

неутрализације суспензија је профилтрирана, а чврсти остатак осушен при чему је добијена 

маса талога од 6,0 g. У Табели 10.3.1.4. је приказан постигнути степен неутрализације 

анализираних елемената израчунат на основу концентрација елемената у раствору пре и после 

процеса неутрализације. 

 

Табела 10.3.1.4. Постигнути степен неутрализације применом Ca(ОH)2  

Елемент Степен неутрализације % 

Fe 99,99 

P 28,96 

Al 98,1 

Cr 84,06 

Zn 74,8 

 

10.3.2. Испитивање утицаја вредности pH на ефикасност процеса неутрализације 

 

➢ Неутрализација до pH 3 

 

Раствор запремине 100 ml, неутралисан је до pH 3 са 5% Cа(ОH)2. Почетна вредност pH 

раствора износила је 1,13. Потрошња 5% Cа(ОH)2 до pH 3 износила је 100 ml. Након 

неутрализације суспензија је профилтрирана, а чврсти остатак осушен при чему је добијена 

маса талога од 3,7 g. У Табели 10.3.2.1. је приказан постигнути степен неутрализације 

анализираних елемената израчунат на основу концентрација елемената у раствору пре и после 

процеса неутрализације. 
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Табела 10.3.2.1. Постигнути степен неутрализације на pH 3 

Елемент Степен неутрализације % 

Fe 99,1 

P 24,37 

Al 88,58 

Cr 70 

Zn 17,1 

 

➢ Неутрализација до pH 3,5 

 

Раствор запремине 100 ml, неутралисан је до pH 3,5 са 5% Cа(ОH)2. Почетна вредност pH 

раствора износила је 1,13. Потрошња 5% Cа(ОH)2 до pH 3,5 износила је 115 ml. Након 

неутрализације суспензија је профилтрирана, а чврсти остатак осушен при чему је добијена 

маса талога од 5,2 g. У Табели 10.3.2.2. је приказан постигнути степен неутрализације 

анализираних елемената израчунат на основу концентрација елемената у раствору пре и после 

процеса неутрализације. 

 

Табела 10.3.2.2. Постигнути степен неутрализације на pH 3,5 

Елемент Степен неутрализације % 

Fe 99,98 

P 28,04 

Al 99,92 

Cr 87,5 

Zn 70 

 

 

➢ Неутрализација до pH 4 
 

Раствор рафината запремине 100 ml, неутралисан је до pH 4 са 5% Ca(ОH)2 . Почетна вредност 

pH раствора износила је 1,13. Потрошња 5% Ca(ОH)2 до pH 4 износила је 120 ml. Након 

неутрализације суспензија је профилтрирана, а чврсти остатак осушен при чему је добијена 

маса талога од 6,0 g. У Табели 10.3.2.3. је приказан постигнути степен неутрализације 

анализираних елемената израчунат на основу концентрација елемената у раствору пре и после 

процеса неутрализације. 

 

Табела 10.3.2.3. Постигнути степен неутрализације 

Елемент Степен неутрализације % 

Fe 99,99 

P 30,96 

Al 98,1 

Cr 84,06 

Zn 74,8 

 

У циљу уклањања нечистоћа и постизања минималног губитка фосфора изведене су серије 

експеримената у којима је рафинат неутралисан до различитих pH вредности. На основу 

добијених резултата приказаних у овом поглављу закључено је да су најбољи резултати 

добијени неутрализацијом рафината до pH 3,5. На овој pH вредности уклоњен је највећи 

проценат нечистоћа, при чему је губитак на фосфору био прихватљив 
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10.3.3. Испитивање утицаја концентрације Ca(ОH)2 на ефикасност процеса 

неутрализације 

 

Наставак испитивања имао је циљ дефинисање оптималне концентрације изабраног 

неутрализационог средства Cа(ОH)2 у процесу неутрализације рафината на дефинисаној 

вредности pH 3,5. Испитиване су следеће концентрације: 2,5% Cа(ОH)2, 5% Cа(ОH)2 и 10% 

Cа(ОH)2 на ефикасност процеса неутрализације и степен уклањања присутних примеса. 

 

➢ Неутрализација са 2,5% Cа(ОH)2 

 

Раствор запремине 100 ml, неутралисан је до pH 3,5 са 2,5% Cа(ОH)2. Почетна вредност pH 

раствора износила је 1,13. Потрошња 2,5% Cа(ОH)2 до pH 3,5 износила је 227 ml. Након 

неутрализације суспензија је профилтрирана, а чврсти остатак осушен при чему је добијена 

маса талога од 4,6 g. У Табели 10.3.3.1. је приказан постигнути степен неутрализације 

анализираних елемената израчунат на основу концентрација елемената у раствору пре и после 

процеса неутрализације. 

 

Табела 10.3.3.1. Постигнути степен неутрализације применом 2,5% Cа(ОH)2 

Елемент Степен неутрализације % 

Fe 99,92 

P 20,35 

Mg 1,68 

Al 96,04 

Cr 80,7 

Zn 25 

➢ Неутрализација са 5% Cа(ОH)2 

 

Раствор запремине 100 ml, неутралисан је до pH 3,5 са 5% Cа(ОH)2. Почетна вредност pH 

раствора износила је 1,13. Потрошња 5% Cа(ОH)2 до pH 3,5 износила је 118 ml. Након 

неутрализације суспензија је профилтрирана, а чврсти остатак осушен при чему је добијена 

маса талога од 5,0g. У Табели 10.3.3.2. је приказан постигнути степен неутрализације 

анализираних елемената израчунат на основу концентрација елемената у раствору пре и после 

процеса неутрализације. 

 

Табела 10.3.3.2. Постигнути степен неутрализације применом 5% Cа(ОH)2 

Елемент Степен неутрализације % 

Fe 99,96 

P 18,84 

Mg 2,16 

Al 98,7 

Cr 84,56 

Zn 48,31 
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➢ Неутрализација са 10% Cа(ОH)2 

 

Раствор запремине 100 ml, неутралисан је до pH 3,5 са 10% Cа(ОH)2. Почетна вредност pH 

раствора износила је 1,13. Потрошња 10% Cа(ОH)2 до pH 3,5 износила је 63 ml. Након 

неутрализације суспензија је профилтрирана, а чврсти остатак осушен при чему је добијена 

маса талога од 6,6 g. У Табели 10.3.3.3. је приказан постигнути степен неутрализације 

анализираних елемената израчунат на основу концентрација елемената у раствору пре и после 

процеса неутрализације. 

 

Табела 10.3.3.3. Постигнути степен неутрализације применом 10% Cа(ОH)2 

Елемент Степен неутрализације % 

Fe 99,94 

P 20,6 

Mg 2,54 

Al 98,94 

Cr 86,65 

Zn 58,80 

 

У овој серији урађених експеримената испитиван је утицај концентрације неутрализационог 

реагенса на степен уклањања нечистоћа и минималног губитка на фосфору. Добијени 

резултати показали су да је коришћење 5% Cа(ОH)2 за процес неутрализације дало најбоље 

резултате. 

 

10.3.4. Испитивање утицаја температуре на ефикасност процеса неутрализације 

 

У циљу дефинисања утицаја температуре на ефикасност процеса неутрализације рафината, 

урађен је експеримент процеса неутрализације уз грејање рафината на 50ºC на дефинисаној 

вредности pH 3,5 и применом 5% Cа(ОH)2 као неутрализационог средства. 

 

➢ Неутрализација до pH 3,5 на температури од 50ºC 

 

Раствор запремине 100 ml, неутралисан је до pH 3,5 са 5% Cа(ОH)2, на температури од 50°C. 

Почетна вредност pH раствора износила је 1,13. Потрошња 5% Cа(ОH)2 до pH 3,5 износила је 

115 ml. Након неутрализације суспензија је профилтрирана, а чврсти остатак осушен при чему 

је добијена маса талога од 5,1 g. У Табели 10.3.4.1. је приказан постигнути степен 

неутрализације анализираних елемената израчунат на основу концентрација елемената у 

раствору пре и после процеса неутрализације. 

 

    Табела 10.3.4.1. Постигнути степен неутрализације на различитим температурама 

 

Елемент 

Степен неутрализације % 

T-50°C T-25°C 

Fe 99,95 99,98 

P 46,19 28,04 

Mg 4,8 / 

Al 99,04 99,92 

Cr 98,86 87,5 

Zn 86,97 70 
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Обзиром да су сви претходни експерименти испитивања процеса неутрализације рафината 

били урађени на собној температури, урађен је експеримент у коме је рафинат неутралисан на 

температури од 50ºC. Добијени резултати показали су да повећање температуре има исти 

утицај на степен уклањања примеса, али додатно има негативан утицај јер доводи до већег 

губитка на фосфору од 47%. Из тог разлога даља испитивања рађена су на собној температури. 

 

10.3.5. Испитивање потребне количине воде за испирање формираног 

неутрализационог муља 

 

У овом Поглављу дати су резултати везани за процес испирања формираног неутрализационог 

муља – талога који настаје у процесу неутрализације рафината. Испитивана је температура 

воде за испирање. 

 

➢ Испирање насталог талога са 400 ml воде 

 

Раствор запремине 100 ml, неутралисан је до pH 3,5 са 5% Cа(ОH)2 . Почетна вредност pH 

раствора износила је 1,13. Потрошња 5% Cа(ОH)2  до pH 3,5 износила је 119 ml. Након 

неутрализације суспензија је профилтрирана и испрана са 400 ml воде, а чврсти остатак осушен 

при чему је добијена маса талога од 5 g. У Табели 10.3.5.1. је приказан постигнути степен 

неутрализације анализираних елемената израчунат на основу концентрација елемената у 

раствору пре и после процеса неутрализације. 

 

Табела 10.3.5.1. Постигнути степен неутрализације  

Елемент Степен неутрализације % 

Fe 99,99 

P 18,96 

Mg 2,08 

Al 98,82 

Cr 98,3 

Zn 74,8 

 

➢ Испирање насталог талога са 500 ml воде 

Раствор запремине 100 ml, неутралисан је до pH 3,5 са 5% Cа(ОH)2. Почетна вредност pH 

раствора износила је 1,13. Потрошња 5% Cа(ОH)2  до pH 3,5 износила је 119 ml. Након 

неутрализације суспензија је профилтрирана и испрана са 500 ml воде, а чврсти остатак осушен 

при чему је добијена маса талога од 5,5 g. У Табели 10.3.5.2. је приказан постигнути степен 

неутрализације анализираних елемената израчунат на основу концентрација елемената у 

раствору пре и после процеса неутрализације 

 

Табела 10.3.5.2. Постигнути степен неутрализације  

Елемент Елемент 

Fe 99,99 

P 18,72 

Mg 2,4 

Al 99,21 

Cr 98,6 

Zn 96,14 
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У овој серији експеримената испитиван је утицај количине испирних вода на степен 

искоришћења фосфора. У свим претходним испитивањима талог након неутрализације настао 

у процесу неутрализације 100 ml рафината је испиран са 300 ml хладне воде. Експерименти су 

показали да повећање количине воде на 400 ml и 500 ml испирних вода није имало значајнији 

утицаја на искоришћење фосфора. Може се закључити да је 300 ml хладне воде довољна 

количина за испирање талога формираног након процеса неутрализације 100 ml почетног 

рафината. Другим речима, за неутрализацију 100 ml испитиваног рафината, однос испирне 

воде у односу на количину формираног неутрализационог муља износи: Т:Ч = 300 ml:5 g = 6:1. 

 

10.4. ИСПИТИВАЊЕ ПРОЦЕСА СИНТЕЗЕ ДИ-КАЛЦИЈУМ-ФОСФАТА 

(ДКФ) 

 

10.4.1. Испитивање утицаја врсте таложних реагенаса на процес синтезе ДКФ 

 

У циљу избора таложног реагенса за синтезу производа ди-калцијум-фосфата (ДКФ) урађена 

су експериментална испитивања применом NaOH и Cа(ОH)2 и добијени резултати су 

приказани у наставку овог поглавља. 

 

➢ Синтеза ДКФ-а са 1М NaOH 

 

За испитивања је коришћен раствор запремине 100 ml, који је неутралисан до pH 3,5 са 1М 

NaOH. Након филтрирања раствору је додато 10 g CaCl2 и раствор је затим неутралисан са 65 

ml 1М NaOH до pH 7. Након неутрализације суспензија је профилтрирана, а чврсти остатак 

осушен при чему је добијена маса талога у тежини од 7,3 g, чија је хемијска анализа приказана 

у Табели 10.4.1. 

 

Табела 10.4.1.1. Хемијска анализа добијеног дикалцијум фосфата 

Елемент P Ca Mg Cr Zn Fe Al Pb As 

% 16,90 30,34 1,71 0,001 0,04 <0,001 0,098 <0,001 <0,001 

 

Дифрактограм формираног производа, ознаке T-PE-NaOH+CaCl2 приказан је на Слици 10.4.1. 

У овом узорку идентификовани су минерали апатит (Ca5(PO4)3(OH,F,Cl)) и халит (NaCl). На 

основу интезитета пикова закључује се да је апатит присутан са мањим степеном 

крисаталитета, док је халит присутан са већим степеном кристалитета. Закључено је да није 

евидентирано присуство циљаног минерала брушита (CaHPO4⸱2H2O). 
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Слика 10.4.1.1. Дифрактограм узорка Т-PE-NaOH+CaCl2 

 

➢ Синтеза ДКФ-а са Cа(ОH)2  

 

Раствор запремине 100 ml, који је претходно био неутралисан до pH 3,5 са 5% Cа(ОH)2, након 

филтрирања додатно је неутралисан са 5% Cа(ОH)2 до pH 7 у циљу таложења производа ДКФ. 

Почетна вредност pH раствора износила је 3,84. Потрошња 5% Cа(ОH)2 до pH 7 износила је 54 

ml. Након неутрализације суспензија је профилтрирана, а чврсти остатак осушен при чему је 

добијена маса талога од 7,1 g производа ДКФ, чија је хемијска анализа приказана у Табели 

10.4.2. 

 

Табела 10.4.1.2. Хемијска анализа добијеног дикалцијум фосфата 

Елемент P Ca Cd Mg Cr Zn Fe Al As 

% 16,7 28,08 0,0014 3,13 0,005 0,07 0,001 0,002 0,001 

 

Дифрактограм узорка формираног ДКФ, ознаке Т-PЕ-5% Cа(ОH)2 -3,5-7 приказан је на Слици 

10.4.1.1. У овом узорку идентификовани су минерали брушит (CaHPO4⸱2H2O) и калцит 

(CaCO3). Брушит је најзаступљенији минерал у узорку, док је калцит мање заступљен. 

 

 
Слика 10.4.1.1. Дифрактограм узорка T-PE-5% Ca(OH)2-3,5- 

Meas. data:T-PE-5% CaOH2-3

Brushite, Ca ( H P O4 ) ( H2 O )2, 01-072-0
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Добијени резултати испитивања процеса синтезе ДКФ-а применом два неутрализациона 

средства: натријум – хидроксид и калцијум – хидроксид показали су да је само применом 

калцијум- хидроксида дошло до синтезе ДКФ јер је минералошка XРД анализа указала на 

присуство формираног минерала брушита (CaHPO4⸱2H2O), тако да је 5% Ca(OH)2 одабран за 

наставак испитивања. 

 

10.4.2. Испитивање утицаја вредности pH на ефикасност процеса синтезе ДКФ 

 

У циљу избора оптималне вредности pH за процес синтезе производа ди-калцијум-фосфата 

(ДКФ) урађена су експериментална испитивања на следећим  pH вредностима раствора pH 6, 

pH 6,5 и pH 7 применом 5% Ca(OH)2 и добијени резултати су приказани у наставку овог 

поглавља. 

 

➢ Синтеза ДКФ-а са 5% Ca(OH)2 при вредности pH 6 

 

Раствор запремине 100 ml, претходно неутралисан до pH 3,5 са 5% Ca(OH)2, након 

филтрирања, додатно је неутралисан са 5% Ca(OH)2 до вредности pH 6. Почетна вредност pH 

раствора износила је 3,84. Потрошња 5% Ca(OH)2 до pH 6 износила је 30 ml. Након 

неутрализације суспензија је профилтрирана, а чврсти остатак осушен при чему је добијена 

маса талога од 4,3 g - производа ДКФ, чија је хемијска анализа приказана у Табели 10.4.2.1. 

 

Табела 10.4.2.1. Хемијска анализа добијеног дикалцијум фосфата 

Елемент P Ca Mg Cr Zn Fe Al 

% 15,85 25,6 0,28 0,011 0,07 0,001 0,001 

 

Дифрактограм узорка формираног ДКФ, ознаке Т-PЕ-5% Ca(OH)2 -3,5-6 приказан је на Слици 

10.3.8.1. У овом узорку идентификовани су минерали брушит (CaHPO4⸱2H2O) и калцит 

(CaCO3). Брушит је најзаступљенији минерал у узорку, док је калцит мање заступљен. 

 

 
Слика 10.4.2.1. Дифрактограм узорка T-PE-5% Ca(OH)2-3,5-6 

 

➢ Синтеза ДКФ-а са 5% Ca(OH)2 при вредности pH 6,5 

 

Meas. data:Vanja T-PE-5% CaOH2-3

Brushite, Ca ( H P O4 ) ( H2 O )2, 01-072-0
713

Calcite, C Ca O3, 9016705
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Раствор запремине 100 ml, који је био неутралисан до pH 3,5 са 5% Ca(OH)2 , након 

филтрирања, додатно је неутралисан са 5% Ca(OH)2 до pH 6,5. Почетна вредност pH раствора 

износила је 3,67. Потрошња 5% Ca(OH)2 до pH 6,5 износила је 45 ml. Након неутрализације 

суспензија је профилтрирана, а чврсти остатак осушен при чему је добијена маса талога од 6,4 

g - производа ДКФ, чија је хемијска анализа приказана у Табели 10.3.8.2. 

 

Табела 10.4.2.2. Хемијска анализа добијеног дикалцијум фосфата 

Елемент P Ca Cd Mg Cr Zn Fe Al Pb As     

% 14,62 23,37 0,0018 2,03 0,0072 0,073 0,017 0,025 <0,001 0,005 

 

Дифрактограм узорка формираног ДКФ, ознаке Т-PЕ-5% Ca(OH)2 -3,5-6,5 приказан је на 

Слици 10.4.2.2. У овом узорку идентификовани су минерали брушит (CaHPO4⸱2H2O) и калцит 

(CaCO3). Најзаступљенији минерал је брушит, док је калцит доста мање заступљен. 

 

 
Слика 10.4.2.2. Дифрактограм узорка T-PE-5% Ca(OH)2-3,5-6,5 

 

 

➢ Синтеза ДКФ-а са 5% Ca(OH)2 при вредности pH 7 

 

Раствор запремине 100 ml, који је претходно био неутралисан до pH 3,5 са 5% Ca(OH)2, након 

филтрирања, додатно је неутралисан са 5% Ca(OH)2 до pH 7. Почетна вредност pH раствора 

износила је 3,84. Потрошња 5% Ca(OH)2 до pH 7 износила је 54 ml. Након неутрализације 

суспензија је профилтрирана, а чврсти остатак осушен при чему је добијена маса талога од 7,1 

g - производа ДКФ, чија је хемијска анализа приказана у Табели 10.4.2.3. 

 

Табела 10.4.2.3. Хемијска анализа добијеног дикалцијум фосфата 

Елемент P Ca Cd Mg Cr Zn Fe Al As     

% 16,7 28,08 0,0014 3,13 0,005 0,07 0,001 0,002 0,001 

 

Meas. data:T-PE-EX 9-1

Brushite, Ca ( H P O4 ) ( H2 O )2, 01-072-0
713

Calcite, C Ca O3, 9009667
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Дифрактограм узорка формираног ДКФ, ознаке Т-PЕ-5% Ca(OH)2-3,5-7 приказан је на Слици 

10.4.2.3. У овом узорку идентификовани су минерали брушит (CaHPO4⸱2H2O) и калцит 

(CaCO3). Брушит је најзаступљенији минерал у узорку, док је калцит мање заступљен. 

 

 

 
Слика 10.4.2.3. Дифрактограм узорка T-PE-5% Ca(OH)2-3,5-7 

 

У овој серији експеримената испитиван је утицај pH вредности на синтезу ДКФ-а, при чему су 

испитивања вршена до pH 6, pH 6,5 и pH 7. Упоредним прегледом добијених 

експерименталних резултата синтезе ДКФ-а на испитиваним pH вредностима може се 

закључити да је на вредности pH 7 добијена највећа количина производа ДКФ са највећим 

садржајем фосфора, тако да је за даља испитивања узета pH 7 као оптимална вредност за 

синтезу ДКФ-а, на шта су указивали и литературни подаци. 

 

10.4.3. Испитивање утицаја концентрације Ca(OH)2 на ефикасност синтезе ДКФ-а 

 

У циљу избора оптималне вредности концентрације Ca(OH)2 за процес синтезе производа ди-

калцијумфосфата (ДКФ) урађена су експериментална испитивања на следећим вредностима 

концентрације раствора 2,5 % Ca(OH)2 , 5% Ca(OH)2 и 10% Ca(OH)2 .  

 

➢ Синтеза ДКФ-а са 2,5% Ca(OH)2  

 

Раствор запремине 100 ml, претходно неутралисан до pH 3,5 са 2,5% Ca(OH)2 , након 

филтрирања, додатно је неутралисан са 2,5% Ca(OH)2 до pH 7. Почетна вредност pH раствора 

износила је 3,84. Потрошња 2,5% Ca(OH)2 до pH 7 износила је 86 ml. Након неутрализације 

суспензија је профилтрирана, а чврсти остатак осушен при чему је добијена маса талога од 5,2 

g - производа ДКФ, чија је хемијска анализа приказана у Табели 10.4.3.1. 

 

Табела 10.4.3. 1. Хемијска анализа добијеног дикалцијум фосфата 

Елемент P Ca Mg Cr Zn Fe Al 

% 16,31 30,0 1,44 0,0089 0,076 0,02 0,03 

 

Дифрактограм узорка формираног ДКФ, ознаке Т-PЕ-2,5% Ca(OH)-3,5-7 приказан је на Слици 

10.4.3.1. У овом узорку идентификовани су минерали брушит (CaHPO4⸱2H2O) и калцит 

(CaCO3). Брушит је најзаступљенији минерал у узорку, док је калцит мање заступљен. 

Meas. data:T-PE-5% CaOH2-3

Brushite, Ca ( H P O4 ) ( H2 O )2, 01-072-0
713

Calcite, C Ca O3, 9000966

2-theta (deg)

In
te

n
s
it
y
 (

c
o
u

n
ts

)

20 40 60 80

         0

       500

      1000

      1500

      2000

      2500



 

19 

 

 

 

 
Слика 10.4.3.1. Дифрактограм узорка T-PE-2,5% Ca(OH)2-3,5-7 

 

 

➢ Синтеза ДКФ-а са 5% Ca(OH)2 

 

Раствор запремине 100 ml, који је прво неутралисан до pH 3,5 са 5% Ca(OH)2, након 

филтрирања додатно је неутралисан са 5% Ca(OH)2до pH 7. Почетна вредност pH раствора 

износила је 3,84. Потрошња 5% Ca(OH)2 до pH 7 износила је 54 ml. Након неутрализације 

суспензија је профилтрирана, а чврсти остатак осушен при чему је добијена маса талога од 7,1 

g - производа ДКФ, чија је хемијска анализа приказана у Табели 10.4.3.2. 

 

Табела 10.4.3.2. Хемијска анализа добијеног дикалцијум фосфата 

Елемент P Ca Cd Mg Cr Zn Fe Al As 

% 16,7 28,08 0,0014 3,13 0,005 0,07 0,001 0,002 0,001 

 

Дифрактограм узорка формираног ДКФ, ознаке Т-PЕ-5% Ca(OH)-3,5-7 приказан је на Слици 

10.4.3.2. У овом узорку идентификовани су минерали брушит (CaHPO4⸱2H2O) и калцит 

(CaCO3). Брушит је најзаступљенији минерал у узорку, док је калцит мање заступљен. 

 

Meas. data:T-PE-2

Brushite, Ca ( H P O4 ) ( H2 O )2, 01-072-0
713

Calcite, Ca ( C O3 ), 01-080-2799
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Слика 10.4.3.2. Дифрактограм узорка T-PE-5% Ca(OH)2-3,5-7 

 

➢ Синтеза ДКФ-а са 10% Ca(OH)2 

 

Раствор запремине 100 ml претходно је  неутралисан до pH 3,5 са 10% Ca(OH)2, након 

филтрирања додатно је неутралисан са 10% Ca(OH)2 до pH 7. Почетна вредност pH раствора 

износила је 3,84. Потрошња 10% Ca(OH)2 до pH 7 износила је 39 ml. Након неутрализације 

суспензија је профилтрирана, а чврсти остатак осушен при чему је добијена маса талога од 8,1 

g - производа ДКФ, чија је хемијска анализа приказана у Табели 10.4.3.3. 

 

Табела 10.4.3.3. Хемијска анализа добијеног дикалцијум фосфата 

Елемент P Ca Mg Cr Zn Fe Al 

% 16,67 29,05 3,22 0,0060 0,035 <0,001 <0,001 

 

Дифрактограм узорка формираног ДКФ, ознаке Т-ПЕ-10% Ca(OH)2-3,5-7 приказан је на Слици 

10.4.3.3. У овом узорку идентификовани су минерали брушит (CaHPO4⸱2H2O), калцит (CaCO3) 

и апатит (Ca5(PO4)3(OH)). Сви идентификовани минерали су релативно подједнако 

заступљени. 

 
Слика 10.4.3.3. Дифрактограм узорка T-PE-10% Ca(OH)2-3,5-7 

 

Meas. data:T-PE-5% CaOH2-3

Brushite, Ca ( H P O4 ) ( H2 O )2, 01-072-0
713

Calcite, C Ca O3, 9000966
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Као и код претходно анализираног процеса неутрализације у циљу пречишћавања рафината, 

тако је и код експерименталних испитивања процеса синтезе ДКФ-а испитиван утицај 

концентрације неутрализационог средства Ca(OH)2 на ефикасност процеса. Закључено је да се 

производ ДКФ добијен коришћењем 5% Ca(OH)2 и 10% Ca(OH)2 не разликује битно у погледу 

квалитета, тако да је 5% Ca(OH)2 усвојен као оптимална концентрација неутрализационог 

средста, који се иначе у истој концентрацији примењује и у првом степену неутрализације. На 

овај начин се поједностављује и сам технолошки поступак третмана рафината који не захтева 

примене различитих концетрација неутрализационог средства. 

 

10.5. УВЕЋАНИ ОПИТ - НЕУТРАЛИЗАЦИЈА 1 L РАФИНАТА И СИНТЕЗА 

ДКФ-A 

 

У циљу провере дефинисаних оптималних параметара за процес неутрализације раствора 

рафината и синтезу ДКФ из неутралисаног раствора, урађен је додатни увећан опит из 1 L 

рафината применом следећих услова процеса: 

 

- Нетрализација раствора до pH 3,5 са 5% Ca(OH)2  

- Синтеза ДКФ до pH 7 са 5% Ca(OH)2 

У наставку овог Поглавља дат је опис процеса и резултати за увећан опит. 

Раствор рафината запремине 1000 ml, неутралисан је до pH 3,5 са 5% Ca(OH)2. Почетна 

вредност pH раствора износила је 1,13. Потрошња 5% Ca(OH)2 до pH 3,5 износила је 1250 ml. 

Након неутрализације суспензија је профилтрирана и испрана са 300 ml воде, а чврсти остатак 

осушен при чему је добијена маса талога од 61,6 g. У Табели 10.5.1. је приказан постигнути 

степен неутрализације анализираних елемената израчунат на основу концентрација елемената 

у раствору пре и после процеса неутрализације. 

 

Табела 10.5.1. Постигнути степен неутрализације 1L рафината 

Елемент Степен неутрализације % 

Fe 99,76 

P 16 

Mg 5,07 

Al 98,86 

Cr 90,23 

Zn 60 

Cd 41,63 

 

Раствор је након тога додатно неутралисан до pH 7 са 5% Ca(OH)2 . Потрошња 5% Ca(OH)2 до 

pH 7 износила је 2750 ml. Након неутрализације суспензија је профилтрирана, а чврсти остатак 

осушен при чему је добијена маса талога – производа ДКФ у тежини од 350 g. Хемијска 

анализа формираног дикалцијум- фосфата приказана је у Табели 10.5.2., где се садржај свих 

присутних примеса у предвиђеним границама осим Cd који износи 17 ppm у односу на 

лимитираних максималних 10 ppm. 

 

Табела 10.5.2.  Хемијска анализа добијеног дикалцијум фосфата 

Елемент P Ca Cd Mg Cr Zn Fe Al Pb As     

% 14,79 25,76 0,0017 2,77 0,0074 0,07 0,031 0,027 0,002 0,001 
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Дифрактограм узорка формираног ДКФ-а приказан је на Слици 10.5.1. У овом узорку 

идентификовани су минерали брушит (CaHPO4⸱2H2O) и витлокит (Ca9(Mg,Fe)(PO4)6PO3OH). 

Ови минерали су присутни у узорку са ниским степеном кристалитета, или је у узорку 

присутна и аморфна материја. 

 
Слика 10.5.1. Дифрактограм узорка ДКФ-а 

 

Овим увећаним опитом су потврђени резултати постигнути на лабораторијском нивоу. 

Констатовано је следеће: 

 

• Искоришћење на P при неутрализацији рафината износи 84%. 

• Искоришћење на P при синтези ДКФ-а након неутрализације износи 92%. 

• Укупно искоришћење на P при синтези ДКФ-а из рафината је 77%. 

• Квалитет добијеног ДКФ је задовољавајући у погледу садржаја свих присутних примеса, 

осим Cd који је изнад прописаних маx 10 ppm. 

 

У циљу постизања захтеваног квалитета ДКФ са садржајем Cd на прописану вредност од маx 

10 ppm, урађена су додатна испитивања селективног уклањања кадмијума из раствора 

рафината. 

 

10.6. ЕКСПЕРИМЕНТ ТАЛОЖЕЊА Cd СА Na2S  

 

У циљу селективног уклањања Cd из рафината применом Na2S у концентрацији од 0,2% теж. 

на узорку рафината V=1L, време мешања је било 10 мин. након чега је одмах извршено 

филтрирање. Експеримент је изведен на собној температури. Вредност pH рафината пре и 

после таложења Cd је била иста и износила је pH=1,5, што указује да не долази до промене 

вредности pH у току процеса. Обзиром да је узорак за хемијску анализу узет и анализиран на 

све нечистоће одмах након филтрирања, без додатног стајања раствора, није дошло до 

знатнијег таложења присутних нечистоћа осим Cd и Cu. У Табели 10.6.1. приказана је анализа 

рафината и степен пречишћавања рафината коришћењем Na2S из 1L полазног рафината. 

 

 

 

 

 

Meas. data:T-PE-EX 11-1 broj naloga 3019-
23

Brushite, Ca ( H P O4 ) ( H2 O )2, 01-072-0
713

Whitlockite, Ca9.5 Mg O28 P7, 9012137
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Табела 10.6.1. Степен уклањања Cd из 1 L рафината коришћењем Na2S 

 

Елементи 

 

Полазни 

рафинат 

(V=1L) 

Рафинат након  

таложења Cd са Na2S 

(V=980mL) 

Степен пречишћавања 

рафината 

% 

P g/L 66,9 70,8  

Ca mg/L 69,3 53,4 24,48 

Cd mg/L 8,4 0,077 99,11 

Cu mg/L 15,4 <0,005 99,97 

Ni mg/L 28,2 24,1 16,25 

 

На основу резултата увећаног опита приказаних у Табели 10.6.1. може се закључити да је 

потврђена ефикасност уклањања Cd коришћењем Na2S. Степен уклањања кадмијума је био 

99,11% и истовремено je дошло до уклањања 99,97% Cu.  

У Табели 10.6.2. је дата хемијска анализа исталоженог кадмијум-сулфида CdS који је добијен 

у количини од 0,8 g таложењем са Na2S из 1L полазног рафината, односно прерачунато на 

садржај P2O5 количина отпадног продукта CdS износи 4,7 g/kg P2O5. 

 

Tабела 10.6.2. Хемијска анализа исталоженог кадмијум-сулфида CdS са Na2S из1L 

рафината 

Елемент, 

% 

P Ca Cd Fe Al Mg Na K Cu Ni Zn Pb As 

10,51 0,06 1,07 6,65 5,53 5,03 0,56 1,30 2,23 0,027 1,93 0,028 0,046 

 

 

 

10.7. ПРЕДЛОГ ТЕХНОЛОШКОГ ПОСТУПКА ЗА ТРЕТМАН РАФИНАТА У 

ЦИЉУ ДОБИЈАЊА ДКФ 

 

На основу урађених експерименталних испитивања и добијених резултата, а у циљу 

формирања предлога технолошког поступка за третман рафината и добијања производа ДКФ 

урађен је додатни опит из 1L почетног рафината који је укључио следеће технолошке фазе: 

 

• Преципитацијa са Na2S (селективно уклањање Cd из рафината), 

• Неутрализација са 5 % Ca(OH)2 на pH 3,5, (селективно уклањање Fe, Al, Cr, Cu, Zn из 

рафината) 

• Синтеза ДКФ-а, 

 

10.7.1. СЕЛЕКТИВНО УКЛАЊАЊЕ Cd ИЗ РАФИНАТА ПРЕЦИПИТАЦИЈОМ 

СА Na2S 

 

Услови процеса: 

- Запремина полазног рафината: 1000 ml (1153,4 g), хемијска анализа дата у Табели 10.7.1.1. 

- Таложни реагенс: Na2S у концентрацији од 0,2% теж. 

- Време: 10 мин. (одмах извршено филтрирање) 

- Време стајања рафината након таложења Cd: 24 h 

- Температура: собна 
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У Табели 10.7.1.1. дат је упоредни преглед анализа полазног рафината, анализе раствора 

рафината након селективног уклањања Cd са Na2S после 10 мин. и након стајања у периоду од 

24 h као и постигнути степени пречишћавања рафината. 

 

 

Табела 10.7.1.1. Анализа полазног рафината и степен пречишћавања рафината применом 

0,2% теж. Na2S 

Елемент 
 

Јединица 
 

Полазни 

рафинат 

V=1000 

mL 

Рафинат 

након 

таложења 
Cd са Na2S 

(10 min.) 

V=990 mL 

Степен 

пречишћавања 

рафината 

% 

Пречишћени 

рафинат од 

Cd након  

одлежавања 
24 h 

V=890 mL 

 

Степен 

пречишћавања 

рафината 

24 h 

% 

P       g/L 59,849 59,763 1,11 59,969 0,85 

Ca mg/L 98,3 109 / 113,0 / 

Cd mg/L 6,1 0,13 97,89 0,12 98,04 

Fe mg/L 3251,0 2904,0 11,57 2861 12,74 

Al mg/L 2598,0 2196,0 16,32 2203,0 16,08 

Mg mg/L 5087,0 4879,0 5,05 4861,0 5,36 

Na mg/L 12757,0 12649,0 1,84 12558,0 2,47 

K mg/L 547,0 508,0 8,06 518,0 6,43 

Cu mg/L 7,0 <0,5 92,93 <0,5 92,93 

Ni mg/L 31,5 46,4 / 48,0 / 

Zn mg/L 534,0 456,0 15,46 470,0 13,13 

Pb mg/L <0,1 <0,1 / <0,1 / 

Cr mg/L 211,0 202,0 5,22 208,0 2,69 

F mg/L 140,0 / / / / 

Cl mg/L 54,0 / / / / 

 

Овим експериментом је додатно потврђен висок степен селективног уклањања Cd применом 

Na2S као таложног реагенса. Отпадни продукт који се формира у процесу селективног 

одвајања Cd је CdS чија је карактеризација дата у Табели 10.6.2. и настаје у количини од 4,7 

g/kg P2O5. 

 

10.7.2. ПРОЦЕС НЕУТРАЛИЗАЦИЈЕ СА 5 % КРЕЧНИМ МЛЕКОМ НА PH 3,5 

 

Након уклањања Cd из рафинта, раствор запремине 990 ml, неутралисан је до pH 3,5 са 5% 

Ca(OH)2 . Почетна вредност pH раствора износила је 1,2. Потрошња 5% Ca(OH)2 до pH 3,5 

износила је 1280 ml. Након неутрализације суспензија је профилтрирана и испрана са 300 ml 

воде, а чврсти остатак осушен при чему је добијена маса неутрализационог талога од 61,4 g. 

Запремина раствора са испирним водама износила је 2400 ml. 

 

У Табели 10.7.2.1. је приказан постигнути степен неутрализације анализираних елемената 

израчунат на основу концентрација елемената у раствору пре и после процеса неутрализације. 
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Табела 10.7.2.1. Постигнути степен неутрализације до pH 3,5 

Елемент  Јединица  

Анализа 

рафината 

после 

таложења 

Cd 

Улаз у 

990 ml 

(mg) 

Анализа 

рафината после 

неутрализа-ције 

на pH 3,5 (mg/l) 

Запремина 

рафината после 

неутрализа-ције 

на pH 3,5 (ml) 

Проце-

нат 

примеса 

у 

раствору 

(%) 

Степен 

неутра-

лизације 

(%) 

P mg/L 59969 59369,31 21036 2400 85,04 14,96 

Fe mg/L 2861 2832,39 4,1 2400 0,35 99,65 

Al mg/L 2203 2180,97 10 2400 1,10 98,90 

Cr mg/L 208 205,92 4,6 2400 5,36 94,64 

Zn mg/L 470 465,3 46,1 2400 23,78 76,22 

Mg mg/L 4861 4812,39 2189 2400 109,17  

Cd mg/L 0,12 0,1188 0,008 2400 16,16 83,84 

Pb mg/L <0,1 0,099 0,02 2400   

K mg/L 518 512,82 99,7 2400 46,66 53,34 

Ni mg/L 48 47,52 13,2 2400 66,67 33,33 

Cu mg/L 0,5 0,495 0,006 2400 2,91 97,09 

 

На основу постигнутог степена неутрализације са 5% Ca(OH)2 до pH 3,5 може се закључити да 

су овим поступком скоро квантитативно уклоњене следеће примесе: Fe, Al, Cr, Cu, и преко 

75% Zn Постигнут степен искоришћења на P/P2O5 износи 85%. У Табели 10.7.2.2. приказана 

је карактеризација неутрализационог талога формираног на pH 3,5 (масе 61,4 g) који 

представља излазни отпадни продукт и који може бити примењен у постојећем производном 

процесу у Еликсиру Прахово. Количина неутрализационог муља који се формира у процесу 

неутрализације на pH 3,5 уз додатак 5% Ca(OH)2 износи 360 g/kg P2O5. 

 

Табела 10.7.2.2. Анализа талога формираног на pH3,5 

Елемент  Јединица  
Анализа неутрализационог талога 

формираног на pH 3,5 

P % 17,26 

Fe % 5,25 

Al % 4,00 

Ca % 15,92 

Cr % 0,32 

Zn % 0,52 

Mg % 0,20 

Cd ppm 3,8 

Pb ppm 13,9 

As ppm <10 

Na ppm 1,11 

K ppm 0,41 

Ni ppm 22,1 

Cu ppm <10 
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10.7.3. СИНТЕЗА ДКФ-А 

 

Раствор је након неутрализације до pH 3,5 додатно неутралисан до pH 7 са 5% Ca(OH)2 у циљу 

синтезе ДКФ-а. Потрошња 5% Ca(OH)2 до pH 7 износила је 2800 ml. Након синтезе ДКФ-а 

суспензија је профилтрирана и запремина филтрата са испирним водама износила је 4650 ml. 

Филтрат са испирним водама представља отпадне воде које се формирају у процесу синтезе 

ДКФ-а. Тежина добијеног ДКФ-а након сушења износила је 255,4 g.  

У Табели 10.7.3.1. је приказана анализа раствора насталог након синтезе ДКФ-а (отпадних 

вода) и проценатуална заступљеност примеса у отпадној води након завршеног процеса 

синтезе ДКФ-а у односу на улазни рафинат након селективног издвајања кадмијума. 

 

Табела 10.7.3.1. Анализа отпадне воде и проценат примеса у отпадној води 

Елемент  Јединица  

Анализа 

рафината 

после 

таложења 

Cd 

Улаз у 

990 ml 

(mg) 

Анализа 

отпадне воде 

после синтезе 

ДКФ-а на 

pH 7 (mg/l) 

Запремина 

отпадне 

воде после 

синтезе 

ДКФ-а на 

pH 7 

(ml) 

Проценат 

примеса у 

отпадној 

води 

(%) 

P mg/L 59969 59369,31 1093 4650 8,56 

Fe mg/L 2861 2832,39 0,007 4650 0,001 

Al mg/L 2203 2180,97 0,03 4650 0,006 

Cr mg/L 208 205,92 0,005 4650 0,011 

Zn mg/L 470 465,3 0,11 4650 0,11 

Mg mg/L 4861 4812,39 234 4650 22,61 

Cd mg/L 0,12 0,1188 0,008 4650 31,31 

Pb mg/L <0,1 0,099 0,02 4650 93,94 

Na mg/L 12558 12432,42 2518 4650 94,18 

K mg/L 518 512,82 42,3 4650 38,35 

Ni mg/L 48 47,52 0,11 4650 1,07 

Cu mg/L 0,5 0,495 0,006 4650 5,64 

 

Постигнут степен искоришћења на P/P2O5 износи 91 %. 

Укупно искоришћење фосфора/фосфорпентоксида у фази неутрализације и синтезе ДКФ-а 

износи 77,7%. 

У Табели 10.7.3.2. приказана је анализа синтетизованог ДКФ-а на pH 7 (масе 255,4 g). 

 

Табела 10.7.3.2. Анализа синтетизованог ДКФ-а 

Елемент  Јединица  ДКФ  
P % 16,43 

Fe % 0,11 

Al % 0,042 

Ca % 35,74 

Cr ppm 137,5 

Zn % 0,052 

Mg % 1,33 

Cd ppm <1 
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Pb ppm <10 

As ppm <10 

Na ppm 0,46 

K ppm 213 

Ni ppm 138 

Cu ppm <10 

 

На основу резултата хемијске анализе производа ДКФ-а приказаних у Табели 10.7.3.2., може 

се закључити да је квалитет синтетисаног ДКФ у складу са предвиђеним лимитираним 

вредностима за присутне примесе. Дифрактограм узорка ДКФ-а приказан је на Слици 10.7.3.1. 

У овом узорку идентификовани су минерали брушит (CaHPO4·2H2O) и апатит (Ca5PO4 (OH, F, 

Cl)). Поред присутних кристалних фаза, у узорку је присутна и аморфна материја. 

 

 
Слика 10.7.3.1. Дифрактограм узорка ДКФ-а 

 

Сумирањем свих експерименталних испитивања и добијених резултата у процесу третмана 

рафината у циљу добијања производа ДКФ, који су приказани у TР, формиран је Предлог 

технолошког проступка за третман рафината који је потврђен на увећаном експерименту, који 

се може приказати технолошком шемом процеса за третман рафината датој на Слици 10.8.1. 

У технолошкој шеми дате су тежине и запремине свих формираних продуката и 

међупродуката који настају у третману рафината из 1000 ml/1153,4 g полазног рафината. 
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10.8. OПИС ТЕХНОЛОШКЕ ШЕМE 

 

 
Слика 10.8.1. Технолошка шема процеса третмана рафината 

 

Процес третмана рафината приказан на технолошкој шеми на Слици 10.8.1. укључује следеће 

технолошке фазе: 
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10.8.1. Селективно уклањање кадмијума: 

Из полазног узорка рафината запремине 1000 ml/1153,4 g у циљу селективног уклањања Cd 

додато је 2,3 g таложног реагенса Na2S. Запремина пречишћеног рафината након уклањања Cd 

износи 990 ml и представља полазни раствор за процес неутрализације. У току селективног 

таложења Cd са Na2S настаје отпадни продукт CdS у тежини од 2,3 g, што износи 4,7 g/kg P2O5. 

 

10.8.2. Процес неутрализације на pH 3,5: 

Рафинат настао након селективног уклањања Cd у запремини од 990 ml је неутралисан са 1280 

ml до 5% Ca(OH)2 до вредности pH 3,5 у циљу таложења присутних примеса (Fe, Al, Cr, Zn, 

Cu). У процесу неултрализације формира се неутрализациони муљ у тежини од 61,4 g, односно 

360 g/kg P2O5. Запремина раствора након филтрирања и испирања неутрализационог муља (са 

300 ml воде) износи 2400 ml и представља полазни раствор за синтезу ДКФ-а. Евидентирано 

је искоришћење на P од 85% у овој технолошкој фази. 

 

10.8.3. Процес синтезе ДКФ-а: 

Процес синтезе ДКФ-а се одвија уз додатак 2800 ml 5% Ca(OH)2 до вредности pH 7. У процесу 

синтезе ДКФ-а формира се ДКФ у тежини од 255,4 g и настају отпадне воде у запремини од 

4650 ml. Добијени ДКФ се суши у сушници на 85ºC. Евидентирано је искоришћење на P од 

91% у овој технолошкој фази, тако да укупно искоришћење у процесу неутрализације 

рафината и синтезе ДКФ износи 77,7%. 

 

10.9. КАРАКТЕРИЗАЦИЈА ПРОДУКАТА И МЕЂУПРОДУКАТА 

ФОРМИРАНИХ У ТЕХНОЛОШКОМ ПРОЦЕСУ ТРЕТМАНА РАФИНАТА 

 

У технолошком процесу третмана рафината приказаној у шеми на Слици 10.8.1. формиран је 

продукт ДКФ, отпадни продукти CdS, неутрализациони муљ и отпадне воде. 

У Табели 10.9.1. дата је карактеризација свих продуката и међупродуката насталих у процесу 

третмана рафината у запремини од 1000 ml/1153,4 g. 

 

Табела 10.9.1. Карактеризација продуката и међупродуката насталих у процесу третмана 

рафината 

Елемент  
ДКФ 

(m=255.4 g) 

CdS 

(m=0.8 g) 

Неутрализациони муљ 

(m=61.4 g) 

Отпадна вода  

(V=4650 ml) 

P 16,43 % 10,51 % 17,26 % 1093 mg/L  

Fe 0,11 % 6,65 % 5,25 % 0,007 mg/L 

Al 0,042 % 5,53 % 4,00 % 0,03 mg/L 

Ca 35,74 % 0,06 % 15,92 % / 

Cr 137,5 ppm / 0,32 % 0,005 mg/L 

Zn 520 ppm 1,93 % 0,52 % 0,11 mg/L 

Mg 13300 ppm 5,03 % 0,2 % 234 mg/L 

Cd <1 ppm 1,07 % 3,8 ppm  0,008 mg/L 

Pb <10 ppm 0,028 % 13,9 ppm 0,02 mg/L 

As <10 ppm 0,046% <10 ppm / 

Na 0,46 ppm 0,56 % 1,11 ppm 2518 mg/L 

K 213 ppm 1,30 % 0,41 ppm 42,3 mg/L 

Ni  138 ppm 0,027 % 22,1 ppm 0,11 mg/L 

Cu <10 ppm 2,23 % <10 ppm 0,006 mg/L 
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10.10. НОРМАТИВИ ПОТРЕБНИ ЗА ПРОЦЕС ТРЕТМАНА РАФИНАТА 

 

У технолошком процесу третмана рафината приказаној на шеми на Слици 10.8.1. за синтезу 

циљаних производа ДКФ евидентиран је утрошак следећих норматива: Na2S, Ca(OH)2 i H2O.  

У Табели 10.10.1. дат је преглед потрошње норматива неопходних за процес третмана 

рафината у запремини од 1000 ml/1153,4 g. 

 

Табела 10.10.1. Преглед потрошње норматива за процес третмана рафината 

Норматив Na2S Ca(OH)2 H2O 70%H3PO4 

Потрошња 2,3 g 204 g 600 ml 237 ml 
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