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Изучены закономерности двухстадийной регенерации суспензионного катализатора гидроконверсии, 
выделенного в составе твердого порошка из вакуумного остатка дистилляции продукта гидроконвер-
сии смеси гудрона и полимерных отходов. На 1-ой стадии исследовано низкотемпературное окисление 
сульфидов Мо. Показано, что при температуре 250–400°С в зависимости от продолжительности тер-
мообработки (от 30 до 150 мин) достигается высокая степень окисления сульфидов Мо в кислородные 
соединения высшей валентности молибдена, что подтверждается степенью перехода оксидов Мо в амми-
ачный раствор на второй стадии при выщелачивании полученных на 1-ой стадии продуктов окисления. 
Результаты исследований показали, что метод низкотемпературного окисления концентрата катализатора 
в составе нерастворимого в толуоле остатка гидроконверсии смеси гудрона и полимерных отходов 
позволяет практически полностью (>95%) извлечь соединений молибдена методом выщелачивания 
10%-ным водным раствором аммиака.
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Острая проблема переработки тяжелых видов 
углеводородного сырья привела к созданию ка-
тализаторов нового поколения, представляющих 
собой стабилизированную в сырье суспензию на-
норазмерных частиц, преимущественно на основе 
сульфидов Мо. В ИНХС РАН разработана техно-
логия получения суспензионного катализатора и 
применения его в процессе переработки тяжелых 
нефтяных остатков (мазута, гудрона, битума) [1–3] 
и их смесей с полимерными отходами [4] методом 
гидроконверсии с получением более 95% допол-
нительных компонентов сырья для производства 
моторных топлив и нефтехимии. Уникальность 
данной технологии заключается в использовании в 
качестве катализатора суспензии стабилизирован-
ных в углеводородной среде без твердого носителя 
частиц сульфидов Мо, образующихся в реакцион-
ной зоне из прекурсора – парамолибдата аммония 
[2]. Катализатор многократно циркулирует в сис- 
теме вместе с непревращенным остатком гидро-
конверсии, в результате этого в нем накапливаются 

кроме Мо соединения других металлов, содержа-
щихся в исходном сырье, и частицы кокса, в связи с 
чем непревращенный остаток частично выводится 
из системы и направляется на регенерацию прекур-
сора катализатора [5, 6].

Расход катализатора обычно не превышает 
100–200 ppm Мо в расчете на сырье. Однако, от-
носительно высокая стоимость соединений мо-
либдена обусловливает необходимость разработки 
специальных методов регенерации прекурсора ка-
тализатора и возврата его в процесс. Как правило, 
содержание Мо в суспензии в непревращенном 
вакуумном остатке гидроконверсии не превышает 
1%, поэтому требуется предварительное концен-
трирование в нем металлов перед их извлечением. 
Суспензию, содержащую углеводороды и отрабо-
танный катализатор, смешивают с растворителем, 
пригодным для экстракции органических соеди-
нений с осаждением твердой фазы, содержащей  
металлы и кокс [6–8].
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В остатках гидроконверсии углеродсодержа-
щего органического сырья молибден присутству-
ет в форме каталитически активной фазы – в виде 
гексагонального и тригонального сульфидов Mo 
[9–11]. Известно, что для перевода сульфидов Мо 
в раствор необходимо провести их окисление с 
получением оксидов молибдена высшей валентно-
сти (МоО3, H2MoO4), либо молибдатов щелочных 
элементов (CaMoO4, Na2MoO4 и т.д.). Для этого 
используют либо метод сжигания концентрата от-
работанного катализатора [12], либо окисления 
действием водных растворов сильных окислителей 
(H2SO4, HNO3, H2O2, HCl) [6, 13, 14].

При применении жидких окислителей достига-
ется высокая степень окисления, практически пол-
ное извлечение соединений молибдена в раствор 
прекурсора катализатора [6, 13, 15], однако это 
требует повышенных затрат на реагенты, создание 
специального оборудования, емкостей, стойких 
к воздействию кислот и усложняется схема про-
цесса. Следует отметить, что получаемый раствор 
прекурсора катализатора будет содержать примеси 
соединений других металлов (ванадия, никеля, же-
леза и др.), присутствующих в исходном сырье.

Применение метода сжигания при высокой тем-
пературе представляется технологически и эко-
номически более выгодным, поскольку не требу-
ет использование дополнительно дорогостоящих 
реагентов, специального оборудования на стадии 
окисления. Однако следует отметить, что высоко-
температурное окисление приводит к образованию 
сплавов оксидов молибдена с другими металлами 
(V, Ni, Fe и др.), содержащимися в исходном сырье, 
которые выщелачиваются аммиачным раствором 
вместе с Мо в раствор парамолибдата аммония, 
снижая чистоту прекурсора.

При низкотемпературном окислении процесс 
будет проводиться при температурах, исключаю-
щих образование летучих соединений молибде-
на, не потребуется создание системы улавливания 
летучих частиц, а также не будут образовываться 
сложные смесевые оксиды (сплавы) молибдена с 
другими металлами (см. выше), присутствующими 
в исходном сырье и в выделенном из остатка дис- 
тилляции продуктов гидроконверсии концентрате 
отработанного катализатора [16].

 Цель исследования – определение условий низ-
котемпературного окисления концентрата отрабо-

танного катализатора с последующим выщелачи-
ванием молибдена из окисленного остатка.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ
В качестве сырья при выделении концентра-

та катализатора для проведения исследований по 
низкотемпературному окислению MoS2 с после-
дующим выщелачиванием соединений молибдена 
использовали остаток вакуумной дистилляции гид- 
роконверсии смеси гудрона Западно-сибирских 
нефтей и полимерных отходов, полученный по ме-
тодике, описанной авторами в работе [17]. Гидро-
конверсию проводили при следующих условиях: 
температура реакции – 440°С; давление водорода –  
7.0 МПа; соотношение Н2 : сырье = 1000 нл/л; объ-
емная скорость подачи сырьевой смеси – 1 ч–1; 
прекурсор катализатора – обратная эмульсия пара-
молибдата аммония с содержанием Мо = 0.05% в 
расчете на сырье.

Выделенный из продуктов гидроконверсии ва-
куумный остаток характеризуется высокой плот-
ностью (1012.4 кг/м3), содержание смол и асфаль-
тенов составляет более 60%, коксуемость – 42.8%, 
концентрация молибдена – 0.185% (табл. 1).

Для повышения содержания Мо и снижения 
содержания органических компонентов в иссле-
дуемом образце из вакуумного остатка выделяли 
методом осаждения ароматическим растворителем 
(с последующей фильтрацией) концентрат отрабо-
танного катализатора в виде твердого порошка –  
нерастворимых в толуоле твердых частиц (НРТ).

В качестве растворителя использовали хими-
чески чистый толуол (х.ч.) чистотой 99.8% по ТУ 
2631-020-44493179-98. В экстрактор (стеклянная 
плоскодонная колба на 1000 мл) загружали вакуум-
ный остаток (остаток >500°С) и толуол при соот-
ношении, равном 1 : 4, включали перемешивание 
и нагрев. Температуру смеси держали на уровне 
90°С в течение 0.5 ч, после чего смесь подверга-
ли фильтрации. Фильтрацию проводили в воронке 
Бюхнера под вакуумом. В качестве фильтрующего 
элемента использовали бумажный фильтр («синяя 
лента» марки FILTRAK). Фильтр с остатком про-
мывали толуолом до тех пор, пока фильтрат не ста-
новится бесцветным. Остаток на фильтре сушили 
при температуре 130°С в течение 1 ч. Выход НРТ 
составлял 1.64  мас.  %. В его составе помимо Мо 
содержатся V и Ni (табл. 2).
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По содержанию Мо в вакуумном остатке  
(табл. 1) и элементному составу НРТ (табл. 2) рас-
считывали баланс по Мо, который показал, что Мо 
практически полностью переходит в НРТ; незначи-
тельные потери Мо при фильтрации, по-видимому, 
связаны с прохождением наноразмерных частиц 
сульфидов Мо через фильтрующий элемент.

Фазовый состав отработанного катализатора в 
НРТ исследовали методом рентгеновской дифрак-
ции на дифрактометре Rigaku Rotaflex D/Max-RC 
с вращающимся медным анодом и вторичным гра-
фитовым монохроматором (длина волны CuKα-из-
лучения 0.1542 нм) в геометрии Брэгга–Брентано 

в режиме непрерывного θ–2θ-сканирования в угло-
вом диапазоне 2θ = 10°–80°, скорость сканирова-
ния 2°/мин, шаг сканирования – 0.04° (рис. 1). Об-
работку экспериментальных дифрактограмм вели 
по программе MDI Jade 6.5, фазовый состав иден-
тифицировали с использованием базы дифракци-
онных данных ICDDPDF-2.

Отсутствие сигналов V и Ni на рентгенограмме 
НРТ объясняется, по-видимому, рентгеноаморф-
ным состоянием их соединений (рис. 1). Молибден 
в образце сосредоточен в виде двух кристалличес- 
ких фаз – MoS2 и MoO2. Также на спектре рент-
генограммы образца присутствуют интенсивности, 

Таблица 1. Состав и свойства вакуумного остатка гидроконверсии

Наименование показателей качества, единицы измерения Значение показателей
Плотность при 20°С, кг/м3 1012.4
Температура плавления, °С 103
Вязкость динамическая, Па · с при температуре:

100°С 39.80
120°С 3.53
140°С 0.68

Коксуемость по Конрадсону, мас. % 42.80
Групповой состав, мас. %

парафино-нафтеновые углеводороды 8.50
ароматические углеводороды 26.70
смолы 34.40
асфальтены 30.40

Содержание элементов, мас. %
С 88.68
Н   4.13
S   2.85
N   1.09
O   3.03
Мо   0.185
V   0.021
Ni   0.0093

Выход НРТ, мас. %   1.64

Таблица 2. Элементный состав порошка нерастворимых в толуоле твердых частиц (НРТ)

Проба №
Содержание, мас. %

Mo V Ni C H S N O
1 12.69 1.27 0.577 24.52 2.41 26.89 2.03 29.61
2 15.79 1.31 0.534 24.17 2.32 28.72 2.08 25.08
3 13.42 1.28 0.562 24.26 2.17 26.35 2.04 29.92

Средние значения 13.97 1.28 0.558 24.32 2.30 27.32 2.05 28.2
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соответствующие графитизированному углероду 
(частицы кокса).

Термообработку НРТ проводили в лабораторной 
муфельной печи марки «SNOL». Образцы исход-
ного продукта (объекта исследований), представ-
ляющие собой твердые порошки черного цвета, 
загружали в лабораторные фарфоровые лодочки, 
соблюдая следующие условия:

– толщина слоя навески ≈ 0.5 см;
– одинаковая массовая загрузка;
– перемешивание образца стеклянной палочкой 

через каждые 5 мин.
Выход окисленного остатка (ОО) термообра-

ботки (Qτ
T) при определенной температуре (Т) и 

продолжительности обработки (τ) определяли по 
соотношению:

где CC, CH, CS, CN, CMo,CNi, CV – содержание С, Н, 
S, N, Мо, Ni, V в образце.

Оценка количественного перехода соединений 
углерода (Qg

C) и серы (Qg
S) в газовую фазу рассчи-

тывали по уравнениям:

Рис. 1. Рентгенограмма нерастворимых в толуоле твер-
дых частиц (НРТ).
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Q Q
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Q Q
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где Q1
C и Q2

C, – соответственно, весовое содержание 
углерода в исходной взятой навеске НРТ и полу-
ченной после термообработки, г; Q1

S и Q2
S – соот-

ветственно, весовое содержание (в граммах) серы в 
исходной взятой навеске НРТ и полученной после 
термообработки, г.

В качестве выщелачивающего реагента исполь-
зовали 10%-ный водный раствор аммиака (ч.д.а., 
ГОСТ 3760-79). Выщелачивание проводили в  
стеклянной колбе при температуре 55°С и постоян-
ном перемешивании на лабораторной электричес- 
кой плитке с магнитным перемешиванием в тече-
нии 2 ч. Для предотвращения потери концентрации 
аммиака в нагреваемой и перемешиваемой суспен-
зии остатка термообработки и смесевого аммиач-
ного раствора, колбу оборудовали обратным холо-
дильником. Расход аммиачного раствора составлял  
10 г на 1 г остатка. Полученную суспензию под-
вергали фильтрации с использованием фильтро-
вальной беззольной бумаги марки «синяя лента», 
осадок на фильтре промывали дистиллированной 
водой, сушили, взвешивали и определяли массу 
осадка.

Материальный баланс потоков выщелачивания 
окисленного остатка термообработки НРТ приве-
ден в ниже.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ

Исследование влияния температуры  
и продолжительности термообработки  

на состав получаемых остатков
Зависимость степени окисления МоS2, МоО2 в 

МоО3 от температуры и продолжительности тер-

(1)

(2)

(3)

(4)

где Q1 и Q2 – количества исходной взятой навески 
и полученного остатка термообработки соответ-
ственно.

Содержание кислорода и других не идентифи-
цированных соединений металлов (CО,  мас.  %) 
определяли по формуле:



НЕФТЕХИМИЯ  том 63  № 6  2023

842 ВИСАЛИЕВ и др.

мообработки исследовали в интервале темпера-
тур 250–400°С при длительности от 10 до 150 мин 
(рис. 2).

Процесс окисления НРТ протекает со снижени-
ем массы образца; при этом скорость потери массы 
в значительной степени зависит от температуры и 
продолжительности термообработки. Потеря мас-
сы косвенно характеризует глубину протекания 
реакций окисления и может служить критерием 
завершения окислительных реакций при заданной 
температуре.

Снижение массы НРТ при окислении объяс-
няется протеканием реакций с образованием СО, 
СО2, Н2 и других газообразных соединений при 
окислении концентрата катализатора (уравне- 
ния (5)–(8)):

С + О2 ↔ СО2,                                (5)

С + СО2 ↔ 2СО,                             (6)

С + Н2О ↔ СО + Н2,                         (7)

CxHySzNw + H2O +O2 → CO +CO2 + ΣQi,         (8)

где CxHySzNw – условное обозначение органических 
веществ в НРТ; ΣQi – газообразные вещества (CH4, 
C2H4, COS, HCN, NH3, Н2S и др.), образующиеся из 
CxHySzNw за исключением H2, CO, CO2 [18].

Следует отметить, что при температуре 200°С 
на всем интервале длительности термообработки 
потеря массы образца сохранялась постоянной и 
составляла около 2 мас. %. По-видимому, при дан-
ной температуре протекали преимущественно ре-
акции испарения растворенных газов.

Наиболее интенсивно окислительные реакции 
во всем интервале температур 250–400°С протека-
ют в первые 45 мин. При этом с ростом температу-
ры повышается скорость потери массы (рис. 2). При 
увеличении температуры до 250°С, начиная с ми-
нимальной точки продолжительности термообра-
ботки (10 мин), наблюдается существенное уве-
личение потери массы, достигая около 10 мас. %. 
При дальнейшем увеличении продолжительности 
обработки до 45 мин достигается максимум по-
тери массы, равный 17.5–18  мас.  %. Дальнейшее 
увеличение потери массы образца наблюдается 
только при повышении температуры до 300°С и 
составляет около 23.5 мас. %. При указанной тем-
пературе (300°С) увеличение продолжительности 
с 45 до 150 мин не дает существенного снижения 
массы. Результаты исследования показывают, что 
значительная степень окисления достигается при 
температуре выше 350°С. Наиболее полное окис-
ление происходит при максимальной потере массы 
НРТ 38.2  мас.  %, т.е. выход окисленного остатка 
(зольность) исследуемого образца НРТ составляет 
61.8  мас.  % при температуре 400°С и продолжи-
тельности окисления 45 мин.

На основании данных рис. 2 и табл. 3 по 
уравнениям (3) и (4) проведена оценка ко-
личественного перехода соединений углеро-
да и серы в газовую фазу. Результаты расче-
тов графически представлены на рис. 3 и 4.  
Данные, приведенные на этих рисунках, являются 
средними значениями нескольких экспериментов.

В зависимости от температуры и длительности 
выдержки образца в зоне выбранной температуры 
термообработки НРТ-реакции окисления углерод- 
и серосодержащих соединений протекают с разной 
скоростью (рис. 3 и 4). Так, при температуре тер-
мообработки 400°С отчетливо наблюдается резкий 
рост перехода С и S в газовую фазу, достигая мак-
симума за 45–50 мин. Следует отметить, что увели-
чение продолжительности термообработки более 
эффективно, по сравнению с повышением темпе-
ратуры, влияет на увеличение степени перехода С 

Рис. 2. Зависимость выхода окисленного остатка от 
температуры и продолжительности термообработки.
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и S в газовую фазу во всем интервале температур 
термообработки. При этом, чем ниже температура 
термообработки НРТ, тем меньше С и S переходят 
в газовую фазу при равном времени выдержки об-
разца при заданной температуре.

Таким образом, в образцах НРТ, окисленных 
за 45–50 мин при температуре 400°С достигнута 
высокая степень окисления органических компо-
нентов и сульфидов Мо с образованием оксидов; 
полученные в этих условиях окисленные остатки 
могут быть использованы для полного извлечения 
молибденсодержащего прекурсора катализатора.

 Для оценки степени извлечения соединений 
Мо, V и Ni в раствор прекурсора катализатора ги-
дроконверсии в зависимости от температуры и 

времени термообработки НРТ, проведены исследо-
вания по выщелачиванию окисленных при разных 
условиях зольных остатков термообработки НРТ.

Исследование возможности прямого извлече-
ния выщелачиванием соединений Мо из исходной 
смеси НРТ (без термообработки), а также из остат-
ка, окисленного при температуре термообработки 
200°С в течение 150 мин, показали, что при дей-
ствии водного раствора аммиака степень извле-
чения соединений Мо в раствор прекурсора ката-
лизатора низкая и составляет 5.85 и 23.0  мас.  % 
соответственно. Для исследования закономернос- 
тей выщелачивания Мо использовали окисленные 
остатки, полученные при более высокой темпера-
туре 250–400°С (табл. 4).

Таблица 3. Элементный состав остатков, полученных после окисления выделенного твердого порошка НРТ

Продолжительность 
окисления, мин

Температура 
окисления, °С

Содержание элементов в окисленном остатке НРТ, мас. %

Mo V Ni С H S N O и др.

10

250 16.76 1.36 0.589 19.42 1.12 23.15 1.52 36.08
300 16.90 1.54 0.686 19.72 1.00 18.93 1.36 39.86
350 18.16 1.62 0.711 19.38 0.90 14.68 1.20 43.35
400 18.44 1.73 0.753 18.11 0.80 14.32 1.04 44.81

15

250 15.79 1.44 0.626 18.23 0.72 16.70 1.21 45.29
300 17.88 1.65 0.714 17.98 0.90 16.78 1.12 42.97
350 19.28 1.72 0.753 17.80 0.71 14.08 1.03 44.63
400 20.12 1.78 0.787 15.71 0.66 13.93 1.28 45.73

30

250 16.65 1.52 0.664 16.73 0.85 14.82 0.94 47.80
300 18.02 1.64 0.703 15.58 0.60 13.53 0.75 49.17
350 20.26 1.84 0.815 17.55 0.68 13.43 0.75 44.68
400 21.65 1.96 0.859 11.29 0.48 2.42 0.62 60.72

45

250 16.76 1.52 0.658 14.75 0.54 13.22 1.00 51.54
300 17.98 1.64 0.716 13.01 0.49 11.10 0.76 54.30
350 20.47 1.88 0.817 15.55 0.40 9.46 0.55 50.87
400 21.96 2.01 0.883 11.30 0.45 0.28 0.79 62.33

60
250 17.04 1.57 0.707 12.83 0.54 10.14 0.56 56.61
300 18.01 1.65 0.703 12.88 0.54 7.88 0.50 57.84
350 21.51 1.96 0.848 10.13 0.25 6.96 0.24 58.10

90
250 16.21 1.59 0.686 8.17 0.28 8.35 0.30 64.42
300 18.30 1.70 0.737 4.84 0.11 5.95 0.13 68.23
350 21.57 1.97 0.851 6.46 0.10 2.55 0.10 66.40

120
250 17.35 1.50 0.682 10.52 0.14 8.19 0.23 61.40
300 18.58 1.69 0.731 3.63 0.10 3.34 0.10 71.83
350 21.97 2.01 0.874 2.96 0.55 0.79 0.53 70.31

150
250 16.62 1.57 0.664 2.56 0.26 3.98 0.30 74.04
300 18.75 1.68 0.753 1.55 0.12 1.75 0.13 75.27
350 22.35 2.02 0.898 1.12 <0.1 0.52 <0.1 73.09
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Результаты исследования показывают, что за-
кономерности перехода Мо в раствор прекурсора 
идентичны переходу углерода и серы в газовую 
фазу, которые характеризуют полноту окисления 
сульфидов Мо в концентрате катализатора. С повы-
шением температуры и продолжительности термо-
обработки НРТ увеличивается переход продуктов 
окисления S в газовую фазу – при температуре тер-
мообработки 400°С за 50 мин достигается полное 
окисление сульфидов Мо; дальнейшее повышение 
продолжительности термообработки не приводит к 
росту перехода серы в газовую фазу (рис. 4).

Анализ данных по выщелачиванию Мо из окис-
ленных остатков НРТ (табл. 4 и рис. 5) показы-
вает, что количество Мо, переходящего в раствор 
прекурсора катализатора, при одинаковом времени 
выщелачивания возрастает с повышением темпе-
ратуры термообработки НРТ. Максимальное извле-
чение Мо из окисленного при 400°С остатка НРТ 
достигается за 45 мин и составляет 95.1%, даль-
нейшее увеличение времени реакции выщелачива-
ния не дает прироста количества Мо, переходящего 
в раствор прекурсора катализатора.

Стоит отметить, что в раствор прекурсора вме-
сте с Мо извлекаются соединения V и Ni, количе-
ство которых возрастает с повышением температу-
ры и времени термообработки исходного остатка 

НРТ. По содержанию металлов в исходном НРТ 
(табл. 2) и в окисленных остатках (табл. 3) рассчи-
таны данные по степени извлечения соединений V 
и Ni в раствор прекурсора катализатора гидрокон-
версии (табл. 5). Показано, что в раствор прекур-
сора переходит около 15% соединений V и столько 
же Ni (от их содержания в окисленном в течение  
45 мин при 400°С концентрате катализатора).

Таким образом, в процессе гидроконверсии в тя-
желом вакуумном остатке концентрируются метал-
лы и соединения молибдена в сульфидной форме. 

Рис. 3. Переход углерода в газовую фазу по реакции (4). Рис. 4. Переход соединений серы в газовую фазу.

Рис. 5. Извлечение Мо в раствор из окисленного остатка 
НРТ.
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Таблица 4. Баланс выщелачивания Мо из окисленных остатков в зависимости от температуры и времени термообра-
ботки (ТО) твердого порошка НРТ

П/п Наименование продуктов Окисление при 250°С

Время ТО, мин 10 15 30 45 60 90 120 150
Взято на выщелачивание, мас. %

1 Окисленный остаток 3.90 3.14 3.25 2.47 2.83 2.50 2.67 2.81
в т.ч. Mo 16.76 15.79 16.65 16.76 17.04 16.21 17.35 16.62

2 Аммиачный раствор 39.66 31.40 32.87 24.78 28.38 25.74 27.04 28.29
3 Вода на промывку 56.44 65.46 63.88 72.76 68.80 71.76 70.29 68.91

Итого: 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00
Получено после фильтрации, мас. %

1 Фильтрат 96.44 97.34 97.57 98.12 97.86 98.14 98.01 97.87
в т.ч. Mo 0.19 0.21 0.28 0.22 0.26 0.22 0.25 0.25

2 Твердый остаток 3.56 2.66 2.43 1.88 2.14 1.86 1.99 2.13
в т.ч. Mo 13.22 10.81 10.83 10.48 10.7 10.22 10.83 10.19
Итого: 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00

Окисление при 300°С
Время ТО, мин 10 15 30 45 60 90 120 150

Взято на выщелачивание, мас. %
1 Окисленный остаток 3.73 3.19 2.85 4.03 3.43 4.52 3.17 3.46

в т.ч.: Mo 16.90 17.88 18.02 17.98 18.01 18.30 18.58 18.75
2 Аммиачный раствор 37.34 31.75 29.04 40.69 34.84 45.72 31.85 34.68
3 Вода на промывку 58.93 65.06 68.10 55.28 61.73 49.75 64.98 61.86

Итого: 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00
Получено после фильтрации, мас. %

1 Фильтрат 97.30 98.08 98.42 97.88 97.95 97.37 98.54 97.97
в т.ч. Mo 0.29 0.36 0.33 0.47 0.41 0.56 0.41 0.47

2 Твердый остаток 2.70 1.92 1.58 2.12 2.05 2.63 1.46 2.03
в т.ч. Mo 12.89 11.41 11.79 12.29 10.76 10.82 12.32 9.18
Итого: 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00

Окисление при 350°С
Время ТО, мин 10 15 30 45 60 90 120 150

Взято на выщелачивание, мас. %
1 Окисленный остаток 3.31 2.77 3.84 2.50 2.47 3.62 1.68 2.98

в т.ч. Mo 18.16 19.28 20.26 20.47 21.51 21.57 21.97 22.35
2 Аммиачный раствор 33.17 27.66 38.43 24.77 24.91 36.35 20.17 29.86
3 Вода на промывку 63.51 69.57 57.74 72.73 72.62 60.03 78.15 67.16

Итого: 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00
Получено после фильтрации, мас. %

1 Фильтрат 98.26 98.64 98.46 99.25 99.49 99.35 99.65 99.53
в т.ч. Mo 0.347 0.402 0.672 0.457 0.491 0.722 0.341 0.635

2 Твердый остаток 1.74 1.36 1.54 0.75 0.51 0.65 0.35 0.47
в т.ч. Mo 14.99 10.01 7.50 7.58 8.38 9.64 8.12 7.01
Итого: 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00

Окисление при 400°С
Время ТО, мин 10 15 30 45

Взято на выщелачивание, мас. %
1 Окисленный остаток 3.31 2.77 3.84 2.50

в т.ч. Mo 18.44 20.12 21.65 21.96
2 Аммиачный раствор 33.17 27.66 38.43 24.77
3 Вода на промывку 63.51 69.57 57.74 72.73

Итого: 100.00 100.00 100.000 100.00
Получено после фильтрации, мас. %

1 Фильтрат 98.26 98.640 98.460 99.40
в т.ч. Mo 0.41 0.472 0.769 0.525

2 Твердый остаток 1.74 1.360 1.540 0.600
т.ч. Mo 12.14 6.690 4.770 4.490
Итого: 100.00 100.000 100.000 100.000
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Регенерация прекурсора и возврат его в процесс в 
виде парамолибдата аммония включает несколько 
последовательных стадий, заключающихся в вы-
делении из вакуумного остатка гидроконверсии 
твердой фазы, содержащей концентрат металлов 
(НРТ). На первой стадии сульфиды молибдена в 
составе НРТ окисляются с переводом в раствори-
мую форму оксидов молибдена. На второй стадии 
молибден выщелачивается в виде водного раствора 
парамолибдата аммония, который возвращается в 
процесс гидроконверсии в качестве прекурсора ка-
тализатора.

Результаты исследования показали, что при 
температуре окисления 400°С при продолжитель-
ности термообработки от 45 мин достигается вы-
сокая степень окисления MoS2 и МоО2 в оксиды 
Мо высшей валентности, что обусловливает вы-
сокую степень перехода оксидов Мо в аммиачные 
растворы при последующем выщелачивании по-
лученных продуктов термообработки НРТ. Метод 
низкотемпературного окисления отработанного ка-
тализатора в составе НРТ позволяет практически 
полностью (> 95 мас. %) извлечь соединения молиб-
дена при последующем выщелачивании действием  
10%-ного водного раствора аммиака.
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