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Fremgangsmate til fjerning av metallforurensninger, slik som bly og arsen fra en
opplesning som inneholder nikkelsalter.

Foreliggende oppfinnelse angdr en frem-
gangsmate til fjerning av metallforurensninger,
slik som bly og arsen, fra nikkelholdige opplgs-
ninger.

Det er blitt gjort mange forsgk pa & separere
nikkel og kobolt i opplgsninger for gyeblikkelig
selektiv oksydasjon og utfelling. Forurensnin-
gen av nikkel med andre metaller, slik som sink,
bly, arsen, jern og kobber byr pa problemer som
krever bruk av kompliserte renseteknikker, om-
fattende metallorgano-mellomprodukter og uor-
ganisk teknikk for & fjerne disse forurensninger
fra nikkel.

Pa grunn av de mange muligheter har opp-
Igsningsmiddel-ekstraksjonen bydd pa mulighe-
ter for 4 lgse mange av metall-utskillingsproble-
mene. Mange av opplgsningsmiddel-ekstraksjo-
nene som er utviklet lider imidlertid av at de er
for kostbare pa grunn av de kostbare reagenser

som Kkreves og/eller for stort forbruk’av reak-
sjonsmiddel under behandlingen.

I patent nr. 104 023 er det beskrevet en frem-
gangsmate for fjernelse av metallforurensninger
inklusive kobolt, jern, kobber og sink fra en opp-
lgsning som inneholder nikkelsalter, ved i eks-
trahere disse forurensninger i form av tiocya-
nater med et vannublandbart organisk opplgs-
ningsmiddel, hvoretter de to faser atskilles og
deretter gjenvinne forurensninger fra den or-
ganiske fase, og fremgangsméten karakteriseres
ved at forurensningene ekstraheres fra opplgs-
ningen som inneholder nikkelsalter ved en in-
tim kontakt mellom denne opplgsning og et
vannublandbart, organisk kvaternsert ammo-
niumtiocyanat, og det kvaterngere ammonium-
tiocyanat regenereres etter gjenvinning av de
ekstraherte metallforbindelser.

Det er nu blitt funnet at andre salter av
nitrogenholdige baser, slik som kvarternsere am-
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moniumforbindelser, med anioner i tillegg til
tiocyanatanionet ogsd kan anvendes for 4 eks-
trahere metallforurensninger fra vandige nikkel-
opplgsninger, slik som disse som er beskrevet
i hovedpatentet. Opplgsninger av vannubland-
bare organiske opplgsningsmidler og minst en
vannuopplgselig kvarternser ammoniumforbin-
delse, som inneholder anioner, slik som Klorider,
jodider, bromider, nitritter, acider, wolframater
og molybdater er nyttige ved ekstrahering av
forurensningene kobolt, kobber, jern og sink,
samt de ekstra forurensninger som bestar av
bly og arsen fra nikkelopplgsninger. Kombina-
sjoner av enhver av de ovenfor nevnte kvarter-
negere ammoniumforbindelser med Kkvarternsere
ammonium-tiocyanat-forbindelser er ogsd blitt
funnet effektive som ekstraksjonsmidler. Det er
videre blitt funnet at opplgsninger av minst et
vannuopplgselig primeert, sekundeert og tertisert
aminsalt, fra den gruppe som bestar av klorider,
tiocyanater, jodider, bromider og acider, i vann-
ublandbare opplgsningsmidler kan anvendes som
ekstraksjonsmidler for metalliske Kkationfor-
urensninger, inneholdende nikkelopplgsninger.
Det skal forstids at enhver kombinasjon av de
ovenfor nevnte nitrogenholdige baser kan anven-
des for & danne de definere anionderivater.

Generelt gir foreliggende oppfinnelse ut pa
4 behandle en nikkelholdig opplgsning hvor me-
tallforurensningene fjernes ved opplgsnings-
middelekstraksjon med ekstraksjonsmidler av
salter av nitrogenholdige baser fra den gruppe
som bestir av vannuopplgselige kvaternsere am-
moniumforbindelser, og vannuopplgselige pri-
meere, sekundeere eller tertiecere aminsalter, for
4 fjerne metallforurensningene. Disse salter av
nitrogenholdige baser er alle karakterisert ved
deres evne til 4 danne kationisk nitrogen, som
gir dem en hgy affinitet for kompleksdannelse
med metallanionene.

Ifglge foreliggende oppfinnelse er det til-
veiebragt en fremgangsmate til fjerning av me-
tallforurensninger, slik som bly og arsen, fra en
opplgsning inneholdende nikkelsalter ved ekstra-
hering av disse forurensninger i form av kom-
plekser med kvarternsere ammoniumforbindel-
ser og under anvendelse av et organisk opplgs-
ningsmiddel som ikke er blandbart med vann,
separering av de resulterende to faser og gjen-
vinning av forurensningene fra den organiske
fase, kjennetegnet ved at forurensningene fra
opplgsningen inneholdende nikkelsalter ekstra-
heres ved & bringe opplgsningen i kontakt med
minst et vannuopplgselig salt av en nitrogen-
holdig base som er et klorid-, jodid-, bromid-,
nitrit-, azid-, wolframat- eller molybdat-derivat
av en kvaternzr ammoniumforbindelse eller
et Klorid-, tiocyanat-, jodid-, bromid- eller azid-
salt av et tertieert, sekundeert eller primeert
amin, og at den nitrogenholdige base regenereres
etter gjenvinning av de ekstraherte metaller.

Metalliske forurensninger som f. eks. kobolt,
jern, kobber, sink, bly og arsen kan fjernes ved
hjelp av den beskrevne nye fremgangsmaéte, og
opplgsninger som inneholder klorid, sulfat eller
nitratanioner eller blandinger av disse kan be-
handles. Det skal forstas at metallforurensnin-
gene kan fjernes fra nikkelopplgsninger ved

hjelp av den nye fremgangsmate si lenge de ikke
er tilstede i en kompleks kationsaltform. Siledes
kan f. eks. kobolt og kobber ikke ekstraheres nar
de er tilstede som aminsalter. Fortrinnsvis skal
pH-verdien for opplgsningene som behandles
veere tilstrekkelig lav til § unngd utfelling av
metallhydroksyder. I ethvert tilfelle skal opplgs-
ningens pH-verdi veere slik at det unngis utfel-
ling av nikkelhydroksyd, dvs. under ca. 6,5. Eks-
traksjonsmidlene kan opplgses i et vannubland-
bart opplgsningsmiddel. Vannublandbare kvar-
terneere ammoniumforbindelser som inneholder
anioner, slik som Kklorid, jodid, bromid, nitritt,
azider, wolframater og molybdater er anvende-
lige for fjernelse av forskjellige metallforurens-
ninger fra nikkeloppldgsninger. Som nevnt i pa-
tent nr. 104 023 er det beskrevet bruk av et en-
kelt ekstraksjonsmiddel, nemlig ammonium
kvarterneer tiocyanatforbindelse. Bruken av bare
tiocyanatanioner som ekstraksjonsmiddel utgjgr
ikke noen del av foreliggende oppfinnelse, men
bruken av tiocyanatanioner i kombinasjon med
de ovenfor beskrevne anioner utgjgr en del av
foreliggende oppfinnelse. Dette omfatter kom-
binasjon av klorid og tiocyanatanioner, hvor
kloridet er hovedekstraksjonsmidlet,, da det nu
er blitt funnet at kloridanionet er verdifullt som
ekstraksjonsmiddel. Bruken av slike kombina-
sjoner tillater samtidig fjernelse av et stgrre
antall forurensninger, og/eller mer effektiv
mengde forurensninger.

Konsentrasjoner av saltene av nitrogenhol-
dige baser i det organiske opplgsningsmiddel
nar det anvendes, kan variere fra ca. 0,1N (mol-
ar) til ca. 1,25M (molar). I patent nr. 104 023
var en praktisk maksimumkonsentrasjon for eks-
traksjonsmidlet 1M, med unntagelser fra opp til
0,25N konsentrasjon av kvarternsert ammonium-
klorid, for & hindre tiocyanataniontap til den
vandige fase, siledes at det sees at den praktiske
maksimumskonsentrasjon kan forutsies fra den
totale, molare konsentrasjon av den nitrogen-
holdige base. Den praktiske maksimumkonsen-
trasjon kan forutsies fra den totale, molare kon-
sentrasjon av den nitrogenholdige base. Den
praktiske maksimumkonsentrasjon er diktert av
viskositeten for den dannede organiske opplds-
ning, slik som pekt pd i beskrivelsen av det
nevnte patent. Et seerlig fordelaktig konsentra-
sjonsomrade er blitt funnet & veere 0,5M eller
1,0M. Ved behandling av en nikkelopplgsning
med en organisk opplgsning av nitrogenholdige
baser er volumforholdet mellom den vandige or-
ganiske fase beregnet, slik som beskrevet i oven-
nevnte patent ved at hgyere forhold kan kreve
for stort antall behandlingstrinn. Volumforhold
i en stgrrelsesorden pd 10—20 deler av en van-
dig opplgsning, som behandles, for hver del orga-
nisk ekstraksjonsfase er blitt funnet mest hen-
siktsmessig for ekstraheringen.

Det skal imidlertid bemerkes at de forskjel-
lige anioner i de kvaternzere ammoniumforbin-
delser har varierende grad effektivitet ved fjer-
nelse av visse metallforurensninger. Siledes er
f. eks. kvaterneert ammoniumtiocyanat forholds-
vis ineffektivt ved fjernelse av bly fra nikkel-
opplgsninger, mens kvaternsere ammoniumiodid
er temmelig effektivt for blyfjernelse.
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Intet anion i en kvaternzr ammoniumfor-
bindelseopplgsning kan fjerne alle forurensnin-
ger, kobolt, jern, kobber, sink, bly og arsen fra
en nikkelopplgsning. Saledes fjerner kvaterneert
ammoniumtiocyanat kobolt, sink, ferrijern og
kobber temmelig effektivt, men er forholdsvis
ineffektivt for bly og arsenfjernelse. Kvarter-
neert ammoniumjodid er effektivt for fjernelse
av sink og bly. Kvaterneert ammoniumwolframat
og -molybdat er begge temmelig effektive for
fjernelse av arsen, men er forholdsvis ineffektive
for fjernelse av andre metallforurensninger. Det
skal bemerkes at effektiviteten for de kvater-
neere ammoniumklorider er avhengig av klorid-
konsentrasjonen i den opplgsning som behandles.
Saledes er fjernelse av kobolt, f. eks., med Kklor-
idene mest effektiv ved hgy kloridkonsentrasjon.

Det kan derfor sees at en blanding av an-
ioner i organiske opplgsninger av kvaternser
ammoniumforbindelse kan anvendes avhengig
av de forurensninger som skal fjernes fra nikkel-
opplgsningen som behandles. Som et alterna-
tiv kan det anvendes en opplgsningsekstrak-
sjonsstrgm for fjernelse av visse forurensnin-
ger med ett eller flere opplgsningsmiddelekstrak-
sjonstrinn for 4 fjerne videre forurensninger.

Metallforurensningsfjernelsen utfgres ved 3
behandle den vandige opplgsning med minst
en vannuoppldgselig kvaternzer ammoniumfor-
bindelse, som fortrinnsvis er opplgst i et vann-
ublandbart opplgsningsmiddel. For at de skal
veere uopplgselige i vann ma den kvaternzre
ammoniumforbindelse ha minst to lange alkyl-
kjeder festet til det sentrale nitrogenatom, idet
hver har karbonkjeder med 8 atomer eller mer.
Effektive anioner i de kvaternsere ammonium-
forbindelser er Kklorid, tiocyanat, iodid, bromid,
nitritt, azider, wolframat og molybdat.

To klasser av kvaternsgere ammoniumforbin-
delser er funnet sezrlig fordelaktige for fjer-
nelse av metallforurensninger. Disse er Aliquat
336» i det fglgende kalt «Aliquat-klorid» som er
et monometyl-kvaternert ammoniumklorid,
hvori alkylkjedene hver inneholder 8—10 kar-
bonatomer og «Arquad 2C» i det fglgende Kkalt
«Arquad»-klorid, som er et dialkyl-dimetylam-
moniumklorid, hvori de to alkylgrupper hver har
en karbonkjedelengde som varierer fra 8—18
og som gjennomsnitt ca. 12. Selve kloridene og
det tilsvarende ticcyanat, iodid, bromid, nitritt,
azid, wolframat og molybdatderivater er alle ef-
fektive for a4 fjerne forskjellige forurensninger.
Andre Kklasser av vannuopplgselige kvaternzere
ammoniumklorider og deres tilsvarende lignende
anionderivater kan imidlertid ogsd anvendes. I
det fglgende skal det refereres til anionderiva-
ter av disse reaksjonsdeltagere, dannet ved be-
handling av kloridforbindelsene, med en vandig
opplgsning av det gnskede anion som «Alliquat»-
iodid eller annet anion og «Arquad»-iodid eller
annet anion. ,
~ Fortrinnsvis ble de vannublandbare opplgs-
ningsmidler for de kvaternzre ammoniumfor-
bindelser funnet &4 veere metylisobutylketon, i
det fglgende kalt MIBK, blandede xylener, i det
fplgende kalt xylen og «Super Varnish Makers»
og «Painters’ Naphthas, en hgy kvalitetsnafta, i
det fglgende kalt SVMPN. MIBK gir de beste

koeffisienter for ekstrahering av metallforurens-
ninger, og de laveste aniontap, men det har be-
tydelig opplgselighet i vandig opplgsning. Det
kan imidlertid fjernes fullstendig ved porsjons-
destillasjon. Xylen er nesten like fordelaktig som
MIBK, med hensyn til metallforurensning eks-
traksjon og aniontap. Xylen er ogsa langt mindre
opplgselig i vann enn MIBK (eller vandige opp-
Igsninger) og er vesentlig mindre Xkostbart.
SVMPM, som er et produkt fra Shell Chemical
Company er noe mindre effektivt enn xylen,
men er billigere. I det vesentlige vannuopplgse-
lige alkoholer eller blandinger av slike alkoholer
med de tidligere nevnte opplgsningsmidler er
ogsd nyttige som opplgsningsmidler for kvater-
ngere ammoniumforbindelser.

Som angitt er vannuopplgselige, primeere
og sekundeere og tertisere aminsalter andre ni-
trogenholdige basesalter som er effektive for
fjernelse av metallforurensninger fra nikkelopp-
lgsninger. Aminsaltene anvendes som opplgsnin-
ger i vannublandbare organiske opplgsningsmid-
ler, slik som de kvaternszere ammoniumforbin-
delser. Kloridet, tiocyanatet, iodidet og brom-
idanionderivatene av disse aminer er alle nyt-
tige som ekstraksjonsmidler. De tertieere amin-
salter er funnet & veere meget gode ekstraksjons-
midler, og de sekundeere aminsalter er ikke helt
si effektive og de primzere aminsalter minst
effektive av de tre grupper. En sammenligning
mellom effektiviteten for terticere, sekundeere og
primzere aminsalter kan sees fra de fglgende
prgver.

Et effektivt tertieert aminekstraksjonsmid-
del er blitt funnet & veere «Alamin 336» som ogséa
er nyttig ved vasking av tiocyanat og iodid fra
behandlede vandige opplgsninger. Siledes kan
dette alamin-reaksjonmiddel ha en dobbeltvirk-
ning i prosessen.

Aniontap fra det organiske ekstraksjonsmid-
del til den vandige nikkelholdige fase kan be-
grenses ved riktig valg av ekstraksjonsmiddel-
materiale, og opplgsningsmidlet for ekstraksjo-
nen, og ved i inkludere i ekstraksjonsmidlet en
inhibitor slik som en kvaterner ammoniumklor-
idforbindelse. Valget av det nitrogenholdige ba-
sesystem kan innvirke pa aniontapene til den
nikkelholdige og vandige fase. For eksempel er
«Aligat»-systemet overlegent like overfor Ar-
quad-systemet ved & begrense iodidaniontap til
den vandige fase. Det organiske opplgsningsmid-
del som anvendes kan pavirke aniontapet til
den vandige fase. Andre faktorer, slik som opp-
1gselighet i vann og omkostninger mé imidlertid
overveies ved valg av organiske opplgsningsmid-
ler. Som beskrevet i patent nr. 104 023 reduserer
nezerveer av kvartensger ammoniumkloridforbin-
delse tiocyanataniontapene til den nikkelholdige
vandige fase.

Det er nu blitt funnet at kvaternsere am-
moniumkloridforbindelser ogsa vil redusere lig-
nende tap av iodid, bromid, molybdat og wolfra-
matanioner. Som angitt i det foregéende er kvar-
ternsgert ammoniumklorid nyttig ved & ekstra-
here visse forurensende elementer, og siledes er
dens virkning dobbelt, dvs. forurensningsfjer-
nelse og senkning av anion, f. eks. iodidtap til
den vandige fase.
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Den metallholdige organiske fase som dan-
nes skilles fra den vandige fase og behandles
med et alkali, f. eks. natriumhydroksyd, kalium-
hydroksyd, ammoniakk eller soda, for & utfelle
metallhydroksyd eller med et vannopplgselig
sulfid, f. eks. natriumsulfid og/eller hydrogen-
sulfid for & utfelle metallsulfid, og regenerere
kvaterngre ammoniumforbindelser. Det skal be-
merkes at tiocyanat, iodid og bromidtap til den
vandige fase ved ekstraksjon nedsettes til et
minimum ved neerveer av et vannuopplgselig
kvaternsert ammoniumklorid i den organiske
fase.

Det er blitt funnet at behandling med en
mengde 1M natriumhydroksyd, som er stgkio-
metrisk ekvivalent med metallet som er tilstede,
resulterer i kvantitativ utfelling av metallhy-
droksyd. Ammoniakk er funnet & gi meget ren
utfelling, men krever bruk av minst 100 pst.
overskudd av reaksjonsmidlet. Fjernelse av me-
taller som danner vannopplgselige ammonium-
komplekser, slik som kobber og kobolt fra eks-
traksjonsmidlene til vandig opplgsning kan opp-
nés ved 4 anvende ammoniakk og/eller ammo-
niumkarbonat. Gelateringsmidler og seerlig ver-
sen og dets derivater er ogsd nyttige som midler
for & fjerne metaller fra ekstraksjonsmidler.

Metallforurensninger kan ogsi fjernes fra
denne organiske ekstraksjonsfase, som angitt i
det foregiende, ved behandling med et opplgse-
lig sulfid for & utfelle metallene som sulfider og
regenerere ekstraksjonsfasen for gjentatt bruk.

Et fordelaktig trekk ved metallforurens-
ningsutfelling med en base er at dette er fordel-
aktig i forbindelse med en behandling som be-
skrives detaljert i det fglgende med base an-
vendt for & utskille det tertisere amin eller annet
aminreaksjonsmiddel, og anioner fjernet fra de
vandige opplgsninger f. eks. tioeyanat og iodid.
Saledes anvendes overskudd av baser for & be-
handle tiocyanat og iodidholdig aminstrgm og
den vandige fase fra denne behandling anven-
des for & behandle den metallholdige kvaternere
ammoniumforbindelsestrgm. Overskudd av base
fra aminbehandlingen anvendes derfor for 4 ut-
felle metall som er blitt fjernet fra nikkelstrgm-
men. Videre returneres tlocyanat og iodidtap til
den kvaternsere ammoniumforbindelse-strgm i
samme kontakt, og overfgring av tiocyanat og
fodid fra den vandige fase til den organiske
fase i dette system er kvantitativ. .

Fjernelse av metaller fra aminsalter med
alkali gar lett, men er mindre effektiv enn for
kvaternsere ammoniumforbindelser. For & fjerne
metaller fra aminsaltene ved 4 anvende alkali er
det sadledes ngdvendig & tilsette alkali som er
stgkiometrisk ekvivalent med den mengde amin-
salt pluss den mengde metall som er ledsaget
med dette, mens ved fjernelse av kvaternser am-
moniumforbindelse er det ngdvendig & tilsette
alkali som er bare ekvivalent med metallene.

Fjernelse av metallholdige tertisere, sekun-
deere og primeere aminsalter utfgres ved & an-
vende et alkali, slik som natriumhydroksyd, ka-
liumhydroksyd, ammoniakk og soda. Samtidig
som metallene fjernes, gjenvinnes aminet for
videre bruk ved fjernelse av metallforurensning.
Alkaliet omdanner aminet til dets frie tilstand

og aminet skal veere i likevekt med syre for &
regenerere anionderivatene fra aminet, og sa-
ledes at det frie amin ikke vil fjerne syre fra
den opplgsning som behandles.

Den nikkelholdige vandige strgm hvorfra de
forurensende metaller er blitt fjernet, vaskes for
4 fjerne anioner slik som tiocyanat, iodid, bro-
mid, molybdat og wolframat, som er blitt over-
fgrt fra den organiske fase til den vandige fase
under ekstraheringen. Denne skrubbing kan ut-
fgres med en opplgsning av vannuopplgselig
amin i et vannublandbart organisk opplgsnings-
middel. «Alamin 336> som er opplgselig i bade
polare og ikke-polare opplgsningsmidler og er
et tertieert amin, er blitt funnet egnet for slik
skrubbing. «Alamin 336» er et trialkylamin med
alkylkjeder som inneholder 8—10 karbonatomer.
Enhver henvisning til «alamin» i det fglgende i
forbindelse med skrubbingen betyr «Alamin 336».
Den organiske fase som dannes og inneholder
anioner som skrubbes fra den vandige fase fjer-
nes fra den vandige strgm og behandles med et
alkali, . eks. natriumhydroksyd, kaliumhydrok-
syd eller ammoniakk, for 4 regenerere amin-
opplgsningen og gjenvinne anioner, fjernet som
vannopplgselige salter som returneres til det
opprinnelige metallekstraksjonstrinn.

Fjernelse av anioner fra den vandige fase
ved hjelp av denne skrubbing er mest hensikts-
messig utfgrt ved 4 anvende konsentrasjoner av
amin i et organisk opplgsningsmiddel p4 mellom
0,1 og 1,0 molar. Aminkonsentrasjoner som er
under og over dette omride er ogsi effektive ved
skrubbing, men konsentrasjoner under 0,1 molar
ville ngdvendiggjgre et for hgyt antall skrubbe-
trinn. Det kan anvendes et stort omradeforhold
mellom vandig og organisk volumfase, men ved
over et forhold pa ca. 50 : 1 matte det anvendes
flere skrubbetrinn.

Tiocyanat og iodid fjernes og skilles fra den
vandige strgm i den organiske aminfase. Den
organiske fase kan deretter behandles med et
alkali, f. eks. natriumhydroksyd, kaliumhydrok-
syd eller ammoniakk for & regenerere vandig
opplgsning inneholdende tiocyanatet, og iodid-
forbindelser, og en organisk fase som inneholder
aminreaksjonsmidlet. Aminet settes i sin fri til-
stand ved regenerering med alkali, og vil
oppta syre ved tilsetning til videre opplgsning
som skal behandles. For & hindre slike syretap
fra nikkelbehandlingsstrgmmen, kan den rege-
nererte aminstrgm fgrst stilles i likevekt med
syre for & danne et salt av aminet. Som et alter-
nativ kan syren settes direkte til den vandige
strgm som skal behandles, og som skrubbes
med aminet. :

Et hvilket som helst vannuopplgselig amin
kan anvendes for ticyanat- og iodid-vasking,
hvilket vil danne kompleks med tiocyanat- eller
iodid-ioner. Saledes er ogsd «Amberlite LA-1»
et sekundeert amin som er en blanding med en
molekylarvekt i omradet 350—390, og svarer til
en omtrentlig formel pd (CHy),NH, ogséd fun-
net & veere nyttig for skrubbing av tiocyanat og
iodid.

I patent nr. 104 023 er det beskrevet en frem-
gangsmate til maling av effektiviteten for et
amin ved kompleksdannelse av tiocyanatanioner
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i den vandige fase. Fremgangsmaten bestar i &
blande den vandige opplgsning, som er blitt be-
handlet med amin, med «Aliquat-klorid> opplgst
i xylen. Ca. 80 pst. av ethvert tiocyanat som er
tilbake ved vandig opplgsning ekstraheres inn
i den organiske fase i ett trinn ved hjelp av ali-
quatkloridet, idet det anvendes ca. 40 volum van-
dig opplgsning til 1 volum 0,5 molar aliquat-
klorid i xylen. Tiocyanatet ble deretter fjernet
fra den organiske fase og over en vandig fase
ved & innstille likevekt mellom den organiske
fase og en vandig opplgsning av natriumper-
klorat. Nar et volum organisk fase er anvendt
til to volum 1M natriumperklorat, fiernes 95 pst.
av tiocyanatet fra den organiske fase. Tiocya-
natet i den vandige perkloratopplgsning kan
deretter analyseres ved hjelp av standard kolo-
rimetriske metoder, basert pia dannelse av det
blodrgde ferritiocyanatkompleks. Den ovenfor
nevnte ekstrahering og fjernelse kan anvendes
ved korreksjon av de analyttiske resultater. Det
er nu blitt funnet at ethvert amin som effektivt
danner kompleks med tiocyanationet ogsa er
effektivt ved kompleksdannelse av iodidioner, si-
ledes at denne prgve er nyttig ved valg av eks-
traksjonsmiddel som fjerner iodid fra den van-
dige fase.

Vasking av bromid, wolframat og molyb-
dat fra den vandige strgm utfgres ogsd ved
4 anvende et vannuopplgselig amin i et organisk
opplgsningsmiddel, idet det anvendes samme
fremgangsmite som den som er beskrevet i for-
bindelse med tiocyanat og iodidfjernelse.

Andre fordelaktige anordninger for fjer-
nelse av tiocyanat og iodid fra den vandige
strgm er & utfelle tiocyanatet og iodidet som
cuprotiocyanat og cuproiodid ved & tilsette et
cuprosalt til tiocyanatet og iodidholdig opplgs-
ning. Etter filtrering behandles cuprotiocyanatet
og cuproiodidet med et alkali, slik som natrium-
hydroksyd, for & regenerere den vandige opp-
Igsning av tiocyanat og iodid, som returneres til
trinnet for fjernelse av metallforurensninger.
Cuprohydroksydet som er utfelt behandles der-
etter med syre for regenerering av cuprosaltet,
og gjentatt bruk ved videre fjernelse av tio-
cyanat og iodid. Som et alternativ kan cupro-
hydroksydet settes til behandlingsstrgmmen som
skrubbes sammen med utfyllingssyre for §
hindre syretap fra den vandige strgm. En lig-
nende fremgangsméite kan anvendes for fjernelse
av bromid, idet det anvendes et cuprosalt.

Ved behandling av nikkelopplgsninger som
inneholder et antall metallforurensninger, slik
som kobolt, jern, kobber, bly, sink og arsen, er
det blitt funnet at forurensninger kan fjernes
samtidig eller ved etterfglgende ekstraksjons-
trinn med forskjellige ekstraksjonsmidler. Me-
tallekstrahering utfgres med opplgsninger i or-
ganiske opplgsningsmidler av de tidligere nevnte
nitrogenholdige baser, bestdende av langkjedede
alkylkvaternsere ammoniumforbindelser, inne-
holdende Kklorid, tiocyanat, iodid, bromid, ni-
tritt, wolframat og molybdatanioner, og tertizere,
sekundeere og primeere aminsalter inneholdende
klorid, tiocyanat, iodid og bromidanioner. Fler-
trinns-motstrgmsekstrahering er blitt funnet &
fjerne disse forurensninger ned til aksepterbare

nivaer. Volumforhold mellom vandig og organisk
fase for metallforurensningsfjernelse pi mellom
ca. 20 : 1 og ca. 50 : 1 er blitt funnet fordelaktig,
med forhold i den nedre del av dette omrade for
fjernelse av hgyere mengder metallforurensnin-
ger, og forhold pa endog under dette omrade
anvendes for fjernelse av store mengder metall-
forurensninger fra nikkelholdige opplgsninger.
Saledes kan det anvendes volumforhold mellom
vandig og organisk fase pa ned til 5:1 eller
lavere, for & hindre for stort antall ekstrak-
sjonstrinn ved fjernelse av store mengder metall-
forurensninger. Eventuelt tap av tiocyanat, iodid,
bromid, nitritt, molybdat eller wolframat til
behandlingsstrgmmen gjenvinnes ved behand-
ling med en organisk opplgsning av et vann-
uopplgselig amin eller i tilfelle av tiocyanat,
iodid eller bromid-gjenvinning, ved tilsetning av
et cuprosalt som vil utfelle uopplgselig cupro-
tiocyanat, -iodid eller -bromid. Metallforbindel-
sene fjernes fra ekstraksjonsmidlene ved utfel-
ling med et alkali, slik som kaustiksoda eller
med et opplgselig sulfid, slik som natrium- eller
hydrogensulfid, eller ved hjelp av en vann-fjer-
nelsesfremgangsmate, seerlig med aminekstrak-
sjonsmidler. Det uttgmte ekstraksjonsmiddel er
deretter ferdig for gjentatt bruk i fremgangs-
méiten, ved behandling av videre metallforuren-
sede nikkelopplgsninger.

Idet det vises til tegningen, som angir et
diagram for en utfgrelse av den tidligere be-
skrevne ,nye fremgangsmaéte, omfatter bruk av
vannuopplgselige kvaterner ammoniumforbin-
delse som metallekstraksjonsmiddel, og gir en
bedre forstéelse av foreliggende oppfinnelse. En
nikkelopplgsning (1) inneholdende oppldste
metallforurensninger behandles for metallfor-
urensningsfjernelse (2) med en ekstraksjons-
middelopplgsning inneholdende, som eksempel,
en blanding av kvarterneert ammoniumtiocyanat
og kvaternzert ammoniumiodid opplgst i et vann-
ublandbart organisk opplgsningsmiddel.

Som angitt i det foregdende kan ogsd vann-
uopplgselige primeere, sekund@ere og tertiecere
aminsalter og visse andre kvaternsere ammo-
niumsalter og blandinger av disse anvendes som
ekstraksjonsmidler. I trinn (2) dannes en orga-
nisk opplgsning (3) inneholdende metallfor-
urensninger, i kvaternszere ammoniummetallsalt-
komplekser, og en vandig nikkelopplgsning (4)
hvorfra metallforurensninger er blitt fjernet,
og inneholder en del tiocyanat og iodid opplgst.
Dette illustrerende diagram viser ngerver av
resterende tiocyanat og iodid i nikkelopplgsning
(4), bare som et eksempel, men som tidligere
nevnt kan andre anioner, hvis disse finnes
sammen med de organiske ekstraksjonsmidler
som anvendes, overfgres til den vandige fase,
slik som bromid, molybdat og wolframat.

Mengden av tiocyanat og iodid opplgst i opp-
lgsning (4), dvs. tiocyanat og iodidtap til den
vandige opplgsning, nedsettes til et minimum
hvis det er tilstede en vannuopplgselig kvater-
neer ammoniumklorid i den organiske fase. Den
organiske opplgsning (3), som inneholder me-
tallforurensninger skilles fra den vandige opp-
Igsning (4) og behandles for metallutfelling i (5)
med et alkali, slik som natriumhydroksyd, for 4
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utfelle metallhydroksyder kvantitativt for &
danne en fortynnet saltopplgsning. Samtidig
regenereres i (5) den organiske forbindelse eller
forbindelser som er anvendt ved metallforuren-
sningsfjernelse.

Skjgnt det ikke er vist pa diagrammet, som
bare angir en illustrerende utfgrelse av frem-
gangsméaten som angitt i det foregiende, kan
opplgsning (3) behandles med et vannopplgselig
sulfid for a utfelle metallforurensningene som
sulfider og regenerere den orgainske forbindelse
eller forbindelser. Metaller som danner vann-
opplgselige ammoniakk-komplekser kan o0gsa
fjernes fra ekstraksjonsmidlene i den vandige
opplgsning ved 4 tilsette amoniakk og/eller
ammoniumkarbonat.

Metallhydroksydene (eller sulfidene) som er
dannet i (5), fjernes i en vandig oppsiemning
(6). Hydroksydene (eller sulfidene) frafiltreres
og den fortynnede saltopplgsning som blir til-
bake kastes. De kvarternsere ammoniumforbin-
delser i organisk opplgsningsmiddel (7) regene-
rert ved (5) returneres til metallforurensnings-
fjernelsen (2) etter at den vandige oppslemning
av hydroksyder (eller sulfider) (6) er blitt
fjernet.

Nikkelopplgsning (4) fra metallfjernelsen
(2) inneholder en del kvaternzre ammonium-
forbindelser, samt f. eks. uorganisk tiocyanat og
iodidforbindelser, som er opplgst. Kvaternaere
ammoniumforbindelser kan fjernes ved skrub-
bing av opplgsningen med det anvendte vann-
uopplgselige organiske opplgsningsmiddel, f. eks.
xylen, som vist ved (6) pa diagrammet. Det ut-
vundne organiske opplgsningmiddel og reak-
sjonsmiddel returneres deretter til metallfor-
urensningsfjernelsen.

For 4 utvinne uorganisk tiocyanat og iodid-
forbindelser som er tilbake behandles den van-
dige opplgsningen fra vaskingen (8) for fjernelse
av tiocyanat og iodid ved (9). Som tidligere
nevnt kan andre anionforbindelser fjernes ved
denne operasjon. Denne fjernelse av tiocyanat
og iodid utfgres ved vasking av opplgsningen
med et vannuopplgselig tertisert amin oppldst
i et vannublandbart organisk opplgsningsmiddel,
som angitt pa tegningen. Tiocyanat og iodidfjer-
nelsen fra opplgsningen er ogsa fordelaktig opp-
nadd ved anvendelse av et cuprosalt, som angitt
i det foregaende. Tiocyanat og iodidforbindelsene
fjernes praktisk talt fullstendig fra den vandige
nikkelopplgsning som kopleks tiocyanat og iodid-
salter i organisk opplgsning (10), for &4 etterlate
en nikkelholdig vandig opplgsning, hvorfra me-
tallforurensningene er blitt fjernet, og som kan
g4 videre for utvinning av meget rent nikkel,
Terticert amin opplgst i denne vandige opplgs-
ning kan skrubbes ut med organisk opplgsnings-
middel], som er anvendt, f.eks. xylen som vist
ved (11) pa diagrammet, og returneres til tio-
cyanat ved iodidfjernelsen. Organisk opplgsning
(10) som er blitt fjernet fra den vandige opp-
lgsning behandles i tiocyanat og iodidfjernelsen,
og aminregenereringen (12) med et alkali slik
som natriumhydroksyd, for i det vesentlige 3

skille det tertieere amin fra tiocyanat og iodidet
og danne en opplgsning (13) av tertisert amin i
organisk opplgsningsmiddel som returneres til
tiocyanat og iodidfjernelsen (9), og en vandig
opplgsning (14) av tiocyanat og iodid og over-
skudd av natriumhydroksyd. Opplgsning (14)
som er blitt skilt ut fra den organiske opp-
Igsning (13) mates til metallutfellingen (5) hvor
natriumhydroksyd tjener til & utfelle metaller
som hydroksyder og regenerere organisk tio-
cyanat og iodid. Samtidig opptas tiocyanat og
iodid opplgst 1 opplgsning (14) i organisk opp-
lgsning (7) helt kvantitativt. Den tertisere amin-
opplgsning (13) settes i likevekt med ekstra syre
fgr den mates til tiocyanat og iodidfjernelsen
(9), for & hindre syretap fra nikkeloppldgsningen
som behandles.

Prgveresultatene i tabell I til V i det fgl-
gende viser virkningen av bruk av <Aliquat» ved
fjernelse av metallforurensninger fra nikkelopp-
Igsninger med forskjellige anioner i det «Aliquats»
som anvendes. Skjgnt ammoniumkvaterneere
tiocyanatforbindelser som eneste ekstraksjons-
midler ikke danner noen del av foreliggende
oppfinnelse, er resultater som oppnas nar det
utelukkende anvendes tiocyanationderivater av
kvaterneere ammoniumforbindelser som ekstrak-
sjonsmidler inkludert av sammenligningshensyn.
Blandede sulfatkloridopplgsninger behandlet i
disse prgver inneholder ca. 50 g/1 nikkel som
nikkelsulfat og ca. 50 g/1 natriumklorid og ca.
15 g/1 borsyre. Blandede sulfatkloridopplgsninger
anvendes for illustrerende formal, men det skal
forstas at alt klorid, alt sulfat, alle nitratopp-
lgsninger eller blandinger av disse kan tilpasses
behandlingen ifglge foreliggende oppfinnelse,
slik som andre nikkelholdige oppigsninger. Disse
prgver ble utfgrt idet det ble anvendt xylen som
opplgsningsmidde]l for ekstraksjonsmidlene. Det
kan naturligvis, som forklart i det foregéende,
anvendes andre vannuopplgselige kvaternsere
ammoniumiforbindelser og vannublandbare opp-
lgsningsmidler.

Tabell I viser fjernelsen av kobolt fra det
blandede sulfatklorid og fra en totalt sulfat-
nikkelbehandlingsstrgm, inneholdende 50 g/l
nikkel og 15 g/1 borsyre. Prgvene 1 til 6 ble ut-
fgrt p& den blandede sulfat-kloridopplgsning
inneholdende kloridioner som 50 g/1 av natrium-
klorid, Sammenligning av prgve 1 og 2 med
prgver 4—6 inklusive, viser den undertrykkende
virkning av Aliquatklorid og iodid p& kobolt-
fjernelse, ved denne spesielle kloridkonsentra-
sjon. Som beskrevet i det foregdende blir fjer-
nelse av kobolt ved Aliquatklorid mer effektiv
ettersom, kKloridkonsentrasjonen gker.

Som beskrevet i patent nr. 104 023 antyder
disse prgver den progressive senkning av kobolt-
konsentrasjonen ved hjelp av en serie ekstrak-
sjoner (sammenlign prgvene 1 og 2), og i virke-
ligheten kan koboltforurensnings-konsentrasjo-
nen senkes til et hvert gnsket nivd ved bruk av
egnede volumforhold mellom vandig og organisk
fase, og et antall trinn, idet det anvendes mot-
stréem mellom organisk og vandig fase.
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Tabell I
Volumforhold mellom Koboltkonsentrasjon for opplesninger
Preve Ekstraksjonsmiddel vandig og organisk fase (/D)
nr. (i xylen)
Opprin. Likevekts opplesninger
vandig vandig organisk
1 0.5M AISCN 40 : 1 0.205 0.100 4.20
2 0.5M AISCN 40 : 1 0.102 0.032 . 2.80
3 0.8M AIC1 20:1 0.20 0.142 1.16
4 0.8M AICl1 20:1 0.10 0.067 0.66
0.5M AISCN
5 0.5M AISCN 25:1 0.236 0.086 3.75
0.15M AICI
0.25M AlI
6 0.5M AISCN 25:1 0.059 0.014 1.13
0.15 M AlICl
0.26M AlL
Bemerkning: g/l = gram per liter.

AISCN = Aliquat-tiocyanat.
AICl = Aliquatklorid.
AlT = Aliguatiodid.

Tabell II viser fjernelse av sink fra nikkel-
behandlingsstrgm, inneholdende forskjellige
konsentrasjoner av sink i opplgsning. Prgvene
1 til 4 ble utfprt pa blandet sulfatklorid-opp-
lgsning. Som det kan sees av disse prgver gir

fjernelse av sinkforurensning fra nikkelopplgs-
ninger meget lett, idet det anvendes opplgsnin-
ger av <«Aliquat»-forbindelser inneholdende klo-
rid- eller iodidanioner,

Tabell II.

Volumforhold mellom

Sinkkonsentrasjon av opplesninger (g/1)

Prove Ekstraksjonsmiddel vandig og organisk fase
nr. (i xylen) Opprinnelig’  Likevekts opplesning
vandig vandig organisk
1 . 0.5M AIC1 10:1 0.1 0.0008 1.0
2 0.5M AICl 5:1 0.1 0.0005 0.5
3 0.5M AlI 10 :1 0.1 0.004 0.96
4 0.5M AIlI 5:1 0.1 0.003 0.49

Fjernelse av bly fra nikkelbehandlings-
strgmmer er illustrert ved hjelp av prgveresul-
tatene i tabell III. Disse prgver ble alle utfgrt
pa blandet sulfat-kloridopplgsning inneholdende
varierende mengder bly. <Aliquat»-ekstraksjons-
midler i xylen ble anvendt for disse prgver inne-
holdende iodid, klorid eller tiocyanatanioner,
eller en blanding av hver av disse anioner, og
idet det anvendes et forhold mellom vandig og
organisk volum pa 25 : 1 i hvert tilfelle. Prgvene
antyder at Aliquatiodid er et meget effektivt
blyekstraksjonsmiddel (se prgve 1 og 2). <«Ali-
quats-klorid er mindre effektiv ved fjernelse av

bly, som vist ved prgvene 6—7, og <«Aliquats-
tiocyanat er endog mindre effektivt enn kloridet,
som vist ved prgvene 8—9. Prgvene 3, 4 og 5,
sammenlignet med prgvene 1 og 2, viser den
synkende innvirkning pa blyfjernelse med <«Ali-
quats-iodid ved neerveer av klorid og/eller tio-
cyanatanion, Blyfjernelse er imidlertid frem-
deles meget effektiv i disse prgver. Som ved
fjernelse av andre metallforurensninger kan bly
i en nikkelbehandlingsstrgm senkes til ubetyde-
lige mengder ved hjelp av en serie ekstraksjons-
trinn, som vist ved sammenlignende prgver 1

og 2 i tabell III.
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Tabell ITI.

Prove nr. Ekstraksjonsmiddel (i xylen)

Blykonsentrasjon for opplesninger (g/1)

Opprinnelig Likevektsoppleosninger
vandig vandig organisk
1 0.25M All 0.03 0.0025 0.69
2 0.25M Al 0.01 0.0009 0.23
3 0.25M All 0.01 0.0021 0.20
0.4M AICI
4 0.25M All 0.01 0.0028 0.18
0.5M AISCN
5 0.25M All 0.01 0.0025 0.19
0.15M AICl
0.5M AICNS
6 0.5M AlIC1 0.03 0.021 0.23
7 0.5M AIC1 0.01 0.007 0.074
8 0.5M AICNS 0.03 0.024 0.14
9 ‘'0.5M AICNS 0.01 0.008 0.05

Ferri-jernfjernelse gir meget effektivt med
kvaternsere ammoniumforbindelser inneholden-
de kloridanioner. Tabell IV viser ekstrahering av

ning, inneholdende varierende mengder ferri-
jern,
Ved hjelp av en serie ekstraksjonstrinn kan

jern fra nikkelopplgsninger, idet det anvendes|ferri-jernforurensning i en nikkelbehandlings-

«Aliquat»-klorid-ekstrasjonsmiddel i xylen. Prg-
vene ble utfgrt pa blandet sulfat-kloridopplgs-

strgm reduseres med en hvilken som helst gnsket
grad.

Tabell IV.
Jernkonsentrasjoner for opplesninger
Prave Ekstraksjonsmiddel Volumforhold for vandig &/
nr. (i xylen)
Opprinnelig Likevektsopplesning
vandig vandig organisk
1 0.5M AIC1 10 : 1 0.2 0.16 0.40
2 0.5M AIC1 5:1 0.2 0.14 0.30

Ekstraksjon av arsenforurensninger fra nik-
kelopplgsninger er ubetydelig med «Aliquat»-tio-
cyanat ,men gir temmelig effektivt med <Ali-
quats-molybdat og -wolframat. Selv om wolfra-
matet og molybdatet med hell fjerner arsen som
arsenitt fra vandige oppilgsninger, ble det ikke
i noen av prgvene som var utfgrt funnet at kon-
sentrasjonen av arsen i den vandige fase kunne
reduseres til under ca. 0,2 deler pr. million.
Det vil fremgs at arsen-fjernelse med fordel
skal finne sted i et separat trinn. Tabell V viser
resultatene av prgver utfgrt pa arsenfjernelse.

Prgven 1-—4 viser effektiviteten av «Aliquat»-
wolframat og molybdat i xylen for fjernelse av
arsen. Det synes & veere liten forskjell pa deres
effektivitet ut fra de resultater som fremgéar av
disse prgver, skjgnt wolframatet synes & veere
noe mer effektivt ved de lavere konsentrasjoner
for arsen i den vandige fase, vist pa tabellen.
I hver av disse prgver ble sulfatklorid-nikkel-
opplgsningen behandlet. I denne tabell betegner
AIW c<Aliquaty-wolframat og AIM <«Aliquaty-
molybdat.
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Tabell V.

Volumforhold mellom

Arsenkonsentrasjon i opplgsninger (g/1)

Prove Ekstraksjonsmiddel vandig og organisk
nr. (i xylen) Opprinnelig Likevektsopplesning
vandig vandig organisk
1 1.0M AIW 25:1 0.03 ~ 0.0093 0.52
2 1.0M AIW 25:1 0.01 0.0027 0.18
3 1.0M AIM 25:1 0.03 0.010 0.49
4 1.0M AIM 25:1 0.01 0.0035 0.16

Tabell VI viser data for fjernelse av iodid
fra en vandig opplgsning som inneholder 50 g/1
nikkel, idet det anvendes 0,5 M «Alamin»-klorid
i xylen. I hver prgve ble det anvendt et volum-
forhold mellom vandig og organisk fase pa
20 :1. I de forste fem prgver var det intet tio-
cyanat tilstede i den vandige fase. I de siste fire
prgver inneholdt den vandige fase 500 deler pr.
million tiocyanat i tillegg til iodidet. Sammen-
lignes resultatene for de siste fire prgver med de
fgrste fem, sees at iodidekstraksjonen reduseres
ved nezerveer av tiocyanat pa grunn av bruken av
en del av Alaminreaksjonsmidlet ved opptak av
tiocyanat. Den progressive ekstraksjon som er
vist i de forste fem prgver og igjen i de siste
fire prgver antyder at iodidkonsentrasjonen i
den vandige fase ogsd kan bringes ned til et
hvilket som helst gnsket nivd ved et riktig valg
av faseforhold og antall trinn.

Tabell VI.

Iodidkonsentrasjoner for opplesninger

Tiocyanat g/
tilstede Opprinnelig  Likevektsopplesninger
vandig vandig organisk
nei 0.05 0.0049 0.90
» 0.01 0.00096 0.18
» 0.002 0.00030 0.034
» 0.001 0.00013 0.017
» 0.0005 0.00005 0.009
Ja 0.05 0.0090 0.82
» 0.01 0.0016 0.17
» 0.002 0.00044 0.031
» 0.001 0.00033 0.013

Tabell VII viser fjernelse ved hjelp av «Ala-
min 336s av cupri- og cupro-kobber, kobolt, sink
og ferrijern fra en nikkelopplgsning innehol-
dende 50 g/1 nikkel som nikkelsulfat, 50 g/1 na-
triumklorid og 15 g/1 borsyre. I disse prgver
hadde nikkelbehandlingsopplgsningen varieren-
de innhold av forskjellige metallforurensninger.
I prgven 1—4 og 8—11 ble opplgsningen behand-
let med 1,0N <«Alamin»-klorid i kerosen, og i
prgvene 5—7 ble opplgsningen behandlet med
0,65N <«Alamin»-Kklorid og 0,35N <«Alamin»-tio-
cyanat i kerosen. I alle prgver ble det anvendt
et volumforhold p& 5:1 mellom vandig og
organisk fase. Som det kan sees av resultatene
fra disse prgver i tabell VII er dette tertiere
aminsalt et effektivt ekstraksjonsmiddel for
fjernelse av metallforurensninger inklusive cu-
pro og cupri-kopper, kobolt, sink og ferrijern
fra nikkelopplgsninger.




10

116 645

Tabell VII.

Konsentrasjon av metallforurensning i opplesninger

Prave nr. Forurensningsmetaller &/

Opprinnelig Likevektsopplesninger
vandig vandig organis

1 Cuprikobber 1,0 0.57 2.15

2 cuprikobber 0,60 0,42 0,90

3 cuprikobber 0,40 0,24 0,80

4 cuprikobber 0,20 spor 1.0

. 5 kobolt 0,50 0,25 1,25
6 kobolt 0,20 0,095 0,52

7 kobolt 0,10 0,045 0,28

8 sink 1,0 0,69 154

9 sink 0,6 0,33 1,36

10 sink 0,2 0,10 0,50
11 ferrijern 0,20 0,001 0,995

Tabell VIII inneholder prgveresultater som
viser fjernelse av cupri- og cuprokobber, kobolt
og sink fra en nikkelopplgsning med samme
sammensetning som den som ble behandlet for
4 oppnd resultatene som er vist i tabell VII,
idet det anvendes «Amberlit LA-1» reaksjons-
middel, et sekundeert aminprodukt som i det
tidligere er nevnt, I disse prgver ble nikkelopp-
Igsningen behandlet for fjernelse av varierende
mengder forskjellige metallforurensninger. I

prgven 1—6 og 10—12 ble 1,0N «Amberlit LAl-
klorid i kerosen anvendt som ekstraksjonsmiddel,
og i prgvene 7T—9 0,5N «Amberlit LA-1»-klorid
og 0,5N «Amberlit LA-1»-tiocyanat i kerosen.
Det ble for alle prgver anvendt et volumforhold
pa 5 : 1 mellom vandig og organisk fase. Prgvene
viser forholdsvis god ekstrahering av cupri- og
cuprokobber, kobolt og sink. Det skal imidlertid
bemerkes at dette sekundeere aminklorid skaffer
ubetydelig fjernelse av ferrijern.

Tabell VIII.

Prove nr. Forurensningsmetall

Konsentrasjon av metallforurensninger i opplasninger

&m

Opprinnelig Likevektsopplesninger
vandig vandig organisk

1 cuprikobber 1.0 0,58 2,12
2 cuprokobber 0,6 0,39 1,05
3 cuprikobber 0,2 0,040 0,80
4 cuprokobber 0,20 0,17 0,16
5 cuprokobber 0,08 0,044 0,18
6 cuprokobber 0,03 0,005 0,12
7 kobolt 0,50 0,17 1,65
8 kobolt 0,20 0,061 0,70
9 kobolt 0,05 0,010 0,20
10 sink 1,0 0,24 3,81
11 sink 0,20 0,038 0,40
12 sink 0,04 0,011 0,14

Tabell IX inneholder prgveresultater som
viser fjernelse av cupri- og cuprokobber og sink
fra en nikkelopplgsning av samme sammensef-
ning som for prgvene i tabellene VII og VIII,
idet det anvendes «Primene JNT», en primer
aminblanding hovedsakelig i C;q til Cy-omradet.
I disse prgver ble det ekstrahert cupri- og cupro-
kobber samt sink, tilstede i varierende mengder
i nikkelopplgsningen. I alle prgver ble det an-
vend 1,0N «Primene JNT»-klorid i kerosen, som

ekstraksjonsmiddel, ved et volumforhold pd 5:1
mellom vandig og organisk fase. Disse prgver
indikerer at dette primeere aminsalt er et tem-
melig godt ekstraksjonsmiddel for cuprikobber
og sink, men at det ekstraherer cuprokobber
langsommere enn det sekundeere amin anvendt
for prgvene i tabell VIII. Det skal bemerkes at
kobolt og ferrijern-ekstraksjon med dette pri-

meere aminsalt er ubetydelig.
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Tabell IX

Konsentrasjon av metallforurensninger i opplgsninger

&M
Prove nr. Forurensningsmetall
Opprinnelig Likevektsopplesninger
vandig vandig organisk
1 cuprikobber 1,0 0,56 2,18
2 cuprikobber 0,6 0,24 1,78
3 cuprikobber 0,2 0,06 0,70
4 cuprokobber 0,16 0,13 0,14
5 cuprokobber 0,05 0,026 0,12
6 cuprokobber 0,03 0,009 0,10
7 sink 1,0 0,78 1,10
8 sink 0,2 0,13 0,37
9 sink 0,1 0,068 0,16
Eksempel. karakterisert ved at forurensningene

Fglgende eksempel illustrerer den' samtidige
fjernelse av et antall metallforurensninger for
en nikkelbehandlingsopplgsning ved hjelp av den
i det foregaende beskrevne nye fremgangsmate.

En behandlingsopplgsning inneholdende
50 g/1 nikkel som nikkelsulfat, 50 g/1 natrium-
klorid, 15 g/1 borsyre, 0,8 g/1 kobber, 0,5 g/1
kobolt, 0,4 g/1 sink og 0,12 g/1 jern i ferritilstand,
ble behandlet i 5 ekstraksjonstrinn med en orga-
nisk opplgsning pa 0,65N <«Alamins-klorid og
0,35N «Alamin»-tiocyanat i kerosen, idet det an-
vendes et forhold pa 5:1 mellom vandig og
organisk fase. Etter to ekstraheringer var jernet
1 den vandige opplgsning redusert til spor, og
etter den fjerde ekstrahering var kobolt og sink
redusert til 0,01 og 0,015 g/l respektive, og etter
den femte ekstrahering var kobberet i opplgs-
ningen redusert til 0,01 g/1.

Patentkrav:

1. Fremgangsmate til fjerning av metallfor-
urensninger, slik som bly og arsen, fra en opp-
lgsning inneholdende nikkelsalter ved ekstra-
hering av disse forurensninger i form av kom-
plekser med kvaternsere ammoniumforbindelser
og under anvendelse av et organisk opplgsnings-
middel som ikke er blandbart med vann, separe-
ring av de resulterende to faser og gjenvinning
av forurensningene fra den organiske fase,

fra opplgsningen inneholdende nikkelsalter
ekstraheres ved & bringe opplgsningen i kontakt
med minst et vannuopplgselig salt av en nitro-
genholdig base som er et klorid-, jodid-, bro-
mid-, nitritt-, azid-, wolframat- eller molybdat-
derivat av en kvaternser ammoniumforbindelse
eller et klorid-, tiocyanat-, jodid-, bromid- eller
azidsalt av et tertiecert, sekundeert eller primeert
amin, og at den nitrogenholdige fase regenereres
etter gienvinning av de ekstraherte metaller.

2. Fremgangsméte ifglge krav 1, karak-
terisert ved at minst et salt som er et
jodid-, bromid-, nitritt-, azid-, wolframat- eller
molybdat-derivat av en kvaternser ammonium-
forbindelse eller et klorid, tiocyanat, jodid, bro-
mid eller azid av et tertisert, sekundeert eller
primeert amin anvendes i blanding med et kva-
ternsert ammoniumtiocyanat.

3. Fremgangsméate ifglge krav 2, karak-
terisert ved at blandingen ogsi inneholder
et kvaternert ammoniumklorid.

4, Premgangsmate ifglge krav 1, karak-
terisert ved at et kvaternszrt ammonium-
klorid anvendes i blanding med et kvaterneert
ammoniumtiocyanat, idet det kvaternsere am-
moniumKlorid er hovedmengden av ekstrak-
sjonsmidlet.

Anfgrte publikasjoner:

Norsk patent nr. 104 023.

Oscar Andersens boktrykkeri, Oslo.
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