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SPOSOB OCZYSZCZANIA SIARCZANU NIKLU, ZWZASZCZA POWSTAJACEGO W PROCESIE
ELEKTRORAFINACJI MTEDZI HUTNICZEJ

Przedmiotem wynalazku jest sposéb oczyszczania siarczanu niklu, zwlaszcza powstajqcego w
procesie elektrorafinacji miedzi hutnioczej, bedacy udoskonaleniem sposobu wediug patentu
gtéwnego nr 127 180. ‘

Sposdb oczyszczania siarczanu niklu wedlug patentu giéwnego, polega na tym, ze roztwédr
slarczanu niklu uzyskany przez tugowanle surowca gorgcq wodg, najpierw alkalizuje sie¢ wegla-
nem lub wodorotlenkiem wapnia lub niklu w postaci 30 = 60% zawiesiny i nastepnie po podgrza-
niu roztworu do temperatury 80 - 95°C dodaje si¢ przemiennie czynnik utleniajjoy, zwlaszcza
wode utleniong o stezeniu 6 = 8% oraz stosowany srodek alkalizujgcy w ilosci do zmiany barwy
mieszaniny 2z zielonej na brazowg, po ozym roztwdér odfiltrowuje sieg, osad przemywa si¢ gorgos
wodg. -

Zabieg ten ma na celu usunigcie takich zanleozyszczen jak zelazo, arsen, antymon, ozeScio-
wo glin i waph, Jony miedzi usuwa si¢ w ten sposéb, Ze filtrat giéwny, po oddzieleniu osadu,
ogrzewa sle do temperatury 70 = 90°C i przy zawartoscl miedzi nizszej od 0,05% zadaje sie
kwasem fluorowodorowym, korzystnie o stezeniu 6 - 8%, w ilosdcl do powstania pierwszego zmet-
nienia, po ozym utrzymujgc temperature¢, dodaje si¢ przy oigglym mieszaniu, zawiesine 30 - 60%
weglanu lub wodorotlenku niklu do uzyskania pH 4,5 - 6,5, korzystnie 5,5. Wydzielony osad od-
filtrowuje slg¢, 2z przesgczu wykrystalizowuje siarczan niklu, natomiast, gdy zawartosé miedzi
w filtracie giéwnym wynosi ponad 0,05% roztwdr przed zadaniem kwasem fluorowodorowym dopro-
wadza si¢ do pH 5,3 = 5,6 stosowanymi Srodkami alkalizujqcymi, odfiltrowuje wytrgcony osad 1
do filtratu wprowadza si¢ kwas fluorowodorowy.

Metoda powyzsza mimo niewatpliwych zalet, takioch jak skuteczne oczyszczanie z domieszek
telaza, arsenu, antymonu, magnezu i wapnia, posiada pewne niedogodno$ci, a mianowicie przy
duze] zawartoscl miedzl w surowou trudno uzyskaé jest jej stezenie ponizej 0,05% optymalne
dla tego etapu oczyszczania, nawet doprowadzajqe do pH 5,3 - 5,6 opisywanym spogobem, W tych
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warunkach naste¢pujle réwnies wspbistrqcanie sig¢ niklu i osad naleiy zawracaé do tugowania
ocelem unikniecia strat, Ponadto tworzg si¢ trudnofiltrowalne, kololdalne osady zasadowych
weglanéw miedzl, ktére weskutek wprowadzonego kwasu fluorowodorowego ponownie przechodzg do
roztworu., Dlatego nalesy dodawaé znaoznie wyZsze od przewldywanych iloscl wodorotlenku lub
weglanu niklu do uzyskania okreslonego stgzenia jonéw miedzi, co znaoznie pogarsza fil-
tracje osadéw fluorké4w wapnia i magnezu. W osadzie wystepuja ponadto duze ilosci nieroz-—
puszczalnych zwigzké4w niklu i 2z tego wzgledu osad nalezy zawraca¢ do ponownego przerobu.

Wynalazek rozwigzuje zagadnienie usuwania z roztworéw siarczanu niklu jonéw miedzi do
zawartosoi 0,001% oraz glebszego oczyszczanla roztworu od domieszek zelaza.

Sposéb wediug wynalazku polega na tym, ze proces stracania czynnikiem utleniajgcym
wprowadzonym przemiennie ze Srodkiem alkélizujqcym, prowadzi si¢ przy pH nie przekraczajg-
cym 4,0, po czym filtrat giéwny po oddziseleniu osadu i ogrzaniu do temperatury 70 - 8000,
alkalizuje sie¢ ostroznie dozujgo, weglanem lub wodorotlenkiem wapnia do pH 4,8 - 5,0 1
mieszaning poddaje sie¢ starzeniu osadu przez okoro 2 godziny. Nastgpnie po oddzieleniu
osadu, filtrat ogrzewa si¢ do temperatury 80 - 85°C i alkalizuje sie 20 - 30%# zawlesing
wodorotlenku lub tlenku wapnia do uzyskania pH 6,0 - 6,2, po ozym oddzielony osad ewentual-
nie zawraca sie do alkalizowania roziworu w procesie wytracania zelaza, natomiast filtrat
ogrzewa si¢ do temperatury 80 - 85°C 1 zadaje w znany sposéb kwasem fluorowodorowym oraz
zawiesing weglanu lub wodorotlenku niklu do uzyskania pH 4,0 - 5,5, korzystnie 4,5. Wydzie-
lony osad nie zawierajqcy wspdlstracanego niklu odfiltrowuje sie a z przesgczu wykrystali-
zowuje w znany sposéb siarozan niklu., _

Podany sposédb umozliwia usunigcie jonéw miedzi niezaleznie od ich pierwotnego stezenia
do zawartoscl 0,0015% 1 zelaza do 0,001%, & ponadto jako produkt finalny uzyskuje sle dob=-
rze filtrowalne krysztaty.

Przyktizad. 20 kg surowego, statego siarczanu niklu zadano w reaktorze 80 dm3 go-
rqoej wody 1 ciggle mieszajqo ogrzewano w temperaturze 80°¢c przez 6 godzin, Nle przerywa-
jgo ogrzewania i mieszania dodawano stopniowo zawiesing 4,0 kg weglanu wapnla w 10 dm3 WO -
dy, uzyskujgqe pH 3,7. Nast¢pnie utrzymujqe temperaturg w granicach 85 = 90°C, dolewano
porcjaml na zmianes 1 dm3 wody utlenionej i 0,3 kg weglanu wapnia w 1 dm3 wody. Po 25 mi-
nutaoch osad odfiltrowano, przemyto gorgocq wodg do zanlku zielonej barwy filtratu, a na-
stepnie do gorgcego filtratu o temperaturze 75°C dodawano zawiesine 0,2 kg CaCO3 w 0,7 dm3
wody, wytgaczajgo po 10 minutach grzanie. Ugyskano pH roziworu 4,9, kieszaning pozostawiono
na 2 godziny.

Po odfiltrowaniu osadu, filtrat ogrzano do temperatury 70 - 80°c 1 zadano 0,3 kg tlen-
ku wapnia w 1,5 dm3 wody. Uzyskano pH roztworu 6,1. Po odfiltrowaniu osadu, filtrat ogrza-
no do temperatury 85°C, wprowadzono na dno naczynia reakcyjnego 3 kg €% kwasu fluorowodo-
rowego, po ozym mieszajgo dodawano w sposdéb oilagly zawiesing 8 kg weglanu niklu o konsy=-
gtencji smietany do uzyskania pH 4,5. Po 1 godzinie odfiltrowano osad a z filtratu wykry-
stalizowano orzysty Nisoq. Otrzymano 19,6 kg N:LSO4 « 9 H20 o zawartoSci zanleczyszczen:

Fe - 0,001%, Cu - 0,001%, Ca - 0,06%, Mg - 0,001%, Pb - 0,001%

Zastrzezenie patentowe

Sposdéb oczyszczania siarczanu niklu, zwlaszcza powstajgcego w procesie elektrorafinacji
miedzi hutniczej, przez lugowanie siarczanu niklu z surowca gorgcg woda i usuwanie z roz-
tworu ganieczyszczen najpierw przez alkalizowanie i wprowadzanie czynnika utleniajgcego
przemiennie ze Srodkiem alkalizujgcym, nastepnie traktowanie filtratu kwasem fluorowodoro-
wym i zawiesing weglanu lub wodorotlenku niklu do okreslonego pH, odfiltrowanie osadu 1
krystalizacj¢ siarczanu niklu z roztworu wediug patentu giéwnego nr 127 180, znam i e n-
ny t y m, 2e ozynnik utlenlajgey dodawany przemiennie ze srodkiem alkalizujgcym wprowa-
dza si¢ do uzyskania pH nie przekraoczajgcego 4,0, po czym filtrat gibébwny, po oddzieleniu
osadu 1 ogrzaniu do temperatury 70 - 80°¢ alkalizuje sig, ostroznie dozujac, weglanem lub
wodorotlenkiem wapnia do pH 4,8 - 5,0 1 mieszanine poddaje sig¢ starzeniu osadu przez okoto
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2 godziny, nastgpnie osgad oddziela slg, a filtrat ogrzewa si¢ do temperatury 80 - 85°C 1
alkalizuje sig¢ 20 - 30% zawiesing wodorotlenku lub tlenku wapnia 4o uzyskania pH 6,0 = 6,2,
po czym oddzielony osad ewentualnie zawraca sig¢ do alkalizowania roztworu w procesie wytrg-
cania zelaza, natomiaat filtrat ogrzewa si¢ do temperatury 80 - 85°C i zadaje w znany spo-
géb kwasem fluorowodorowym oraz zawiesing wegglanu lub wodorotlemku niklu do uzyskania

pH 4,0 - 5,5 korzystnle 4,5, po ozym wydzielony osad odfiltrowuje si¢ a z przesgczu wykry-
stalizowuje W znany sposéb siarczan niklu,
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