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Fremgangsmate til utfelling av vanadium, mangan,
jern, kobolt eller nikkel fra deres opplgsninger.

Oppfinnelsen angdr en fremgangsmidte til utfelling av
vanadium, mangan, jern, kobolt eller nikkel fra deres opplgsninger
i form av deres hydroksyder, oksydhydrater eller oksyder med hgyere
valens, ved oksydasjon av de opplgste metaller i et pH~omride som
ligger mellom utfellings-pH av metallhydroksydet, =-oksydhydratet
henholdsvis oksydet med lavere valens og utfellings-pH av metall-
hydroksydet, oksydhydratet henholdsvis oksydet med h¢yere'va1ens;
Slike fremgangsmdter har bl.a. teknisk betydning i hydrometallurgien,
f.eks. til rensning av nikkellut som erholdes ved den élekirblytiske"
kobberraffinering eller ved speis-oppslutning, for det- 1 luten opp-
lgste jern, mangan, kobolt og/eller andre metaller. ' -
Kfr. kl. 40a-3/00
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Hittil var Qet bare mulig & utfgre oksydasjonen med O2
henholdsvis luft i svak surt medium ndr det gjaldt jern, mens Mn

og Co bare kunne utfelles med meget sterke oksydasjonsmidler, f.eks.
med 012. Oppfinnelsen har som formdl & eliminere denne ulempe og
dessuten & aksellerere utfellingen av metaller fra slike eller lig-
nende lut henholdsvis opplgsninger.

Dette formdl oppnds i henhold:til oppfinnelsen ved hjelp
év en fremgangsmite til utfelling av vanadium, mangan, jern, kobolt
eller nikkel fra deres opplgsninger i form av deres hydroksyder,
oksydhydrater eller oksyder med hgyere valens, f.eks. for lutrensning
i hydrometallurgien, ved oksydasjon i et pH-omrdde som ligger mellom
utfellings=-pH av metallhydroksydet, -oksydhydratet henholdsvis ok-
sydet med lavere valens og utfellings-pH av metallhydfoksydet,
-oksydhydratet eller oksydet med hgyere valens, idet fremgangsmiten
er karakterisert ved at man i oppl@gsningen av tilsvarende metall-
salt innfgrer oksygen eller en oksygenholdig gass f.eks. luft
under samtidig tilsetning av et eller flere av fglgende reduksjons-
midler, svoveldioksyd, en svoveldioksydholdig gass eller en sulfitt-
henholdsvis hydrogensulfittopplgsning, idet reduksjonsmidlet til-
settes 1 forhold til forbruket 1 opplgsningen, slik at det ikke
oppstér noe stort overskudd av reduksjonsmidlet.

Serlig ndr det gjelder utfelling av ikke-jernmetaller
er det overraskende at man i dette tilfelle kan oppnd en utfelling
ved oksydasjon'ved hjelp av oksygen eller oksygenholdig gass i surt
medium. Ved den tilsvarende utfelling av jern fra slike opplgs~
ninger, som ogsd er mulig uten tilsetning av ett av de nevnte reduk-
sjonsmidler, oppndr man 'ved tilsetning av reduksjonsmidlet ifglge
oppfinnelsen en vesentlig aksellerasjon av reaksjonen. Det er i alle
tilfeller viktig at det aldri under reaksjonen skal eksistere et
stort overskudd av reduksjonsmidlet. Det er dette som menes med
angivelsen at feduksjonsmidlet skal tilsettes i forhold til for-
bruket. Reduksjonsmidlet kan herved tilsettes kontinuerlig eller
bare trinnvis dersom man holder det midlertidige overskudd av reduk-
sjonsmidlet innenfor slike grenser at det ikke oppstdr en reduksjon
av de allerede utfelte metallforbindelser med hgyere valens.

N Serlig nir det gjelder behandling av sterkere konsen-
trerte opplgsninger ved hjelp av fremgangsmiten ifglge oppfinnelsen,
er.det hensiktsmessig & fjerne det utfelte produkt kontinuerlig fra
opplgsningen. ' ‘
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En fordelaktig dkning av reaksjonshastigheten kan opp-
nds ved at man gjennomfgrer reaksjonen ved temperaturer over rom-
temperatur, f.eks. ved ca. 50°C.

Dessuten kan reaksjonen aksellereres ved intensiv om-
r¢ring av oppl@gsningen under utfellingsprosessen.

Det samme gjelder innfgring av en som oksydasjonsmiddel
tjenende gass, f.eks. luft, i meget findelt form. Herved er det
meget fordelaktig & bruke f.eks. en gassinnlednings-omrgrer. Det
er derved mulig & utfgre fremgangsmdten kontinuerlig.

Avhengig av konsentrasjonen av opplgsningen og av arten
av metallet som skal utfelles oppndr man optimale fremgangsmitebe-
tingelser hvis man holder bestemte pH-verdier innenfor det sure
omrade. N&r det gjelder utfelling av mangan og kobolt er det f.eks.
fordelaktig &4 holde en pH-verdi av ca. 5.

Innstilling av pH-verdien i den sure opplgsning skjer
fordelaktig ved tilsetning av alkali- eller jordalkalihydroksyd,
-karbonat og/eller -bikarbonat. Oppfinnelsen illustreres eksempel-
vis ved hjelp av fglgende utfgrelseseksempler.

Utfgrelseseksempler.

Eksempel 1.

. I en opplgsning av 2 g Mn (som sulfat) i 1 liter vann
innledes under omrgring ved 50°¢ O2 (25 liter/time) og 802 (1 liter/
time). pH-verdien ble innstilt pd 5,0 ved tilsetning av natronlut.
Etter ca, 2 timer ble Mn utfelt kvantitativt som mangandioksydhydrat.
Eksempel 2. ‘

Til en opplgsning av 25 g Mn (som sulfat) i 1 liter vann
ble langsomt tilsatt ved SOOC en natriumsulfittopplgsning (ca. 125 g
Na2SOB/1iter) under samtidig innf¢ring av 02 (25 liter/time). pH-
verdien ble innstilt pd 5,0 ved tilsetning av natronlut, og det ut-
felte mangandioksydhydrat ble kontinuerlig fjernet fra pppl¢sningen,
idet man lot oppslemmingen lgpe i kretslgp over et filter. Etter
4 timer var alt mangan utfelt.
Eksempel 3.

Gjennom 500 liter av en Ni-lut (80 g Ni/liter, 100 mg
Mn/liter) ble under omrgring luft innledet ved 50°C (14 cmj/time) og
SO2 (38 1iter/time). pH-verdien ble innstilt ved,til&tging av en
,krittoppslemmingvpé 5,0. Etter ca. 2 timer var alt mangan utfelt.

Eksempel 4.

Under ellers de samme betingelser som i eksempel 3 ble
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luft innledet ved hjelp av en hurtiglgpende gassinnledningsrgrer.
Alt manganet var utfelt allerede i lgpet av 5 minutter. Denne
gjennomfgringsmédte av fremgangsméten ifglge oppfinnelsen egner seg
serlig for en kontinuerlig prosess.
Eksempel 5. -

I en oppldsning av 5 g Co (som sulfat) i 1 liter vann
ble ved 5000 under omrgring innledet 02 (25 liter/time) og 802
(2,4 1liter/time). pH-verdien ble innstilt ved tilsetning av natron-
lut p8 5,0. Etter 21 time var heie innholdet utfelt som CoOOH.
Eksempel 6.
a) ‘ Gjennom en opplgsning av 5 g Fe som FeSOu i1 liter
vann ble det ved vzrelsestemperatur og pH 4,2 fgrt oksygen. pH-
verdien ble holdt konstant med NaOH p& 4,2. Etter 10 timer var det
utfelt 80% av det opplgste jern som Fe203 . aq. .
b) Forsgk a) ble gjentatt, idet det ble tilsatt 6,2 g
Na2SO3 opplgst i 50 ml vann dripevis. I 1lgpet av 1 time var det
utfelt 4,45 g Fe som Fe203 . aq.
c) Forsgk b) ble gjentatt idet det ble tilsatt 6,2 g
Na SO3 i to porsjoner: I f@grste rekke ble det tildryppet 3,1 g

2

Na,S0
2 +3

Fe -ioner sunket til 2,7 g/l. Det ble omrgrt 1 time under gjennom-

i 1l¢gpet av en time. Deretter var opplgsningens innhold av

fgring av 62, hvilket ikke fordrsaket neen tydelig nedgang av opp-

1gsningens Fe 2+-innbold. Deretter ble det resterende 3,1 g NaZSO3

tildryppet 1 1ldpet av 1 time, hvorved Fe 2+-innholdet i opplgsningen

sank til 0,8 g/1.

d) Fopsgk a) ble gjentatt idet det p& en gang ble tilsatt

46,2 g Na2803 til Pe 2+—oppl¢sningen. Det kunne ikke iakttas noen

Fe 2+—oksydasjon, da Na2503 her hare virket som reduksjonsmiddel.
Dette eksempel viser samtidig arbeidet ved temperaturer

o

under SOOC og at reduksjonsmidlet er & tilsette etter forbruksgraden.

Eksempel 7.
For fagmannen er det kjent at for oksydasjon av N12+

er det ngdvendig med meget sterke oksydasjonsmidler. Allikevel er
det forsgkt & utfelle Ni 2+ ved tilsetning av O2 og 502 som hgyere-
verdig hydroksyd. Utfellingen ved en pH-verdi mellom utfellingsom-
rddet for det lavereverdig og det hgyereverdig oksydhydrat vanskelig-
gjgdres ved nikkel ved at dette pH-intervall er spesielt snevert
(slutt-pH for Ni'(III)-hydroksydutfeIling ca. 6,2, begynnelses-pH
for Ni(OH)z-utfelling ca. 7,0 = 7,5).
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Det ble behandlet en opplgsning av 1 g Ni som NiSOu i
1 liter vann ved SOOC og pH 6,6 med luft under samtidig langsom
tilsetning av SOZ-gass. Utfellingsmiddel var NaOH-opplgsning. Etter
1 time hadde det dannet seg ca. 500 mg av en sort utfelling som
inneholdt nikkelet med en oksydasjonsgrad som tilsvarte et oksyd
Niol,u8'
Eksempel 8.

En opplgsning med 80 g/1 Ni, 1 g/1 Fe, 100 mg/1l Mn,

1l g/1 Co ble gassbehandlet i en hurtiglgpende gassbehandlingsom-
rgrer ved ca. SOOC med luft (14 m3/time) og SO2 (38 1/time). pH-
verdien ble 1 fgrste rekke ved tilsetning av en krittoppslemning
holdt ved ca. 5. Etter 15 miﬁutter var Fe og Mn utfelt som oksyd-
hydrater. Det ble frafiltrert og filtratet viderebehandlet som
ovenfor. Som ngytraliseringsmiddel ble det néd anvendt kalkmelk.
Etter ca. 1 time var alt kobolt utfelt som CoOOH og kunne adskilles
ved filtrering.

Vil man utfelle Fe og Mn adskilt, s& kan man f.eks. i
fgrste rekke, bare innfgre luft uten 802. Herved oksyderes ikke Mn
og Co..

Eksempel 9.

1 liter vanadin(IV)-opplgsning med 2,8 g/liter V ble
gassbehandlet ved 50°C under omrgring ved ca. 39 1 Oz/time og ca.

5 1 Soz/time. pH-verdien ble derved ved tilsetning.av fortynnet
natronlut holdt ved 3,0. Allerede etter kort tid, viser det seg en
farvning av oppl@gsningen fra blétt mot mgrkegrgnt. Ved titrering
medIMnOu ble reaksjonsforlgpet fulgt. Det fremkom fglgende verdier:

Tid (min.) 0 15 30 45 60 75 90 105 120

g/1 V(IV) 2,8 2,05 1,4 1,1 0,85 0,7 0,6 0,5 0,45

Ved oppvarmning og omrgring av den dannede vanadin(V)-
opprldsning kunne V205 . aq utknikkes.

Et parallellforsgk uten tilsetning av 502 under ellers
like betingelser ga ingen oksydasjon av vanadin(IV).

Overnevnte resultater stdr tydelig i motsetning til
eksempel V ifglge US-patent nr. 3.305.322. Sammenligner man imidler-
tid eksempel V med de forutgdende eksempler 1 til IV, s& viger det
seég at i eksempel V ble det arbeidet med en pH-verdi pd ca. 1,5,
maksimalt pd 2,0, da eksempel V ikke ellers ville vart et ekte
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blindforsdl. .

Det hle dessuten ozs? gjennomfgrt et forsgk ved pH 1,5
uten naervaer av Fe-loner under ellers like betingelser. Under disse
betingelser lar faktisk vanacium(IV)-oppldsningen seg ikke oksydere.

Patent krav

1. Fremgangsiiite til utlfelling av vanadiur, mansan, jern,
kobclt og nikkel fra deres oppldsninger i forw av deres hydroksyder,
ousydnydrater eller olisyder med hdyvere valens. f.eks. for lutrensning
i hydronetalluriien, ved oksydasjon 1 et pi-ouride som ligmer mellom
utfellings-pli av metallhydroksydet, -oksydhydratet henholdsvis
-oksydet Led lavere valens oz utfellings;pﬂ av metallhydroksydet,
~oksydhydratet henholdsvis -oksydet med hgyere valens,
karalkterisert ved at man i oppldsningen av tilsvarende
metallsalt innfprer O2 eller en 02~holdig gass, f.eks. luft, under
samtidip tilsetning av et eller flere av fglzende reduksjonsmidler,
svoveldioksyd, en svoveldioksydholdig gass eller en sulfitt- henholds-
vis hydrogensulfitt-opplgsning, idet reduksjonsmidlet tilsettes i
forhiold til forbruket i opplgsningen, slik at det ikke oppstdr noe
stort overskudd av reduksjonsmidlet.

2. Premgangsrdte ifdlge krav 1, karakterisert

R

ved at man for & ¢ke reaksjonshastigheten arbeider ved ca. SOOC.
3. Fremgangsmite ifglge krav 1-2, karakteri-
s ert ved at man for utfelling av Mn og Co fortrinnsvis arbeider

ved en pli p& 5.

Anfgrte publikasjoner:

U.S. patent nr. 3305322



	Page 1 - BIBLIOGRAPHY
	Page 2 - DESCRIPTION
	Page 3 - DESCRIPTION
	Page 4 - DESCRIPTION
	Page 5 - DESCRIPTION
	Page 6 - CLAIMS

