TUYEN KHOANG VA CHE BIEN KHOANG SAN

GIAI CHIET ION PONG
TRONG PHA HUU CO TAO DUNG DICH DONG SUNFAT

KIEU QUANG PHUC, DO HONG NGA

Vién Khoa hoc va Céng nghé Mo-Luyén kim

& hoa tan déng kim loai trong céng doan an
‘D mon bang mach dién ti cho san xuat mach
in ¢ thé st dung nhiéu loai hoa chéat khac
nhau. Tuy nhién, cac hoa chat nay phai dap wng
mot so tiéu chi quan trong nhu: tbc d6 an mon
nhanh, mc dd an mon lan vao dwdng mach nho,
mtrc do bao hoa ddng trong dung dich lén, dé diéu
khi&n qua trinh, chi phi cho xt Iy nuéc thai thap, ..

Mét s6 hoa chét thwong dwoc str dung dé &n
mon ddng nhw FeCls, Cu(NHs),** va CuCly,... Hién
nay, khoang 95 % lwong mach in trén thé gioi
dwoc san xuat bang cong nghé an mon st dung
CuCl, [1]. Trong dung dich an mon bang mach dién
tlr thuéng chira 100150 g/l Cu®" va khodng 60 g/l
HCI. Bay dwoc coi la ngudn nguyén ligu tét dé thu
hoi dong. Phu’o’ng phap chiét-dién phan (SX-EW)
thuong dwoc str dung dé thu héi dong tlr quang
dong oxit, phé liéu déng va dung dich thai chira
dong [2], [3].

Péi v&i quang dong oxit, ham luong déng thép,
chi ttr 3+5 % Cu. Trwdc day, doi twong nay ap dung
cdng nghé hoa tach dong, dung dich hoa tach duoc
quay vong nhiéu lan nham tang nong dod dong lén
khoang 40 g/l Cu®" dat yéu cau dé dién phan. Tuy
nhién, khi ap dung phwong phap SX-EW thi dung
dich sau hoa tach dwoc dua di chiét ddng bang mot
loai dung moi chiét, sau dé giai chiét va dién phén
thu hoi dong kim loai. Dung moi chiét dwoc tai st
dung nhiéu lan. Vé&i dbi twong la dung dich HCI
chira ddng, ion dong sau khi dwoc chiét tir dung
dich HCI chtra déng, hap thu vao pha hitu co gom
dau hoa va Acorga M5640 [2] s& dwoc giai chiét
bang dung dich H,S0, va tao thanh dung dich dong
sunfat, cung cap cho cong doan dién phan thu dong
kim loai sach. Bai bdo nay trinh bay cac két qua
nghién ctru qué trinh gidi chiét dong dé dwoc pha hiu
co hép thu vao dung dich H,SO,.

1. Thwe nghiém

1.1. Mau nghién ciru
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MAu nghién ctru la dung dich déng clorua thai
dung trong nghién cliru duoc lay truc tiép toe day
chuyen san xuat mach dién tr cua Cong ty Co
phan san xuat dién t&r Thanh Long (Béc Nlnh)
Khéi Iwong mau lay phyc vy nghién ctru a T m?>.

Theo két qua nghién ctru [4], ché do6 thich hop
cho qua trinh chlét da xac dinh dwoc la: dung dich
chira ddng v&i ndng doé 10 g/l, pH=1,5 duoc khuay
tiép xdc voi pha hiru co chira 25 %V chat chiét
Acorga M5640 trong th&i gian 60 gidy. Sau thoi
gian l&ng tach pha cho thay lwgng déng héap thu
dwoc vao pha hiru co 1a 9,64 g!l, dung dich thai
con lai 0,36 g/l Cu, hiéu suat chiét dong dat 96,4 %.
Ché d6 nay da duoc ap dung dé ché'tao 2 ||t pha

hiru co chira dong voi nong do 9,64 g/l Cu®* lam -

mau nghlen clru qua trinh g|a| chiét.

Pé thye hién qua trinh gidi chiét, pha hiru co d& -

hap thu ddng dugc tiép xuc voi dung dich H,SO,
nong dé cao. Theo do, cac yeu td chmh anh hwong

t&i hidu qua cla sw giai chiét gdm: nong do cla .

dung dich HySOq; ty 1& gitra pha hu co va dung
dich H,SO;; thoi glan khuay tiép xuc can duwoc
nghién clru. ,

Sau méi thl nghiém giai chiét, phan tich xac dinh

- ndng dé Cu™ trong dung dich H.SO,. Tt d6 hiéu suat

qua trinh giai chiét dwoc xéc dinhrtheo cdng thirc:

Ngiai chlet—[cu]org giai chlet/[cu org ban dauX100 %. (1)
Trong d6: [Culorg ban dau - Nong do déng trong pha
hiru co triwée khi gidi chiét; [Culorg giai oniét —Nong do

ddng trong pha hitu co da dugc gidi chiét vao

dung dich HZSO4, [CUlorg giai cniée UPOC tinh g1an tlep
théng qua. [Cu? ]trong dung dich HSO4:

[Cu]org giai chlet_([CU ]H2304XVH2804 )Npha hiru cg+ (2)

1.2. Thiét bi nghién ctru .

Hé théng chiét- -gidi chiét gom 01 bé chiét va 0’[ bé
giai chiét (H.1). M&i b& c6 cAu tao gém 2 ngan khudy
kich thwédc 200x200x300 mm va 1 mang tach pha

kich thuérc 1000x200x200 mm ghép véi nhau; 4 déng
co khudy co thé didu chinh tbc dd doc lap tlr 0+300

ps-?
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vong/phit; 3 bom chiu axit c6 thé digu chinh Iy Iwo’ng
tr 0,5+1,5 lit/ohat. Néng suét thu héi déng dworc thiét
ké theo ly thuyét la 300+500 g/h.

H.1. Hé théng thiét bj chiét-gidi chiét lién tuc

2. Két qua va thao luan
~ 21.Anh hwcmg ctia néng d6 H,S0, trong dung
dich giai ‘chiét . -

. Qua tham khao théng sbé dung djch dién phan
clia mét s6 nha may [5] cho thay, nong @& H,SO,
tw dostrong dung.dich thudng tir 160200 g/l Vi
vay, da lwa chon khao sat anh huwéng cla néng do

"H2S0,4 trong dung dich giai chiét tir 150+250 g/l.

Céc ché do thi nghiém nhw sau:

> Luo’ng pha hiru co thira déng: 100 ml;

> Lu’o’ng dung dich H,SO4: 100 ml;

» Téc do khudy: 300 vong/phat;

» Thoi gian khudy: 300 giay;

> Néng d6 H,SO, khao sat, (g/l) 150 175 200;
225; 250.

Sau méi thi nghiém, phan tich ham lwong ddng
trong dung dich H;SO, dé tir d6 tinh hiéu suét giai
chiét theo cong thire (1). Két qua nghién ctru dugc
thé hién trén hinh H.2.

00 7

S . _
5 EER -
i,
X
L 90— —g745
B -
ia_é T
85 —— —
8
b=
wm
.3, 80 | -
!
0 :
S »m’A— - S i
@
b 1
4 |
t |
3 70 : T T SR —
’ 125 150 175 200 225 250

Nong d6 H,SO, dung dich giai chiét (g/1)
H.2. Anh hutng cda néng do H;SO,
t&i hiéu suét giai chiét
- Két qua nghién ctru cho thy: hiéu suét giai chiét

chiét ting khi tdng ndng do H,SO, trong dung dich.
Trong khoang tir 150+200 g/l H,SO,, hiéu suat giai
chiét tang manh. Sau dé tr 200+250 g/l HySO,,
hiéu suéat giai chiét ting cham dan va dat gia tri lon
nhét & 250 g/l H2804

Méc du vay, ndng d6 250 gl HZSO4 la qué cao dé
tién hanh qua trinh dién phén do (o nong dd nay sé
gay an mon thiét bi manh va nong dd dong b&o hda
thap Tir d6, Iva chon dung dich giai chiét ban dau cé
nong dé la 225 g/l H,SO,. Khi do, hiéu suét giai chiét
dat 87,24 %, sau giai chiét pha hiru co con khoang
1,23 g/l [Cu 1. T’fwong ion déng van chuyén cho médi 1
% chat chiét dat 1a 8,41/25= 0,336 gll.

2.2. Anh hwéng caa ty Ié dung djch H,SO,pha
hiru co

Ty 1& vé thé tich gitra pha dung dich H.SO, so
voi pha hitu co' anh hwdng téi sw khudy tron déu
cta hai pha tr d6 anh hwéng téi hiéu suat qua
trinh gidi chiét. P& xac dinh ty & dung dich
H.SQO4/pha hiru co thich hop, tién hanh cac thi
nghiém v6i ché do nhu sau:

» Luong mau pha hiru co chira déng: 300 ml;

"% Tdc dé khudy: 300 vong/pht:

> Thoi gian khudy: 300 giay;

> Néng do dung dich H,SO, ban dau: 225 g/l;

> Ty 1& thé tich dung dich H2SO4/pha hitu co
nghién cteu: 1/3; 1/2; 1/1; 21, -

Sau mbi thi nghiém, dua trén két qué phan tich
ham lwong déng trong dung dich HZSO4 va ti & thé
tich pha hitu co' so voi dung dich dé tinh hiéu suét
giai chiét theo cong thive (1). Két qua cac thi nghiém
dwoe thé hién trén hinh H.3.

Hiéu suét giai chiét (%)

0 1:3 1:2 11 2:1
Ti I¢ thé tich dung dich H,SO,/pha hitu co
H.3. Anh hutng cda ti 16 dung dich H.SO4/jpha hiu co

Két qua thi nghiém cho thay, ty lé dung dich
2804/ pha hitu co khi gidi chiét cang thap thi néng
dd Cu®* trong dung dich thu dwogrc cang cao. Tuy nhién;
do lwong dung dich H,SO, it hon so véi pha hiru co
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dan-dén sy khudy trén déu hai pha v&i nhau la kém
hiéu qua tlr d6 hiéu suét g|a| chiét dat duoc & khong
cao. Hiéu suét giai chiét thap cung dan dén Iwo’ng Sy
¢on lai trong pha hitu co sau gidi chiét I6n, & chu ky
chiét tiép theo hiéu qua sé giam. Mat khac, ndng do
Cu** trong dung dich sau giai chiét thap c6 thé quay
vong mot sé 1an dé dat téi ndng do dién phan. Nhw
vay, hiéu suét gidi chiét cao van 1a yéu t6 can vu tién
hon khi Iwa chon ty 1& thé tich dung dich H,SO./pha
hiru co phu hep.

Két qua nghién ctru ciing cho thay ring, & ty 1&
thé tich dung dich H,SO4/pha hiru co' 1a 1:1 ¢6 hiéu
suat gidi chiét cao, déng thoi néng dd dung dich
ddng sunfat sau 1 1an gidi chiét dat 8,41 g/l 1a kha
cao, tr d6 co thé quay vong 5 1an dé dat t&i ndng
do dién phan (khoang > 40 g/l Cu**) 1a hop ly. Ty &
thé tich dung dich H,SO4/pha hiru co phil hop cho
qua trinh giai chiét Iwa chon la 1:1.

2.3. Anh huéng caa thoi gian khudy tiép xic
toi qua trinh giai chiét

Twong tw nhw qué trinh chiét, dé gidi chiét ciing
can mot thoi gian khudy dé cho dung dich HSQ4 tiép
Xuc voi pha hiru co chira ddng. D& xac dinh thoi gian
nay, ché do thi nghiém thire hién nhuw sau:

» Lugng mau pha hitu co chira déng: 100 mI

> Téc d6 khudy: 300 vong/phut;

» Néng d6 dung dich H,SO, ban dau: 225 g/;

> Ty 1& thé tich dung dich H,SO4/pha hiru-co: 1:1;

» Thoi gian khuay tiép xuc: 10; 20, 30; 40, 50;
60, 70; 80, 90 s.

Sau méi thi nghiém, phan tich ham Iwong dong
trong dung djch H>SO4 dé tir d6 tinh dwoc hiéu suét
giai chiét theo cdng thtrc (1). Két qua cac thi nghiém
duoc thé hién trén hinh H.4. Két qua thi nghiém cho
thay, khi thoi gian khuay tiép xuc tang thi hiéu suat
gidi chiét tang. Hiéu suat glal chiét cao nhat dat
khoang 87 % khi th&i gian khuay tlep xlc la 80 giay
tré 1&n. Trong khi hiéu sudt giai chiét sau thdi gian
khudy 10 gidy ban dau chi dat khodng 40 %. Dbi
chiéu két qua ndy v&i qué trinh chiét da nghién ctru &
trén, ta thay giai chiét nhin chung la khé khén hon,
trong dé doi hdi thdi gian khuay tiép.xdc dai hon va
hiéu suat gidi chiét cling thap hon h|eé suét chiét.

Bang 1. Két qua thuc hién quay vong dung dich gidi chiét

Thoi gian giai chiét phu hop lwa chon 1a tir 90
gidy tr& 1&n. ng véi ché do nay, trong 9,64 g/l Cu
trong pha hiu co da duoc giai chiét 8,40 g/l sang
dung dich H,SOy4, hiéu suét giai chiét dat 87,14 %.
Pha hiru co sau giai chiét con 1,24 g/l Cu, do dé
ILPo'ng ddng van chuyén cho mdi 1 % thé tich cha;
chiét M5640 tinh dwoc 1a 0,336 g/l. 7 i
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2.4. Khao’sat s6 lan quay vong dung dich
giai chiét

Véi ché dd qua trinh giai chlet da Iwa chen, trong
lan dau tién chi dwa dwoc nbng db dong trong

dung dich H2SO0, tir 0 g/l 1&n 8,40 g/l. Néng d6 nay

con rat thap dé tién hanh dién phan'thu hoi dong

kim loai, vi vy can nghién ctu quay vong dung

dich H2SOs mét s6 lan tiép theo*dé tang ndng do
déng trong dung dich. Nhw da biét, ndng dé dong

trong dung dich cang cao.thi cang cé.lgi cho qua =

trinh dién phan & cac mat nhw nang suét thiét bi va
hiéu suét st dung dong dién,... D& thwc hién quay
vong, dung-dich H>SO, sau khi da chira déng tir
lan giai chiét thi nhat dwoc st dung cho lan giai
chiét thir 2 va qua trinh nay 13p lai. Sau méi 1an giai
chiét, n(“)ng dd ddéng trong durg dich dwoc phan
tich. Két qua thu dwoc khi thwe hién: quay vong
dung dich g|a| chiét va hiéu suét giai chiét tinh
dwoc sau mdi 1an duorc trinh bay trong Bang 1.

LY

Hiéu sua't' Y

SO Ian [Cu]org Vao [Cu]org sau [Cu]dd sunfat vao. [Cu]dd sur)fat-sau

quay vong | gidi chiét (g/1) giai chiét (g/l) giai chiét (g/l) giai chiét (g/l) giai chiét (%)
Lan 1 9,64 1,24 0 T 8,40 87,14
Lan 2 9,64 1,36 8,40 16,68 85:89 . ¢
Lan 3 9,64 1,55 16,68 24,77 83,92 '
Lan 4 9,64 1,86 24,77 32,55 80,71
Lan 5 9,64 2,53 32,55 39,66 73,76
Lan 6 9,64 7,21 39,66 42,09 25,21

IEZN cone nenig m. 6 1- 201
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- Két qua khao sat cho thdy, cang & lwot quay
vong sau.thi néng do dong trong dung dich glar
chiét cang tang nhung hiéu suéat giai chiét giam.
Dac biét & 1an quay vong ther 6, khi nong do dong
trang dung dich dat 42,09 g/l thi hiéu suét giai
chjet giam manh chi con 25 %. F.)|eu nay la do
ndng do ddng trong dung dich da gan voi gia tri
bdo hoa (ing véi dung dich chira axit 160 g/l
H2$O4, nhigt d6 20 °C co néng d6 bdo hoa ddng
khoéng 48 50 g/1) [6].

Nhw vay, d& dam bao hiéu suat qua trinh, chi
nén quay vong dung-dich gidi chiét t&i 1an thir 6.
Nong do déng trong dung dich khi do dat 42,09 g/l,
nong d6 H,SO,4 gidm tuo'ng tng xudng con khodng
160 g!l Tl d6, co thé tién hanh dién phan dung
dich dé thu hdi dbng kim loai.

2.5. Ther nghiém dién phan thu héi déng tir
dung dich
Vi dung dICh dong-sunfat thu dwoc cé thanh

) phan hoa hoc twong dwong voi cac nha may trén
thé gigi [5], dap rng dwoc cac dleu kién ve dung
dich dién phan ¥ng dung mot sb thdng sb cong

-nghé chinh ctia nha may dién phan déng [5], Iva
chon ché do thi.nghiém dién phan nhw sau:

; > Mat do dong catot: 300 A/m?. Khi d6 dong dién
qua bé dat dn:dinh & 9A, dién ap bé twdng tmg a2
V, méat do dong anot twong rng la 327 A/m?;

> Nhiét do dung dich dién phan: 50+0,5 °C;
» Tuén hoan dung dich: bom than hoan Iy
lwong 1,5 litphat;
» Khoang cach gilra anot-va catot hen ké: 3 cm.
Qua trinh thwec nghiém thu duoc két qua nhw
sau: sau hai gi& dién phan, nong do dong trong
dung dich giam con 39,5 gll. Két tinh cia dong lén
catot c& bé mat rat min; phang (hinh H.5). Sau khi
rlra sach bang nwéc néng, xi khd bang khdng khi
va can khéi lvgng cho thdy lwgng dong két taa
thue té 1a 20,62 g. Tl d6, xac dinh dwoc hiéu suét
dong dién trong 2 h dau tién bing 96,61 %.
.. Sau thoi gian-dién phan l1a 12 h, nong dé dong
‘trong dung dich gaam con 26,95 g/l. Déng két taa
I&n catot c6.pé mat van phang chac chwa co diu
hiéu cla dang két tinh & midn qua do. Tuy nhién,
*tinh_thé dong két tha I&n hon so voi & thoi gian 2
gid' va co thé nhin rd cac hat tinh thé bang mét
tpu*o’ng (hinh H.6). Sau khi rtra sach, lam khé va
@an khéi lvgng thu duogc lwong dong két tha 1a
120,85 g. Ty d6, tinh dwoc hiéu suat dong dién
sau thoi gian dién phan 12 h dat 94,37 %.
s Tiép tuc qua trinh dién phan t6i thoi gian la 14
gi® 30 phat kiém tra thay két tinh cuia dong catot co
mau nga sang nau dong théi bé mét xuét hién mun
xop va c0 bot khi thoat ra cham & catot, dién thé bé

tang lén 2,3 V. Cac dau hiéu nay chirng té qua
trinh dién phan da vao mién qua ds, dong dién i>iy,
khién cho H, cung phéng dién trén catot. Luc nay
phan tich cho thdy ndng do dong trong dung dich
gidm con 24,45 g/l. Lwgng dong két taa thu dwoc
la 141,35 g. T&r do, hiéu sudt dong dién xac dinh
dueoc la 91,35 %.

H.6. Két tinh déng catot sau 12 gicr dién phén

Nhu vay, co thé théy trong qua trinh dién phan,

CONG NGHIEP 0. 53 1- 2017 [JEL)
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nong do ddng trong dung dich gidm dan. Vi ché
do dién phan da lwa chon thi két tia dong catot co
chat lvong bé mat dat yéu cau khi thoi gian dién
phan <12 h, tlc ndng dd déng trong dung dich phai
cao hon 26,95 g/l. Khi d6 hiéu suat dong dién dat
trén 94,37 %. K&t qua phan tich thanh phan hoa
hoc clia ddng catot sau thi gian dién phan 12 gio
trinh bay trong Bang 2.

Bang 2. Thanh phan héa hoc dong catot sau 12
gic dién phéan.

Nguyéntd | Cu | Fe | Zn | Pb | Ni | P
Hamluong, %| 99,95 |0,004| 0,002 | 0,002 | 0,0005|0,003

Nhu vay, dong catot thu duoc dat chét lvong
99,95 % Cu cung cac tap chat twong dwong mac
MO tiéu chudn Nga I'OCT 859-66.

3. Két luan

Nghién ctbu giai chiét déng tir pha hiru co chira
dung méi chiét va dong da dwoc thie hién. Bang
cach khao sat cac yeu t6 anh huéng dén qua trinh
giai chiét nhu: néng dé dung dich H2SO,, ty 18 dung
dich HQSO4!pha hiru co, thoi glan khuay tiép xuc
va sb 1an quay vong dung dich gidi chiét, da dwa ra
mdt s6 két luan nhw sau:

» Nong dé dung dich HySO4 cang .cao, hiéu
suét glal chlet cang cao. Tuy nhién, d& dam bao
yéu cau vé& thanh phan dung dich cho qua trinh

dién phan dong sau nay, chon dung dich gidi chlet-"-

ban dau c6 ndng dd 225 g/l H,SOy;

> Tilé dung dich H SO4ipha hiru co khi gral
chiét cang thap thi ndng do G trong dung dich
thu dwoc cang cao. Tuy nhién, néu ty 1& nay qua
thép sé lam cho sy khuay tron tiép xuc gitra 2
pha kém hiéu qua. Ti lé thé tich dung dich
H,SQy4/pha hiru co 1a 1:1 co hiéu suét glal chiét

cao, dung dich déng sunfat sau nhiéu lan quay
, dap

vong giai chlet dat ndng do >40 g/l Cu*
(rng yéu cau dién phan;

> Thoi gian khudy tiép xuc cgng dai thi hiéu
suét giai chiét cang tang. Tuy nhién, cang keo dai
théi gian gial chiét thi hiéu suét gidi chiét tang
khong dang ké. Vi vay, thoi gian gial chiét phu hop
Iwa chon =80 gidy, khi d6 hiéu suét giai chiét dat
~87 %;

» P& dam bao hiéu suét qua trinh giai chiét cao,
déng thoi nbng do dong trong dung dich ddng
sunfat dat >42 g/l, néng d6 H,SO0, giam codn ~160
g/l, s6 14n quay vong dung dich glal chiét 1a 6 lan.

» D& rng dung cac théng sb cdng nghé dién
phan dong dang dwgc ap dung tai mét sé nha may

m CONG NGHIEP MO. SO 1 - 2018

trén thé gi¢i tr dung dich dc")ng sunfat sau giai

chiét, két qua dbng catot dat chat lwong 99,95 % -

Cu va cac tap chéat twong dwong mac MO FOCT
859-66 cua Lién bang Nga.O
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SUMMARY

This article presents resuits of copper ion
stripping process in organic  phase |
containing  petrolium, Acorga  M5640 |
extractant and copper ion. Parameters |
affecting the stripping process include:
concentration of H,SO, solution, ratio of |

- volume of H;SO,4 solution/ organic phase, |
contact time between organic phase and |

~ stripping solution, number of turns circulating |
solution. The results show that with |

. technological mode such as: H,SO,=225 g/l;

. ratio of H,SO, /organic phase=1:1; contact |

| time between organic phase and sulfate |

| solution 280 seconds, the stripping solution

. is revolutions 6 times will give a copper

| sulfate solution containing >42 g/L Cu and

| ~160 g/L H,SO, that suitable for copper |

| electrolysis. !
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