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用2一羟基一4一仲辛氧基二苯甲酮肟

从镍电解液中萃取除铜的研究
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摘要：用国产弪肟类萃取剂N530(2羟基4仲辛氧基二苯甲酮肟)陈去镍电解液中的铜。在pH
4 0，单级萃取，革取时间3 min，除铜率达99．7％．而对N，：+革取极少，Cu／Ni分离系数达106以

上革取剂经再生，10％N530可循环使用4次．20％N530可循环使用7次
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镍电解液的净化程度直接天系到电解镍质量，除铜是净化的重要一步，为各生产厂所莆

视从国内外的研究和生产情况来看，镍电解液常_}}j的净化方沾有化学净化法、离子交换法和

萃取法二类”’“化学法是传统方法，离子交换法较适于深度净化，特别是_二次净化相比之

p，筚取法分离效果好，操作较简便，处理量适中，具实际应用潜力作者用国产羟肟类萃取剂

对铜镍分离做r多年的研究¨1如用2一羟基一4一仲辛氧基二苯甲酮肟(N530)处理含Ni-，

Co-'一．(、up，FF+的混合液，在高酸度(pH 1．78)下．铜萃取率为97．4％，铁萃取率为53．4％，

但不革取N·”和(符+N510亦能使铜镍分离，但N530革取剂适用的酸度范刖比N5lO夫为

此，作者用N530对镍电解液进行了试验

1萃取反应原理

N530是一种阳离子交换型萃取剂，用它筚取(、u2+时，在一定酸度下，苯环卜失左H而与

(、一+形成化学键，N原子上的孤对电子和cu2+形成配位健而螯台在一起形成N530 C．。螯台

物反应如下【“：
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2试验部分

+甜+ +2 H

S

2．1试剂与仪器

镍电解液(自制)：Niz+1．11 mol／L．Cu”9．43×10 mol／L，其它离子略；磺化煤油(自

制)；N530(国产)；浓硫酸PHs3D型酸度计；}IY一4型调速多用振荡器等．

2．2试验步骤

(1)按一定相比将镍电解液与20％(质量分数，下同)N530的磺化煤油加入到梨形分液漏

斗中，上机振荡一定时间后，静置分层．然后，水相送原子分光光度计分析浓度，有机相留用

(2)将～定量的H2S04(1 m。l／L)加入有机相中，振荡，静置分层，分析水相浓度；负载有机

相经H2F4．34反萃取后，可循环使用

3结果与讨论

3．1 pH、时间和相比对铜萃取率的影响

经试验，Cu2+萃取率随电解液pH增大而升高．常温下，电解液pH在3．77，相比(V0 V．．)

为1：1，振荡时间为3 min时，水相Cu2+浓度为0．041 mmol／L，除铜效果达到国标1号电解镍

对电解液的要求(水相cu2+浓度在0．047mmol／L以下)，见表1．电解液pH超过5时，电解液

中的Ni2+易水解沉淀．

表1 p8对c一+萃取辜的影响

l'able l Effect of pH m percentage extraction of Cu2+

萃取Cuz+所需时间较短常温下，pH 4．23，时闻3min时，可使镍电解液中Cu2+浓度控

制在0．005 mmol／L以下，萃取率为99．97％，见表2

相比对萃取率亦有影响从表3可以看出，相比(V。：V。)越大，则萃取率越高常温下，pH
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4 23，振荡3 min时，相比V0 V。为1：1，可使cu2+浓度降至0．020 mmol#L，Cu2+苹取率为

99．79％但相比超过1 5：1时，分相用难

表2萃取时间对cu2+萃取率的影响

。l'able 2 Effect of time on percentage extraction of Cu2+

表3相比V。：V。对cu2’革取率的影响

Table 3 Effect of organic phase．to-aqueous phase ratio on percentage extraction of Cu2+

3．2综合试验

根据上述条件试验进行综合试验在常温、pH 4 0、相比1：I、振荡3min的条件下，测得水

相Cu”浓度为0．0018 n-mol／L，萃取率为99．98％

3．3反萃取试验

取综合试验有机相样品，用1 mol／I。H2sq按棚比l：1进行反革取20 min，测得水相中

Cu”浓度为9 39mmol，1．，N12。浓度为0．63mmol／l，，由此f|算Cu卜反萃取率为99 4％

若Ni一总浓度按】ll×10
5 mmol／I。计算，而有机相中(=I。k 9 39 mmol／L，cN，二一0 63

mmol／L，已知水相中q、，卜0．0018 mmol／l，，则水相中c抽，，+=1．11 x 103 0．63=】Il×103
mmol／L it算得：分配比Dc。一5211，DN．=5 68x10-4，分离系数&。“．=9．17x106
3．4循环次数试验

为考察N530磺化煤油的利用率，使N530负载有机柏多次萃取新的镍电解液中的n·”

经试验，要使水相cu”浓鹱控制在0．03 mmol／[，以下，100,(．N530萃取剂可循环利用4次，

20‘ⅪN530革取剂可循环利用7次，见表4．
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表4萃取剂的裱度对除c一+的影响

Table 4 Effect of extractant’s concentration oil cu2+removal

3结 论

(1)用N530萃取镍电解液中的Cu“，当pH 4．0，萃取时间3 min，相比1：1时，可使水相

Cu2+浓度达0．018 mmol／I，，萃取率为99．7％，单级萃取即可．

(2)萃取剂经再生，10％N530萃取剂循环使用4次，20％N530循环使用7次，均可将水相

Cu2+浓度控制在0．03 rnmol／g以下．

(3)N530对Cu2‘螯合力强，对Ni2一基本不萃取，Cu／Ni分离系数达106以上
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Abstract：N530(2-hydroxy 4 sec—octanoy[一diphenyl ketoxime)was used aS extractant to remove

CU2+from nickel electrolyte in which。ne-stage cxtraclion of CU2+was carried OUt for 3 minutes

with pH 4 0．resulting in the extraction rate of 99 7％for Cu2+，with an extremely low anlount

。f Ni2+being extracted at the F41me time The separation coefficient of Cu2+to Ni2+was up tO

106 By regeneration．10％N530 Carl bc used for another 4 times，and 20％N530 for another 7

tiHies

Key words：2-hydmxy一4一sec—octanoyl—diphenyl—ketoxime；extraction；nickel electrolyte；removal

ofCu2+
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