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摘要!采用硫酸浸出工艺从镍磷铁中浸出镍$考察温度"固液比"硫酸质量分数和浸出时间对浸出过程的影响# 研究结果表

明$在温度为 W(k$固液比为 )n)($硫酸质量分数为 "(\和加入少量过氧化氢浸出 )' 0 时$镍磷铁中镍和磷的浸出率分别为

G)D(\"W;DG\#
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HH镍被视为国民经济建设的重要战略物质$广泛

应用于国防"通讯"电子"原子能和化学工业以及远

距离控制等高新技术行业$其主要用来制造不锈钢

和其他抗腐蚀合金$如镍钢"铬镍钢及各种有色金属

合金# 镍矿资源是一次性资源$并且自然界存在的

镍矿中镍的质量分数往往很低$随着不断的开采$镍

矿资源日益枯竭# 镍磷铁是钙镁磷肥副产的一种含

镍的磷铁$其镍的质量分数比红土镍矿中镍的质量

分数还高$具有很高的利用价值# 通过将镍磷铁中

的镍经过溶解"分离"富集$得到纯度较高的镍化

合物#

镍磷铁中质量分数最多的是铁元素$约为

X(\$其次是磷元素$约为 );\$镍的质量分数在

)D;\ ]'D;\# 常温下镍磷铁性质稳定$可在空气

中长期稳定存在# 为了从镍磷铁中更好的浸出镍$

以硫酸为浸出剂$在常压下用正交试验探究最佳浸

出条件#

#@实验部分

#F#@实验试剂及仪器

原料!镍磷铁取自贵州的钙镁磷肥厂$银褐色略

偏黑$坚硬且偏脆$带金属光泽$具有一定铁磁性#

过筛 )X( 目# 镍质量分数为 )DV;\#

实验试剂!浓硫酸"浓氨水"!(\过氧化氢"蒸馏

水"硫化钠"无水碳酸钠"邻二氮菲等化学试剂均为

分析纯#

实验仪器!四通道磁力搅拌器%<L8F'/数字式

酸度计%循环水多用真空泵%电热恒温鼓风干燥箱#

#F!@实验过程

取一定质量过筛 )X( 目的镍磷铁$用 "(\的

L

'

P@

"

按固液质量比 )n)($反应温度为 W(k$搅拌

速度为 G(( %[12.的条件下$加入少量 !(\的 L

'

@

'

反应 )' 0# 得到镍磷铁浸出液$滤液加入 !(\

L

'

@

'

至溶液无U-

' g

%滤渣破碎后用适量热水洗涤$

并置于烧杯中加热煮沸$趁热过滤$将滤液加热浓

缩$搅拌冷却结晶可得到U-P@

"

粗产品%溶液中缓慢

加入氨水并不断搅拌$至溶液 $L

+

X 时$U-

! g基本

沉淀完全$达到除铁效果$过滤后得到氢氧化铁粗产

品$再向滤液中缓慢加入稍过量的 Z4

'

P 溶液$控制

溶液温度大于 ;(k$并不断搅拌$析出 Z2P 黑色沉

淀$静置几分钟后$过滤溶液可得到最终产品硫化镍

固体# 提镍流程如图 ) 所示#
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图 )H硫酸酸解法从镍磷铁中回收镍的工艺流程

#F$@浸镍实验方案

)D!D)H酸法浸镍

镍磷铁的溶解可通过火法和湿法进行处理# 由

于火法富集炼制镍磷铁能耗高$因此湿法提取镍日

趋得到重视# 湿法又有碱法和酸法处理等工艺$碱

法工艺可获得较高的浸出率$但大多需还原等预处

理和高温加压设备# 由于酸法工艺比较容易在实验

室进行$也可获得高的浸出率$笔者采用酸法工艺$

用不同质量分数的硫酸作为浸出剂$用正交试验的

方法探究最佳影响因素#

)D!D'H正交试验

影响Z2浸出率的因素主要有酸的质量分数"固

液比"浸出时间"温度"搅拌速度"样品细度等# 浸矿

细度对镍浸出率影响的试验结果表明$浸出物料细

度越细$浸出液中的镍质量分数越高$对应浸出率也

越大$但过小的物料细度意味着磨矿时间相应要长$

这将导致处理能力变小$综合考虑各方面因素$确定

磨矿细度为 )X( 目%考虑到搅拌速度的局限性$选取

搅拌速度为 G(( %[12.# 经全面考虑$最后确定酸的

质量分数
'

"固液质量比"温度"浸出时间为试验的

" 个试验因素$分别记作#"T"/和I$每个因素均取

" 个水平的正交试验# 因素水平如表 ) 所示#

表 #@正交试验因素水平设计表

水平

因素

硫酸质量分数

&#'[\

固液质量比

&T'[&M*M

F)

'

温度

&/'[k

浸出时间

&I'[0

) )( )n" '( "

' '( )nX "( X

! !( )nW X( W

" "( )n)( W( )(

!@实验结果与分析

!F#@正交试验设计与现象

试验为 " 因素 " 水平$不考虑交互作用$" 因素

共占 " 列$选R

)X

&"

;

'最合适$并有 ) 空列$可以作为

试验误差以衡量试验的可靠性# 不考察交互作用$

各列的因素任意放置# 正交试验设计方案如表 '

所示#

表 !@正交试验设计方案

试验号
硫酸质量分数

&#'[\

固液质量比

&T'[&M*M

F)

'

温度

&/'[k

浸取时间

&I'[0

) ) ! ) "

' ) " ' )

! ) ' ! !

" ) ) " '

; ' " ) '

X ' ! ' !

V ' ) ! )

W ' ' " "

G ! ) ) !

)( ! ' ' '

)) ! " ! "

)' ! ! " )

)! " ' ) )

)" " ) ' "

); " ! ! '

)X " " " !

!F!@正交试验结果与分析

用丁二酮肟质量法测定每个浸液中的镍的质量

分数$再除以原料中镍的质量分数$即为每次试验镍

的浸出率# 正交试验结果与分析见表 !#

由表 ! 可知$硫酸质量分数"固液质量比"反应

温度和反应时间对Z2浸出率均有影响$影响强度按

大到小依次为!反应温度 x固液质量比 x硫酸质量

分数x反应时间# 即反应温度对浸出率的影响最

大$其次是固液质量比$再次是硫酸质量分数$影响

最小的是浸出时间# 极差分析最佳的浸出条件为

#

"

T

"

/

"

I

!

$即硫酸质量分数为 "(\$固液质量比为

)n)($反应温度为 W(k$浸出时间为 W 0$在此条件

下镍的浸出率可达到 V;D(\#

在固液反应中$由于化学反应的消耗$在与固体

表面相连的溶液边界层中酸的浓度降低$产生浓度

梯度$酸由溶液本体经边界层向固体表面层扩散#

若浸出反应速度由化学反应速度控制$固体颗粒表

面积相近$则温度是影响反应速度的主要因素$温度

变化影响化学反应速率常数的变化$最终使浸出速

度发生变化$即在搅拌速度固定条件下$温度变化的

影响力要大于固液质量比和酸质量分数的影响力$
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表 $@正交试验结果与分析

试验号

硫酸质量

分数

&#'[\

固液质量

比&T'[

&M*M

F)

'

温度

&/'[

k

浸取

时间

&I'[0

空列

浸出

率[

\

) ) ! ) " " WDV

' ) " ' ) ) ;D"

! ) ' ! ! ' !D'

" ) ) " ' ! !D'

; ' " ) ' ' )'DX

X ' ! ' ! ! WD"

V ' ) ! ) " XD(

W ' ' " " ) ''DX

G ! ) ) ! ) XDG

)( ! ' ' ' " XD)

)) ! " ! " ! ))D;

)' ! ! " ) ' 'WD"

)! " ' ) ) ! XDW

)" " ) ' " ' "DG

); " ! ! ' ) );DX

)X " " " ! " V;D(

W) '(D; ')D( !;D( "XDX ;(D;

W' "GDX !WDV '"DW !VD; "GD)

W! ;'DG X)D) !XD! G!D; 'GDG

W" )('D! )("D; )'GD' "VDV G;DW

V) ;D) ;D! WDW ))DV )'DX

V' )'D" GDV XD' GD" )'D!

W! )!D' );D! GD) '!D" VD;

V" ';DX 'XD) !'D! ))DG '"D(

极差M '(D; '(DW 'XD) )"D( )XD;

因素主次顺序 /xTx#xI

优水平 #

"

T

"

/

"

I

!

优组合 #

"

T

"

/

"

I

!

这与正交试验结果相吻合# 运用正交试验的最优组

合参数进行验证实验$得到镍的浸出率与最优组合

相近#

!F$@浸出工艺的进一步优化

通过正交试验数据分析$浸出率随浸出时间的

延长而增大# 其他条件不变$延长浸出时间至 )' 0$

镍的浸出率达到 G)D(\# 继续延长浸出时间$浸出

率提高不大$而且不经济# 即硫酸质量分数为

"(\$固液质量比为 )n)($反应温度为 W(k$浸出时

间为 )' 0 条件下$镍的浸出率显著提高# 同时$原

料中的磷也伴随镍被浸出$磷的浸出率达到

W;DG\# 即镍和磷 ' 种重要元素都被有效浸出# 优

化后镍"磷的浸出效果如表 " 所示#

表 A@镍"磷的浸出效果

试验

次数

浸取率[\ 平均值[\

Z2 < Z2 <

) WWD' W"DV H H

' G!D; WVD! G)D( W;DG

! G)D! W;DV H H

由表 " 可以看出$浸出时间延长至 )' 0$镍的浸

出率超过 G(\$磷的浸出率超过 W;\$浸出率得到

大幅度提高$即正交试验得到进一步优化$提高了镍

磷铁中镍磷的回收率#

$@制备硫化镍

浸取液中逐渐滴加氨水$析出硫酸铁$用氨水中

和至 $L

+

XD( 除净铁后$在溶液温度大于 ;(k$加

入稍过量的Z4

'

P溶液$析出Z2P黑色沉淀# 静置几

分钟后$过滤溶液至得到硫化镍固体#

A@结论

&)'常压下用硫酸浸出镍磷铁的技术条件为!

镍磷铁过筛 )X( 目$搅拌速度为 G(( %[12.D在硫酸

质量分数为 "(\&

+

; 1+5[R'$固液质量比为 )n)($

反应温度为 W(k$反应时间为 )' 0$得到镍的浸出

率为 G)D(\$磷的浸出率为 W;DG\$取得了较好的

浸出指标#

&''用优化后的条件浸出镍磷铁$得到镍的浸

出率为 G)\$在浸出液中加入氨水至 $L

+

X$除净

铁后$再加入硫化钠制备硫化镍$可得到含镍量较高

的硫化镍#
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