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矿产综合利用
Multipurpose Utilization of Mineral Resources

红土镍矿硫酸焙烧一浸出溶液中铁、镍回收的研究

牟文宁Ⅵ，崔富晖酗，黄志鹏酗，沈洪涛Ⅵ，翟玉春Ⅵj

(1．东北大学秦皇岛分校资源与材料学院，河北秦皇岛066004；

2．秦皇岛市资源清洁转化与高效利用重点实验室，河北秦皇岛066004；
3。东北大学冶金学院，辽宁沈阳110819)

摘要：以红土镍矿硫酸焙烧一浸出所得浸出液为原料，利用氨水调节溶液的pH值，进行铁、镍的分离与

回收研究。通过探索温度、pH值对浸出液中铁、镍、镁离子沉淀的影响，得出沉淀铁离子的适宜条件为：温度

30。C，pH=4．0，铁的沉淀率可达到99％以上，镍、镁沉淀率小于4％；沉淀镍离子的适宜条件为：温度60℃，

pH=7．0，镍的沉淀率可达到95．5％以上、镁沉淀率低于10％。本研究所提出的分步水解法分离、回收有价金属

的工艺将为红土镍矿硫酸法浸出液的综合利用提供技术指导。
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镍矿资源主要有硫化镍矿和红土镍矿两种

类型，其中硫化镍矿约占30％，红土镍矿约占

70％⋯。目前随着硫化镍矿资源的逐渐消耗，红土

镍矿将成为镍冶金企业的重点开发对象【2】。

红土镍矿是含镍的氧化物矿，是硫化镍矿经

风化、浸淋、饰变、富集而形成的疏松粘土状矿

石。我国红土镍矿中镍含量较低，镁、硅含量(质

量分数)较高，矿相成分复杂[3】，难以采用选矿

方式实现有效分离与富集【4】。近年来，研究学者

在红土镍矿常压酸浸[5-7]加压硫酸[8-9]、硫酸焙烧一

浸出”0‘121等湿法冶金方面展开了大量的研究工作，

其中硫酸焙烧．浸出工艺因其温度低、金属回收率

高、酸耗低等优点而得到广泛的关注。

红土镍矿经硫酸焙烧，矿石中的铁、镍、镁

等与硫酸反应生成相应的硫酸盐，经水浸出后形

成含有铁、镍、镁等离子的酸性溶液，实现与硅

质脉石的分离。传统工艺采用Na：S沉淀镍，产生

大量的含铁、镁、钠的硫酸盐废液排出【13‘1制，对

周围环境造成严重的污染。因此，浸出液的综合

利用将成为该工艺得以应用与推广的关键问题，

如何经济有效的回收浸出液中的有价金属对我国

红土镍矿的经济开发和合理利用具有重大的现实

意义。

本文将以红土镍矿硫酸焙烧一浸出所得的浸

出液为研究对象，从保护环境，节约资源的角度

出发，探索浸出液中铁、镍分离的工艺，以期为

红土镍矿酸法处理所得浸出液中金属的综合回收

和利用提供技术指导。

1 试验

1．1试验原料

浸出液为四川I立马河地区的红土镍矿经硫酸

焙烧．浸出所得，浸出液的主要为镁、镍、铁的硫

酸盐，pH=1．68。浸出液中Fe2+、Ni“、M92+的含

量分别为20．63、1．08和10．44 g／L。

1．2试验方法及原理

从红土镍矿硫酸焙烧一浸出获得的浸出液中

回收铁、镍的试验包括沉铁和沉镍两部分，试验

流程见图1。
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图1试验流程

Fig．1 Test flowsheet

将浸出液置于集热式磁力加热搅拌器中，搅

拌条件下，加入双氧水使溶液中的Fe2+充分氧化

为Fe3+，一定温度下采用蠕动泵缓慢、连续地向浸

出液中滴加一定量的氨水溶液，利用电位pH计实

时监测溶液pH值，达到预定值后过滤，得到滤液

和滤渣。测量滤液中铁、镍、镁的含量，并按式(1)

计算铁、镍、镁的沉淀率。

o(^fe2蔫x 100％ (1)

其中，ⅨMe为浸出液中Me的反应率，roMe为

浸出液中Me的质量，m0。为滤液中Me的质量。
沉铁过程包括Fe2+的氧化和Fe3+的水解两种

反应，化学反应方程式为：

2Fe2++2H++H202=2Fe3++2H20 (2)

2Fe3++6NH3‘H20=2Fe(OH)3、l+6NH4+ (3)

一定温度和搅拌条件下，继续向沉铁后的溶

液中滴加氨水溶液，达到一定pH值后过滤。得到

滤液和滤渣。测量滤液中镍、镁的含量，并按式(1)

计算镍、镁的沉淀率。沉镍过程的化学反应为：

Ni“+2NH3。H20—Ni(OH)2 J，+2NH4+ (4)

浸出液中的铁、镍、镁含量分别采用钛还原一

重铬酸钾滴定法、丁二酮肟紫外吸光光度法及铬

黑T—EDTA滴定法测定。采用日本理学的Rint．

2000型x射线衍射分析仪测定沉淀产物的物相组

成：采用ZEISS扫描电子显微镜对沉淀产物的形

貌进行表征。

2 结果与讨论

2．1沉铁试验

2．1．1温度对铁离子沉淀的影响

在搅拌速度为150 r／min、溶液pH=4．0的条

件下，考察温度在20。50。C间变化时对浸出液中铁

离子沉淀的影响。结果见图2。

反应温度／℃

图2温度对铁离子沉淀的影响

Fig．2 The effect oftemperature on the

precipitation of iron ion

由图2可知，温度对沉铁的影响较小，当温

度从20℃升至50℃时，沉铁率仅增加2％，温度

为30。C时，浸出液的沉铁率即可达99％以上。随

着温度的升高，镍、镁的沉淀率均呈增大趋势，

这是因为温度升高，导致活化分子数量增多，镍、

镁金属离子沉淀反应速率加快。温度为30℃时，

镍的沉淀率小于4％，镁的沉淀率约为2％，是较

为适宜的沉铁温度。

2．1．2‘终点pH值对铁离子沉淀的影响

在搅拌速度为150 r／min、反应温度为30。C的

条件下，考察了终点pH值在3．5～5．5间变化时对

浸出液中铁离子沉淀的影响。结果见图3。

PH值

图3 pH值对铁离子沉淀的影响

Fig．3 The effect ofpH value on the precipitation ofiron ion
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由图可知，随着溶液终点pH值的增加，铁、镍、

镁的沉淀率均逐渐增大。当pH值为4．O时，铁的

沉淀率可达99％以上，而此时镍、镁的沉淀率较小。

因此选择pH=4．0为较适宜的沉铁终点pH值。

2．2沉镍试验

2．2．1终点pH值对镍离子沉淀的影响

在搅拌速度为150 r／min、反应温度为60。C的

条件下，考察了pH值在4．5～8间变化时对溶液中

镍离子沉淀的影响。结果见图4。
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图4 pH值对镍离子沉淀的影响

Fig．4 The effect of pH value on the precipitation of nickel ion

由图可知，溶液终点pH值对镍的沉淀影响

显著。随着pH值从4．5增加到7．0，镍的沉淀率呈

现迅速增加的趋势，当pH值为7．0时，镍的沉淀

率达到95．5％，随着pH值的继续增加，镍的沉淀

率增加幅度减小。镁的沉淀率随着pH的增加逐渐

增大，当pH值大于7．O时，镁的沉淀率增加幅度

增大。因此选择pH=7．0为较适宜的沉镍终点pH值。

反应温度／℃

图5温度对镍离子沉淀的影响

Fig．5 The effect of temperature on the

precipitation of nickel ion

2．2．2温度对镍离子沉淀的影响

在搅拌速度为150 r／min、终点pH值为7．0的

条件下，考察了温度在40～80。C间变化时对溶液中

镍离子沉淀的影响。结果见图5。

由图可知，随着温度的升高，镍离子的沉淀

率也不断增高，且40。C到60。C之间增加速率最快。

当温度大于60。C之后沉淀率趋于平稳，镍离子沉

淀率达到95．5％以上。镁的沉淀率随着温度的升高

逐渐增大，当温度为60℃时，沉淀率约为10％。

综合考虑选择60。C为较适宜的沉镍温度。

3 沉淀产物分析

沉铁、镍产物经干燥、磨细后XRD分析检测，

表明沉铁、镍产物均为无定形非晶态的金属氢氧

化物。

沉淀产物的扫描电镜分析结果沉铁产物多为

不规则的块状物，颗粒平均粒度约2～5“m，表

面光滑。沉镍产物为粒度300 nm左右的均匀球形

沉淀颗粒。

4 结论

(1)采用双氧水可在室温下将Fe2+氧化为

Fe“。温度和终点pH值对溶液沉铁率的影响较小．

镍、镁的沉淀率随着温度和溶液终点pH值的增加

略有增大，在搅拌速度150 r／min，温度30。C，终

点pH值为4．0的条件下，沉铁率可达99％以上，
镍、镁沉淀率小于4％。

(2)温度和终点pH值对溶液沉镍率的影响

显著，随着温度和溶液终点pH值的增加迅速增

大。镁的沉淀率随着温度和溶液终点pH值的增加
略有增大，在搅拌速度150 r／min，温度60℃，终

点pH值为7．0的条件下，沉镍率可达95．5％以上．
镁沉淀率小于10％。

(3)沉铁产物为颗粒平均粒度2．5岫的形
状不规则的非晶块状物，沉镍产物为粒度约300

nm的球形非晶颗粒。
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Research on the Recovery of Iron and Nickel from Leaching Liquid of

Laterite Nickel Ore Treated by Sulfuric Acid Roasting·water Leaching
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Abstract：Abstract：Sulfuric acid roasting—water leaching liquid of nickel laterite ore was chosen as a

raw material to study the separation and recovery of iron and nickel using ammonia to adjust pH value of

solution．Through investigating the effect of temperature and pH on the precipitation of iron，nickel and

magnesium irons，an appropriate precipitation condition of iron ions and nickel was obtained，respectively．

When temperature is 30℃and pH--4．0，iron precipitation rate Can reach more than 99％，the precipitation

rate of nickel and magnesium is less than 4％．When temperature is 60℃and pH=7．0．a nickel precipitation

rate of 95．5％was reached．while the precipitation rate of magnesium is lower than 10％．The process

of recovering valuable metal step--by-·step put forward in this study provides technical guidance for the

comprehensive utilization of leaching solution from low—grade nickel laterite ore treated by sulfuric acid

method．

Keywords：Nickel laterite ore；Leaching solution；Precipitation of iron；Precipitation of nickel
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