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摘　 要： 建立了红土镍矿中镍的化学物相分析方法，分别采用碳酸钙溶液浸出硫酸镍中镍、乙酸⁃亚硫酸钠溶液浸出赋存于锰矿物

中的氧化镍中镍、过氧化氢⁃乙酸铵溶液浸出硫化镍中镍，各相态中镍含量及镍总量均采用电感耦合等离子体发射光谱法（ ＩＣＰ⁃
ＯＥＳ）检测。 结果表明，各相态镍加和与总镍量相比相对偏差小于 １％，且各相态镍含量与自动矿物分析仪检测结果基本吻合，证实

该方法准确可靠，可用于红土镍矿的镍物相分析。
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　 　 在全球镍资源需求持续攀升的背景下，硫化镍矿

资源日渐枯竭，储量更丰富的红土镍矿已逐步取代硫

化镍矿，成为镍资源开发利用的主体矿物［１⁃４］。 镍的赋

存状态直接决定了红土镍矿冶炼工艺路线的选择与冶

炼效率的高低［５⁃６］。 物相分析作为精准解析镍赋存状

态的核心技术手段，是优化冶炼工艺、提升资源利用率

与降低生产成本的关键支撑，具有不可替代的作用［７⁃８］。
当前镍物相分析研究多围绕硫化镍矿展开，尚无

契合红土镍矿特性的专属分析方法。 若直接套用现有

的镍物相分析方法［９］，会因红土镍矿自身特点产生以

下问题：① 硫酸镍含量低，浸出试剂引入的铵盐难以

消除基体效应，导致检测误差偏大；② 硫化镍含量低，
采用酸性饱和溴水浸出时会引发硅酸镍串相，造成硫

化镍测量结果偏高，而赋存在硅酸盐中的镍偏低；
③ 缺乏赋存在锰矿物中氧化镍的分离方法，无法完整

解析镍的赋存方式，制约冶炼工艺优化。 这些技术瓶

颈导致现有方法难以满足红土镍矿冶金工艺对精准检

测结果的需求，相关技术亟须针对性突破。
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本文针对红土镍矿中镍主要以类质同象形式赋存

于硅酸盐矿物、铁矿物及锰矿物的特点，将其中镍物相

分为硫酸镍、赋存在锰矿物中的氧化镍、赋存在铁矿物

中的氧化镍、硫化镍和硅酸镍，通过单矿物浸出实验和

实际矿样分离实验，建立了红土镍矿中镍的化学物相分

析方法。 该方法的建立，可为测定红土镍矿中镍的相态

分布提供准确数据，为地质勘探、资源评价以及红土镍

矿湿法浸出中还原剂的用量评估提供可靠的技术依据。

１　 实验部分

１．１　 实验仪器和试剂

主要实验仪器包括微量天平（ＡＢ２０４⁃Ｓ）、马弗炉、
电感耦合等离子体发射光谱仪（ＡＶＩＯ５００）、控温电热

板和控温水浴锅。 电感耦合等离子体发射光谱法

（ＩＣＰ⁃ＯＥＳ）测定镍的工作条件为：射频功率 １ ３００ Ｗ、
雾化器流量０．７ Ｌ ／ ｍｉｎ、辅助气流量 ０． ２ Ｌ ／ ｍｉｎ、泵速

１．５ ｍＬ ／ ｍｉｎ、测定谱线波长 ２３１．６０４ ｎｍ。
主要实验试剂包括碳酸钙、亚硫酸钠、乙酸、抗坏

血酸、柠檬酸、过氧化氢、乙酸铵、盐酸、硝酸、硫酸、高
氯酸，均为分析纯；实验用水为去离子水。

碳酸钙饱和溶液制备：称取 ０．１ ｇ 碳酸钙于碘量瓶

中，加入 ５０ ｍＬ 去离子水，室温振荡 １０ ｍｉｎ，现配现用。
乙酸⁃亚硫酸钠溶液制备：称取 ０．５ ｇ 亚硫酸钠，溶于

１００ ｍＬ 体积分数 １０％的乙酸溶液中，现配现用。 抗坏

血酸⁃柠檬酸溶液制备：称取 ０．５ ｇ 抗坏血酸，溶解于

１００ ｍＬ 质量浓度 ２００ ｇ ／ Ｌ 的柠檬酸溶液中。 过氧化

氢⁃乙酸铵溶液制备：量取 １０ ｍＬ 过氧化氢与 １０ ｍＬ 质

量浓度 ５００ ｇ ／ Ｌ 的乙酸铵溶液混合，用去离子水定容

至 １００ ｍＬ，调节溶液 ｐＨ 值至 ４． ０。 镍标准储备液

（ＧＳＢ ０４⁃１７４０⁃２００４）质量浓度为 １ ０００ ｍｇ ／ Ｌ，由国家

有色金属及电子材料分析测试中心生产，其相对扩展

不确定度为 ０．７％（包含因子 ｋ＝ ２）。
１．２　 实验样品

实验所用红土镍矿样品粒度为 ０．１４９ ｍｍ，烘干待

测。 采用 Ｘ 射线荧光光谱法（ＸＲＦ）测定红土镍矿的

镍含量，红土镍矿的主要化学成分见表 １。

表 １　 红土镍矿主要化学成分（质量分数）
Ｔａｂｌｅ １　 Ｍａｉｎ ｃｈｅｍｉｃａｌ ｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ ｏｆ ｌａｔｅｒｉｔｅ ｎｉｃｋｅｌ ｏｒｅ ％

Ｎｉ Ｆｅ Ｍｇ Ｓｉ Ｍｎ Ｓ Ｏ

１．７１６ ３８．２９０ ２．５１０ ６．６５６ １．１１６ ０．２５４ ３２．７００

采用 ＩＣＰ⁃ＯＥＳ 测定红土镍矿中镍含量，检测结果

见表 ２。 采用矿物自动分析仪（ＭＬＡ）测定红土镍矿中

镍的化学物相，结果见表 ３。 由表 ３ 可知，红土镍矿中

的镍主要分布于锰矿物中。

表 ２　 红土镍矿中镍含量检测结果

Ｔａｂｌｅ ２　 Ｎｉｃｋｅｌ ｃｏｎｔｅｎｔ ｉｎ ｌａｔｅｒｉｔｅ ｎｉｃｋｅｌ ｏｒｅ

测试次数 镍含量（质量分数） ／ ％

１ １．５４
２ １．５８
３ １．５５
４ １．５４
５ １．５６
６ １．５９

平均值 １．５６
相对标准偏差（ＲＳＤ） １．３４

表 ３　 红土镍矿中镍化学物相分析结果

Ｔａｂｌｅ ３　 Ｃｈｅｍｉｃａｌ ｐｈａｓｅ ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｎｉｃｋｅｌ ｉｎ ｌａｔｅｒｉｔｅ ｎｉｃｋｅｌ ｏｒｅ

相态 分布率 ／ ％

褐铁矿中镍 ３５．２１
锰矿物中镍 ４４．９８
硅镁矿中镍 １９．８１

１．３　 相态分离方法

１．３．１　 硫酸镍的分离与测定

准确称取 １．０００ ０ ｇ 红土镍矿置于碘量瓶中，加入

５０ ｍＬ 碳酸钙饱和溶液，室温振荡 ５ ｍｉｎ，采用中速定

量滤纸过滤，用去离子水洗涤碘量瓶及滤纸 ５ ～ ７ 次，
得滤液 １ 和残渣 １。 将滤液 １ 置于 ２００ ℃电热板上浓缩

至约 ３０ ｍＬ，加入 ２．５ ｍＬ 浓盐酸，冷却至室温后定容至

５０ ｍＬ 容量瓶中，采用 ＩＣＰ⁃ＯＥＳ 测定硫酸镍中镍含量。
１．３．２　 赋存在锰矿物中的氧化镍的分离与测定

将残渣 １ 连同滤纸一并放回原碘量瓶，加入

１００ ｍＬ乙酸⁃亚硫酸钠溶液，于 ６０ ℃水浴加热 ３０ ｍｉｎ，
补加０．５ ｇ 亚硫酸钠后继续水浴 ３０ ｍｉｎ。 过滤并洗涤

碘量瓶及滤纸 ５ ～ ７ 次，得滤液 ２ 和残渣 ２。 向滤液 ２
中加入 ５ ｍＬ 浓盐酸，于 ２００ ℃电炉上浓缩至约５ ｍＬ，
冷却后补加 ２．５ ｍＬ 浓盐酸，定容至 １００ ｍＬ 容量瓶中，
采用 ＩＣＰ⁃ＯＥＳ 测定镍含量，即为赋存于锰矿物中的氧

化镍的镍（以下简称锰相镍）含量。
１．３．３　 赋存在铁矿物中的氧化镍的分离与测定

该步骤参考现有镍物相测试方法［９］，将残渣 ２ 连

同滤纸放回原碘量瓶，采用 １００ ｍＬ 抗坏血酸⁃柠檬酸

溶液进行浸出，得滤液 ３ 和残渣 ３。 滤液 ３ 定容至

１００ ｍＬ 容量瓶中。 分取其中 ５ ｍＬ 试液加入硝酸、硫
酸溶液（浓硫酸与水体积比 １ ∶ １）消解其中有机物，并
最终定容至 ５０ ｍＬ 容量瓶中，采用 ＩＣＰ⁃ＯＥＳ 测定镍含

量，即为赋存于铁矿物中的氧化镍的镍（以下简称铁
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相镍）含量。
１．３．４　 硫化镍的分离与测定

将残渣 ３ 连同滤纸放回原碘量瓶，加入 １００ ｍＬ 过

氧化氢⁃乙酸铵溶液，室温振荡 ６０ ｍｉｎ，过滤并洗涤

５～７ 次，得滤液 ４ 和残渣 ４。 向滤液 ４ 中加入 ２．５ ｍＬ
高氯酸，于 ２００ ℃电热板上加热至冒浓白烟，冷却后补

加 ２． ５ ｍＬ 浓盐酸，定容至 ５０ ｍＬ 容量瓶混匀，采用

ＩＣＰ⁃ＯＥＳ 测定镍含量，即为硫化镍中镍的含量。
１．３．５　 硅酸镍的分离与测定

该步骤参考现有镍物相测试方法［９］，将残渣 ４ 连

同滤纸移入 １２５ ｍＬ 瓷坩埚，于电热板上进行烘干，冷
却后置于马弗炉中灰化至无黑色炭粉。 冷却后将残渣

用盐 酸、 氢 氟 酸、 高 氯 酸 进 行 消 解 后 冷 却 定 容

至 １００ ｍＬ 容量瓶混匀，采用 ＩＣＰ⁃ＯＥＳ 测定镍含量，即
为硅酸镍中镍的含量。
１．３．６　 总镍量的测定

称取 ０．１ ｇ 试样（精确至 ０．０００ １ ｇ）试样于聚四氟

乙烯烧杯中，依次加入 ５ ｍＬ 浓盐酸、２ ｍＬ 浓硝酸、
２ ｍＬ 氢氟酸、２ ｍＬ 高氯酸，于 ２００ ℃电热板上加热至

冒高氯酸浓白烟。 冷却后加入 ２０ ｍＬ 水，低温加热溶

解可溶性盐类，冷却后转入 １００ ｍＬ 容量瓶，以水定容

混匀，采用 ＩＣＰ⁃ＯＥＳ 测定镍含量，即为矿石中总镍量。

２　 结果及讨论

２．１　 硫酸镍的选择性浸出

硫酸镍易溶于水，为防止浸出过程中可能产生的

酸性物质，导致其他相态镍同步浸出，引发串相问题，
传统方法常采用大量乙酸铵作为缓冲液控制浸出液保

持中性，但乙酸铵会引发基体效应，影响检测结果准确

性；大量盐类易在仪器进样管内结晶，造成管路堵塞，
干扰检测。 本文采用碳酸钙饱和溶液控制浸出体系酸

度，可有效克服上述缺陷。 其控酸原理为：利用碳酸钙

同溶液中的氢离子反应生成二氧化碳逸出，从而维持

体系 ｐＨ 值，实现酸度调控。 硫酸镍的浸出实验以七

水硫酸镍为研究对象，系统考察碳酸钙溶液对硫酸镍

浸出效果的影响，进而确定硫酸镍选择性浸出的最佳

工艺条件。
２．１．１　 振荡时间的影响

准确称取七水硫酸镍 ０．１ ｇ（精确至 ０．０００ １ ｇ）于
一组烧杯中，分别加入 ５０ ｍＬ 碳酸钙饱和溶液，室温振

荡，考察振荡时间对硫酸镍中镍浸出率的影响，结果见

表 ４。 由表 ４ 可知，振荡时间 ５ ｍｉｎ 时，镍浸出率已达

９９．９％；继续延长振荡时间，浸出率无明显变化。 适宜

的振荡时间为 ５ ｍｉｎ。

表 ４　 振荡时间对硫酸镍中镍浸出率的影响

Ｔａｂｌｅ ４　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｏｓｃｉｌｌａｔｉｏｎ ｔｉｍｅ ｏｎ ｌｅａｃｈｉｎｇ ｒａｔｅ ｏｆ ｎｉｃｋｅｌ
ｆｒｏｍ ｎｉｃｋｅｌ ｓｕｌｆａｔｅ

振荡时间 ／ ｍｉｎ 镍浸出率 ／ ％

１ ９５．７
５ ９９．９

１０ ９９．８

２．１．２　 碳酸钙用量的影响

振荡时间 ５ ｍｉｎ，其他条件不变，碳酸钙用量对硫

酸镍中镍浸出率的影响见表 ５。 由表 ５ 可知，当碳酸

钙的加入量为 ０． １０ ｇ 时，硫酸镍中镍浸出率可达

９９．９％，而且绝大部分碳酸钙未溶解。 适宜的碳酸钙

用量为 ０．１０ ｇ。

表 ５　 碳酸钙用量对硫酸镍中镍浸出率的影响

Ｔａｂｌｅ ５　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｃａｌｃｉｕｍ ｃａｒｂｏｎａｔｅ ｏｎ ｌｅａｃｈｉｎｇ ｒａｔｅ ｏｆ ｎｉｃｋｅｌ
ｆｒｏｍ ｎｉｃｋｅｌ ｓｕｌｆａｔｅ

碳酸钙用量 ／ ｇ 镍浸出率 ／ ％

０ ９９．８
０．０５ ９９．８
０．１０ ９９．９
０．１５ ９９．７
０．２０ ９９．８
０．２５ ９９．９

为确保酸度控制效果与浸出效率，最终确定实验

条件为：室温、碳酸钙用量 ０．１０ ｇ、振荡时间 ５ ｍｉｎ。 在

此条件下，镍浸出率为 ９９．９％。
２．２　 锰相镍的选择性浸出

现有镍物相分析方法中，尚未见针对锰相镍的测

定方法。 文献［１０］表明在乙酸溶液中加入亚硫酸钠，
可选择性浸出锰相镍。 亚硫酸钠在酸性条件下既可还

原锰矿石、促进氧化镍的浸出，又能维持还原气氛、抑
制硫化镍的氧化。 但亚硫酸钠在酸性介质中易分解生

成二氧化硫，该气体易挥发，造成还原气氛流失，因此

亚硫酸钠分 ２ 次加入。 在 ６０ ℃恒温水浴条件下，考察

亚硫酸钠用量、乙酸溶液浓度和水浴时间对锰相镍浸

出效果的影响。
２．２．１　 亚硫酸钠用量的确定

准确称取 １．０００ ０ ｇ 红土镍矿、１００ ｍＬ １０％（体积分

数，下同）乙酸溶液、６０ ℃恒温水浴 ６０ ｍｉｎ，考察亚硫酸

钠用量对锰相镍浸出效果的影响，结果见表 ６。 由表 ６
可知，随着亚硫酸钠用量增加，锰相镍占比呈现先增大

再减小的趋势，亚硫酸钠用量 １．００ ｇ 时，锰相镍的占比

为 ３８．４６％。 适宜亚硫酸钠用量为 １．００ ｇ，即 １０．００ ｇ ／ Ｌ。
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表 ６　 亚硫酸钠用量对锰相镍浸出效果的影响

Ｔａｂｌｅ ６　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｓｏｄｉｕｍ ｓｕｌｆｉｔｅ ｄｏｓａｇｅ ｏｎ ｌｅａｃｈｉｎｇ ｏｆ ｎｉｃｋｅｌ
ｏｘｉｄｅ ｆｒｏｍ ｍａｎｇａｎｅｓｅ ｍｉｎｅｒａｌｓ

亚硫酸钠用量 ／ ｇ 镍含量测定值 ／ ％ 锰相镍的占比 ／ ％

０ ０．２９ １８．５９
０．５０ ０．４５ ２８．８５
１．００ ０．６０ ３８．４６
１．５０ ０．５８ ３７．１８

２．２．２　 乙酸溶液浓度的确定

亚硫酸钠用量 １．００ ｇ，其他条件不变，乙酸溶液浓

度对锰相镍浸出效果的影响见表 ７。 由表 ７ 可知，乙
酸溶液浓度 ５％时，锰相镍占比偏低，无法满足检测需

求；乙酸溶液浓度为 １０％和 １５％时，锰相镍占比无显

著差异，说明乙酸溶液浓度 １０％已能达到理想浸出效

果。 适宜乙酸溶液浓度为 １０％。

表 ７　 乙酸溶液浓度对锰相镍浸出效果的影响

Ｔａｂｌｅ ７　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ａｃｅｔｉｃ ａｃｉｄ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｏｎ ｌｅａｃｈｉｎｇ ｏｆ ｎｉｃｋｅｌ
ｏｘｉｄｅ ｆｒｏｍ ｍａｎｇａｎｅｓｅ ｍｉｎｅｒａｌｓ

乙酸溶液浓度 ／ ％ 镍含量测定值 ／ ％ 锰相镍占比 ／ ％

５ ０．３８ ２４．３６
１０ ０．６０ ３８．４６
１５ ０．５９ ３７．８２

２．２．３　 水浴时间的影响

乙酸溶液浓度 １０％，其他条件不变，水浴时间对

锰相镍浸出效果的影响如表 ８ 所示。 由表 ８ 可知，
水浴时间 ６０ ｍｉｎ 时，锰相镍占比为 ３８．４６％；继续延

长水浴时间，锰相镍占比变化不大。 适宜的水浴时

间为 ６０ ｍｉｎ。
综上分析，锰相镍的优化浸出条件为：亚硫酸钠

用量 １．０ ｇ、１００ ｍＬ １０％乙酸溶液、６０ ℃ 恒温水浴

６０ ｍｉｎ。 在此条件下，锰相镍占比为 ３８．４６％。
２．３　 硫化镍的选择性浸出

现有硫化镍浸出多采用饱和溴水溶液，但红土镍

矿中硫化镍含量极低，且饱和溴水酸性较强，易造成串

表 ８　 水浴时间对锰相镍浸出效果的影响

Ｔａｂｌｅ ８　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｗａｔｅｒ ｂａｔｈ ｔｉｍｅ ｏｎ ｌｅａｃｈｉｎｇ ｏｆ ｎｉｃｋｅｌ ｏｘｉｄｅ
ｆｒｏｍ ｍａｎｇａｎｅｓｅ ｍｉｎｅｒａｌｓ

水浴时间 ／ ｍｉｎ 镍含量测定值 ／ ％ 锰相镍的占比 ／ ％

３０ ０．４７ ３０．１３
６０ ０．６０ ３８．４６
９０ ０．５９ ３７．８２

１２０ ０．６０ ３８．４６

相，导致硫化镍检测结果偏高。 以红土镍矿为研究对

象，考察过氧化氢⁃乙酸铵溶液的 ｐＨ 值对红土镍矿中

硫化镍浸出效果的影响，并与饱和溴水方法进行对比，
结果见表 ９。 结合表 １ 和表 ３ 可知，该红土镍矿中硫

化镍类矿物极低。 从表 ９ 可以看出，以酸性较强的饱

和溴水及 ｐＨ＝ １．０ ～ ３．０ 的过氧化氢⁃乙酸铵溶液浸出

时，镍含量测定值均偏高，主要是因为在浸出过程中会

同步浸出部分硅酸镍，导致硫化镍中镍测定值偏高；
ｐＨ＝ ４．０～６．０ 的过氧化氢⁃乙酸铵溶液对镍含量测定值

影响较小。 为防止 ｐＨ 值过高生成氢氧化镍沉淀，选
用 ｐＨ＝ ４．０ 的过氧化氢⁃乙酸铵溶液作为红土镍矿中

硫化镍的浸出剂。

表 ９　 饱和溴水与过氧化氢⁃乙酸铵测试结果对比

Ｔａｂｌｅ ９　 Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎ ｏｆ ｒｅｓｕｌｔｓ ｂｅｔｗｅｅｎ ｓａｔｕｒａｔｅｄ ｂｒｏｍｉｎｅ ｗａｔｅｒ
ａｎｄ ｐｅｒｈｙｄｒｏｌ⁃ａｍｍｏｎｉｕｍ ａｃｅｔａｔｅ ｓｏｌｕｔｉｏｎｓ

浸出试剂 ｐＨ 值 镍含量测定值 ／ ％ 硫化镍中镍占比 ／ ％

饱和溴水 — ０．０１５ ６ １．００

过氧化氢⁃
乙酸铵溶液

１．０ ０．０１６ ９ １．０８
２．０ ０．０１４ １ ０．９０
３．０ ０．０１１ ２ ０．７２
４．０ ０．００９ ９ ０．６３
５．０ ０．００９ ８ ０．６３
６．０ ０．００９ ９ ０．６３

２．４　 精密度

采用本文建立的化学物相分析方法对红土镍矿进

行精密度试验，结果见表 １０。

表 １０　 精密度试验结果

Ｔａｂｌｅ １０　 Ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ ｔｅｓｔｉｎｇ ｒｅｓｔｓ

相态
测试结果 ／ ％

１ ２ ３ ４ ５ ６ 平均值
ＲＳＤ ／ ％

硫酸镍中镍 ０．００１ ０ ０．０００ ８ ０．００１ ２ ０．００１ １ ０．０００ ７ ０．００１ ２ ０．００１ ０ ２０．９８
锰相镍 ０．６５０ １ ０．５７３ ９ ０．５５４ ２ ０．６２１ ８ ０．５９３ ３ ０．６０４ １ ０．５９９ ６ ５．６９
铁相镍 ０．６４１ ３ ０．７０２ ９ ０．７１０ ３ ０．６８０ ５ ０．７００ ３ ０．６７１ ４ ０．６８４ ５ ３．７６

硫化镍中镍 ０．０１３ １ ０．０１１ ４ ０．００８ １ ０．００９ ２ ０．００８ ３ ０．０１０ ０ ０．０１０ ０ １９．３１
硅酸镍中镍 ０．２６０ ３ ０．２９１ ４ ０．２９２ ２ ０．２５０ ７ ０．２５９ ４ ０．２７６ ８ ０．２７１ ８ ６．４９
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２．５　 分相加和与总量的比较

用本文建立的化学物相分析方法对红土镍矿平行

测定 ６ 次，计算各相态测定的平均值然后进行加和，
并与单独分析的红土镍矿中镍总量进行比较，结果见

表 １１。 根据《地质矿产实验室测试质量管理规范》
（ＤＺ ／ Ｔ ０１３０．３—２００６）规定，物相分析总量为 ０．２％ ～
３％时，分量总和与单独分析的总量相对偏差允许限不

得超过 ２０％。 结果表明，各分相加和与总量的相对偏

差（ＲＤ）小于 １％，能够满足《地质矿产实验室测试质

量管理规范》的要求。

表 １１　 红土镍矿中各相态镍加和与总镍量的测定结果

Ｔａｂｌｅ １１　 Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｓｕｍ ｏｆ ｎｉｃｋｅｌ ｉｎ ｖａｒｉｏｕｓ
ｐｈａｓｅｓ ａｎｄ ｔｏｔａｌ ｎｉｃｋｅｌ ｉｎ ｌａｔｅｒｉｔｅ ｎｉｃｋｅｌ ｏｒｅ

相态 测定值 ／ ％

硫酸镍中镍 ０．００１ ０
锰相镍 ０．５９９ ６
铁相镍 ０．６８４ ５

硫化镍中镍 ０．０１０ ０
硅酸镍中镍 ０．２７１ ８

总镍 １．５６０ ０
相对偏差（ＲＤ） ０．４４

２．６　 对比实验

采用矿物自动分析仪（ＭＬＡ）与本文建立的化学

物相分析方法对同一红土镍矿样品进行镍物相定量分

析，２ 种方法的测试结果对比见表 １２。 由表 １２ 可知，
本文建立的化学物相分析方法与 ＭＬＡ 法测定的镍物

相占比趋势一致，相对偏差均在可接受范围内，表明本

文建立的化学物相分析方法准确可靠。

表 １２　 测试结果比较

Ｔａｂｌｅ １２　 Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎ ｏｆ ｔｅｓｔｉｎｇ ｒｅｓｕｌｔｓ

相态 含量平均值 ／ ％
镍物相占比 ／ ％

化学物相分析法 ＭＬＡ 法

硫酸镍中镍 ０．００１ ０ ０．０６ —
锰相镍 ０．５９９ ６ ３８．２７ ４４．９８
铁相镍 ０．６８４ ５ ４３．６８ ３５．２１

硫化镍中镍 ０．０１０ ０ ０．６４ —
硅酸镍中镍 ０．２７１ ８ １７．３５ １９．８１

３　 结论

１） 采用碳酸钙饱和溶液 （ ２０ ｇ ／ Ｌ），室温振荡

５ ｍｉｎ 即可高效浸出硫酸镍，浸出率达到 ９９．９％；以含

１０ ｇ ／ Ｌ 亚硫酸钠的 １０％乙酸溶液为浸出体系，６０ ℃水

浴 ６０ ｍｉｎ 浸出锰相镍，浸出效果很好；选用 ｐＨ＝ ４．０ 的

过氧化氢⁃乙酸铵溶液浸出硫化镍，可有效避免硅酸盐

中镍的溶解，解决了传统方法存在的串相问题。
２） 采用电感耦合等离子体发射光谱法 （ ＩＣＰ⁃

ＯＥＳ）测定各相态镍及总镍含量，实际样品验证结果显

示，红土镍矿中各相态镍加和与总镍量的相对偏差小

于 １％，该方法与自动矿物分析仪（ＭＬＡ）测试结果趋

势一致，表明方法准确可靠、稳定性良好。
３） 该化学物相分析方法可为红土镍矿资源勘查

评价、选冶工艺方案优化提供精准的镍相态数据支撑，
兼具重要的理论意义与显著的实际应用价值。
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２） 基于 Ｌ２５（５４）正交试验，在表面活性剂添加量

０．５％、超声频率 １００ ｋＨｚ、超声温度 ９０ ℃、超声时间

１５ ｍｉｎ、固液比 １ ∶ ９条件下，石墨分离率高达 ９５．７５％。
回收的石墨结构完整、杂质少（ ＩＤ ／ ＩＧ ＝ ０．４２２）；回收的

铜箔抗拉强度达 １８０ ～ １９０ ＭＰａ，载流子迁移率为

３５．６８ ｃｍ２ ／ （Ｖ·ｓ），电阻率仅为 ２．０５×１０－６ Ω·ｃｍ，力
学性能与导电性能均满足再生利用要求，可直接作为

电池集流体或导电部件回用。
３） 表面活性剂协同超声分离工艺可实现废旧锂

离子电池负极片中石墨与铜箔的高效分离，最大限度

保留石墨与铜箔的结构完整性，可为负极片关键材料

的高值化回收提供技术支撑。
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