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摘　 要： 针对褐铁矿型和蛇纹石型红土镍矿开展了以盐酸为初始浸出介质的褐铁矿型红土镍矿氯化浸出⁃蛇纹石型红土镍矿选择

性水解耦合提取镍钴工艺研究。 结果表明，酸矿质量比 ５ ∶ ４、液固质量比 ４ ∶ １、反应温度 １００ ℃、反应时间 ３０ ｍｉｎ 条件下，氯化浸出

褐铁矿型红土镍矿时 Ｎｉ、Ｃｏ、Ｆｅ 浸出率分别为 ９９．６％、１００％、９６．９％；采用褐铁矿型红土镍矿浸出液与浓盐酸按体积比 １ ∶ ４调配，在
液固比 １ ∶ １、温度 １５０ ℃、浸出时间 ９０ ｍｉｎ 条件下浸出，蛇纹石型红土镍矿中 Ｎｉ 和 Ｃｏ 浸出率分别达到 ８４．９％和 １００％。
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　 　 作为重要的战略金属资源，镍广泛应用于不锈钢

以及电池材料等领域［１⁃３］。 镍资源主要来源于红土镍

矿。 红土镍矿存在形式包括褐铁矿型、蛇纹石型以及

过渡型［４⁃６］。 湿法冶金是处理红土镍矿的重要方式之

一［７⁃８］，其中高压酸浸是当前应用较广泛的工艺，其优

点是镍回收率高，但浸出条件苛刻、运行成本高且安全

风险较大［９⁃１１］。 常压酸浸反应条件温和，但存在酸耗

高、浸出时间长且浸出液中 Ｎｉ 与 Ｆｅ 分离困难等问

题［１２⁃１５］。 高压⁃常压联合工艺浸出效率较高且能够同

时兼顾 ２ 种难处理红土镍矿，但硫酸产渣量大且反应

时间长［１６⁃１７］。 本文开展了褐铁矿型⁃蛇纹石型红土镍

矿氯化浸出⁃选择性水解耦合提镍钴工艺研究，为红土
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镍矿的开发提供技术支持。

１　 试　 　 验

１．１　 试验原料

试验所用红土镍矿均产自菲律宾某矿场，矿石经

破碎、研磨至－０．０７４ ｍｍ 粒级占 ９０％后备用；２ 种红土

镍矿化学多元素分析结果见表 １。 试验所用浸出试剂

均为分析纯，所用水为去离子水。

表 １　 红土镍矿种类及主要元素组成（质量分数） ％

镍矿类别 Ｆｅ Ｎｉ Ｃｏ Ｍｇ Ｍｎ Ｓｉ Ａｌ Ｃｒ

褐铁矿型 ３４．４１ ０．６５ ０．０４３ １．７５ ０．４６ ３．４３ ２．３５ １．４６
蛇纹石型 １６．８７ １．５８ ０．０２３ １２．５９ ０．３３ ８．９８ １．１９ １．１９

１．２　 试验方法

褐铁矿型红土镍矿浸出试验：称取一定量褐铁矿

型红土镍矿放入聚四氟乙烯反应内衬中，加入一定量

浸出剂（根据酸矿质量比、液固质量比可计算出盐酸

与去离子水的量，配成浸出剂），将反应内衬放入钢制

反应釜中，密封后装入均相反应器中，连续旋转，保温

一定时间后，将物料取出，抽滤分离，收集滤液备用，之
后加水洗涤滤饼，收集、测试，并计算浸出率。

蛇纹石型红土镍矿浸出试验：称取一定量蛇纹石

型红土镍矿放入聚四氟乙烯反应内衬中，加入一定量

浸出剂（根据液固比可计算出浸出剂的量），将反应内

衬放入钢制反应釜中，密封后装入均相反应器中，连续

旋转，保温一定时间后，将物料取出，抽滤分离，并加水

冲洗；滤液和滤饼分别收集测试，并计算浸出率。

２　 试验结果及讨论

２．１　 褐铁矿型红土镍矿盐酸浸出工艺

２．１．１　 酸矿质量比对浸出率的影响

设定液固质量比（浸出剂与褐铁矿型红土镍矿质

量之比）４ ∶１、反应温度 １００ ℃、反应时间 ３０ ｍｉｎ，酸矿质

量比（盐酸与褐铁矿型红土镍矿质量之比）对 Ｎｉ、Ｃｏ、Ｆｅ
浸出率的影响见图 １。 由图 １ 可知，酸矿质量比 ５ ∶ ４
时，Ｎｉ、Ｃｏ、Ｆｅ 浸出率分别达到 ９９．６％、１００％、９６．９％；
随着酸矿质量比进一步增加，Ｎｉ、Ｃｏ、Ｆｅ 浸出率变化不

大；此外，酸矿质量比增加会增加原料成本。 因此，选
择酸矿质量比 ５ ∶ ４，此时 Ｎｉ、Ｃｏ、Ｆｅ 均可维持较高的浸

出率。
２．１．２　 液固质量比对浸出率的影响

酸矿质量比 ５ ∶ ４，其他条件不变，液固质量比对

Ｎｉ 、Ｃｏ、Ｆｅ浸出率的影响见图２。由图２可知，随着液
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图 １　 酸矿质量比对 Ｎｉ、Ｃｏ、Ｆｅ 浸出率的影响
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图 ２　 液固质量比对 Ｎｉ、Ｃｏ、Ｆｅ 浸出率的影响

固质量比增大，液相中盐酸被稀释，此时 Ｎｉ、Ｃｏ 浸出率

并没有发生显著变化，但 Ｆｅ 浸出率下降较快。 考虑到

液固质量比较小时，所需反应器体积减小，浸出液中

铁、镍等金属离子浓度增大有利于在热分解等工序中

降低能耗，因此较小的液固质量比更有利于浸出。 当

液固质量比小于 ４ ∶ １时，盐酸浓度会达到 ３１％以上。
高浓度的盐酸挥发性和腐蚀性强，同样会对操作、设备

以及后续盐酸回收等提出更高要求。 因此，适宜的液

固质量比为 ４ ∶ １。
２．１．３　 反应温度对浸出率的影响

液固质量比 ４ ∶ １，其他条件不变，反应温度对 Ｎｉ、
Ｃｏ、Ｆｅ浸出率的影响见图３ 。由图３可知，反应温度
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图 ３　 反应温度对 Ｎｉ、Ｃｏ、Ｆｅ 浸出率的影响
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４０ ℃时，Ｎｉ 浸出率仅 ９．４％；随着反应温度逐渐升高，
Ｎｉ 浸出率急剧增加，当反应温度 １００ ℃时，Ｎｉ 浸出率

达到 ９９．６％。 Ｆｅ 浸出率随温度变化规律与 Ｎｉ 类似，
１００ ℃时浸出率已接近最大值。 Ｃｏ 浸出率随温度升

高变化不明显。 因此，选择反应温度为 １００ ℃。
２．１．４　 反应时间对浸出率的影响

反应温度 １００ ℃，其他条件不变，反应时间对 Ｎｉ、
Ｃｏ、Ｆｅ 浸出率的影响见图 ４。 由图 ４ 可知，反应时间由

１５ ｍｉｎ 延长至 ３０ ｍｉｎ 时，Ｎｉ 浸出率由 ９４．６％增至 ９９．６％，
浸出率已接近最大值；反应延长至 １２０ ｍｉｎ 时，Ｎｉ 浸出

率变化不大。 随反应时间变化，Ｆｅ 浸出规律与 Ｎｉ 相
似。 反应时间由 １５ ｍｉｎ 延长至 １２０ ｍｉｎ 时，Ｃｏ 浸出率

变化不明显，而且延长反应时间会增加能耗与时间成

本，因此，选择浸出时间为 ３０ ｍｉｎ。
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图 ４　 反应时间对 Ｎｉ、Ｃｏ、Ｆｅ 浸出率的影响

２．１．５　 褐铁矿型红土镍矿浸出优化条件试验

通过以上单因素试验，确定采用盐酸浸出褐铁矿

型红土镍矿的优化条件为：酸矿质量比 ５ ∶ ４，液固质量

比 ４ ∶ １，反应温度 １００ ℃，反应时间 ３０ ｍｉｎ。 在此条件

下进行了综合试验，Ｎｉ、Ｃｏ、Ｆｅ 浸出率分别为 ９９．６％、
１００％、９６．９％。
２．２　 蛇纹石型红土镍矿氯化浸出⁃选择性水解

在优化条件下，得到褐铁矿型红土镍矿盐酸浸出

液，其组成见表 ２。 从表 ２ 可以看出，浸出液中 Ｆｅ 浓度

为 １４５．５７ ｇ ／ Ｌ，盐酸浓度 ５８．３４ ｇ ／ Ｌ，浸出液中还含有少

量 Ｎｉ、Ｃｏ、Ａｌ、Ｃｒ 等。

表 ２　 褐铁矿型红土镍矿浸出液中各组分浓度 ｇ ／ Ｌ

Ｎｉ Ｃｏ Ｍｎ Ｆｅ Ｃｒ Ａｌ Ｍｇ ＨＣｌ

２．６６ ０．２７ １．７８ １４５．５７ ３．０５ ８．９６ ２．９５ ５８．３４

以褐铁矿型红土镍矿浸出液与盐酸 ／氯化铁溶液

按体积比调配成浸出剂，通过调节褐铁矿型红土镍矿

浸出液与浓盐酸的体积比来调控浸出剂中的盐酸浓

度；通过调节褐铁矿型红土镍矿浸出液与 ７４６．３ ｇ ／ Ｌ
氯化铁溶液的体积比来调控浸出剂中 Ｆｅ 浓度；液固比

为浸出剂体积与红土镍矿质量之比，通过调节浸出剂

体积来调控液固比。
２．２．１　 盐酸浓度对浸出及沉淀的影响

反应温度 １５０ ℃、反应时间 ９０ ｍｉｎ、液固比 １ ∶ １条
件下，盐酸浓度对 Ｎｉ、Ｃｏ 浸出及 Ｆｅ 沉淀的影响见

图 ５。 由图 ５ 可看出，随着盐酸浓度由 ５８．３ ｇ ／ Ｌ 增加

至 ３６１ ｇ ／ Ｌ 时，Ｎｉ 浸出率不断升高，但 Ｃｏ 浸出率变化不

大；Ｆｅ 沉淀率总体呈下降趋势。 盐酸浓度为 ３６１ ｇ ／ Ｌ
时，Ｎｉ 浸出率达到 ８４．９％，Ｆｅ 沉淀率达到 ８５．８％；ＨＣｌ
浓度增加至 ４４０ ｇ ／ Ｌ 时，Ｎｉ 浸出率提高了 ４．７％，Ｆｅ 沉

淀率则下降了 ９．７％。 此外，高浓度盐酸势必对操作、
设备以及后续盐酸回收等提出更高要求。 经过综合评

估，选择盐酸浓度 ３６１ ｇ ／ Ｌ，此时对应浸出液与浓盐酸

体积比为 １ ∶ ４。
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图 ５　 盐酸浓度对 Ｎｉ、Ｃｏ 浸出率及 Ｆｅ 沉淀率的影响

２．２．２　 Ｆｅ 浓度对浸出及沉淀的影响

反应温度 １５０ ℃、反应时间 ９０ ｍｉｎ、液固比 １ ∶ １，
以 ＦｅＣｌ３ 为调整剂，溶液中 Ｆｅ 浓度对 Ｎｉ、Ｃｏ 浸出率及

Ｆｅ 沉淀率的影响见图 ６。 由图 ６ 可看出，溶液中 Ｆｅ 浓

度变化对 Ｎｉ、Ｃｏ 浸出率和 Ｆｅ 沉淀率影响不大，Ｎｉ 浸
出率均处在一个较低水平，Ｆｅ 沉淀率保持在较高水平，
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图 ６　 溶液中 Ｆｅ 浓度对 Ｎｉ、Ｃｏ 浸出率及 Ｆｅ 沉淀率的影响
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不能满足蛇纹石型红土镍矿中 Ｎｉ 高效浸出，因此试验

过程中不再考虑调控溶液中 Ｆｅ 浓度。
２．２．３　 反应时间对浸出及沉淀的影响

盐酸浓度 ３６１ ｇ ／ Ｌ，其他条件不变，反应时间对

Ｎｉ、Ｃｏ 浸出率及 Ｆｅ 沉淀率的影响见图 ７。 由图 ７ 可看

出，浸出时间 ３０ ｍｉｎ 时，Ｃｏ 浸出率接近 １００％，表明 Ｃｏ
浸出速率较快；延长反应时间，Ｎｉ 浸出率逐渐增加，反
应时间 ９０ ｍｉｎ 时，Ｎｉ 浸出率最高，为 ８４．９％；反应时间

由 ３０ ｍｉｎ 延长至 １２０ ｍｉｎ，Ｆｅ 沉淀率由 ６９． ３％增至

９６．７％。 延长反应时间会增加能耗与时间成本，因此

选择反应时间为 ９０ ｍｉｎ。
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图 ７　 反应时间对 Ｎｉ、Ｃｏ 浸出率及 Ｆｅ 沉淀率的影响

２．２．４　 反应温度对浸出及沉淀的影响

反应时间 ９０ ｍｉｎ，其他条件不变，反应温度对 Ｎｉ、
Ｃｏ 浸出率及 Ｆｅ 沉淀率的影响见图 ８。 由图 ８ 可看出，
升高温度有利于 Ｎｉ 的浸出反应，温度由 １３０ ℃ 增至

１６０ ℃时，Ｎｉ 浸出率由 ７９．８％增至 ８７．３％。 升高温度

同样有利于 Ｆｅ 的沉淀，温度由 １３０ ℃增至 １５０ ℃时，
铁沉淀率由 ８２．１％增至 ８５．８％。 升高温度会造成能

耗、设备投资与操作费用上涨，因此，选择反应温度

１５０ ℃，此时 Ｎｉ 浸出率为 ８４．９％，Ｆｅ 沉淀率为 ８５．８％。
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图 ８　 反应温度对 Ｎｉ、Ｃｏ 浸出率及 Ｆｅ 沉淀率的影响

２．２．５　 液固比对浸出及沉淀的影响

反应温度 １５０ ℃，其他条件不变，液固比对 Ｎｉ、Ｃｏ

浸出率及 Ｆｅ 沉淀率的影响见图 ９。 由图 ９ 可看出，液固

比由 ４ ∶ ５增至 ７ ∶ ５时，Ｎｉ 浸出率由 ７４．２％增至 ９４．１％，Ｆｅ
沉淀率由 ９４．６％降至 ６４．０％，表明增加液固比虽然有

利于 Ｎｉ 的浸出，但 Ｆｅ 沉淀率明显降低，在较大液固比

条件下并不能起到 Ｎｉ、Ｃｏ 与 Ｆｅ 初步分离的目的。 较

低的液固比条件下，Ｎｉ 浸出率较低，并会影响浆料的

流动性，导致出料、过滤困难，因此选择液固比为 １ ∶ １。
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图 ９　 液固比对 Ｎｉ、Ｃｏ 浸出率及 Ｆｅ 沉淀率的影响

２．２．６　 蛇纹石型红土镍矿浸出优化条件试验

由单因素试验结果可知，在采用褐铁矿型红土镍

矿盐酸浸出液浸出蛇纹石型红土镍矿时，需要调配浸

出液中的酸浓度，优化的浸出条件为：盐酸浓度 ３６１ ｇ ／ Ｌ
（浸出液与浓盐酸体积比 １ ∶ ４）、液固比 １ ∶ １、反应温度

１５０ ℃、反应时间 ９０ ｍｉｎ，在此条件下进行了综合试

验，Ｎｉ 浸出率 ８４．９％，Ｃｏ 浸出率 １００％，Ｆｅ 沉淀率 ８５．８％，
达到了 Ｎｉ、Ｃｏ 与 Ｆｅ 初步分离的目的。

３　 结　 　 论

针对褐铁矿型和蛇纹石型难处理红土镍矿，以盐

酸为初始浸出介质开展了褐铁矿型红土镍矿氯化浸出

以及蛇纹石型红土镍矿选择性水解耦合提镍钴工艺研

究，结果如下：
１） 盐酸浸出褐铁矿型红土镍矿优化条件为：酸矿

质量比 ５ ∶ ４、液固质量比 ４ ∶ １、反应温度 １００ ℃、反应时

间 ３０ ｍｉｎ，此时 Ｎｉ、Ｃｏ、Ｆｅ 浸出率分别为 ９９．６％、１００％、
９６．９％。

２） 采用褐铁矿型红土镍矿浸出调配液水解蛇纹

石型红土镍矿的优化条件为：浸出液与浓盐酸按体积

比１ ∶ ４（对应盐酸浓度 ３６１ ｇ ／ Ｌ）、液固比 １ ∶１、反应温度

１５０ ℃、反应时间 ９０ ｍｉｎ，此时，蛇纹石中 Ｎｉ 浸出率

８４．９％、Ｃｏ 浸出率 １００％、Ｆｅ 沉淀率 ８５．８％。
３） 选择性水解蛇纹石后，酸性滤液中铁浓度大大

降低，经萃取⁃反萃取处理后可实现镍和钴梯级分离。
（下转第 １２３ 页）
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验结果表明，ＳＯ４
－·和 Ｏ２

－·是导致氧氟沙星降解的 ２ 种

活性物种。 随着 ｐＨ 值升高，反应体系中 ＳＯ４
－·的量

逐渐减少。
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