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试验研究

硝酸体系镍电解除铁渣氨浸脱硫新工艺试验研究

田忠元１，高晓婷２

（１．甘肃金川镍钴新材料技术创新中心有限公司 甘肃镍钴新材料创新中心，甘肃 金昌　７３７１００；
２．金川镍钴研究设计院 镍钴资源综合利用国家重点实验室，甘肃 金昌　７３７１００）

［摘　要］　镍电解过程需要除铁，当采用硫酸体系进行镍电解时，一般采用黄钠铁矾法除铁，存在碱量
消耗量大、产出的铁渣含镍高、进入铁渣中的镍和铁资源回收困难等问题。金川实验室尝试采用硝酸体

系进行镍电解，此时铁以硝酸铁的形式存在于电解液中，可利用硝酸铁低温易分解的特点除去，但生成

的铁渣含硫较高，铁资源无法直接回用。本文针对硝酸体系产出的铁渣提出了一种氨浸脱硫的新工艺，

对影响脱硫效果的因素进行了单一因子试验，并进行了扩大实验和工业试验，试验结果表明，在氨水用

量３０倍、反应时间１ｈ、反应温度８５℃、液固比６∶１、搅拌速度１８０～２００ｒ／ｍｉｎ的条件下，可产出含铁＞
５８％，含硫＜０３％的铁精矿。该工艺浸出过程中的浸出剂可实现循环利用，生成的硫酸钙渣可销往水
泥厂，生成的硝酸钙溶液用于回收硝酸，是一条清洁脱硫的新工艺。
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　　镍电解多为硫酸体系电解，在硫酸体系电解过
程中，除杂质铁多采用黄钠铁矾法。黄钠铁矾法除

铁存在碱量消耗量大、产出的铁渣含镍高等问题，且

进入铁渣中的镍、铁资源回收困难，致使硫酸体系镍

电解精炼过程中金属直收率较低［１－３］。

为了降低镍精炼过程中除铁的碱耗，降低镍精

炼过程的冶炼成本，可采用硝酸体系处理含镍物料，

含镍物料中的铁在硝酸体系中以硝酸铁的形式存在

于溶液中，该溶液中的铁均为三价铁，可利用硝酸铁

低温易分解的特点除去，生成一种含铁约３６％、含
硫１０％、含氮１％～４％的铁渣，该铁渣因含硫较高，
铁资源无法直接回用，因此，本文针对硝酸体系产出

的铁渣提出了一种氨浸脱硫的新工艺，该工艺脱硫

过程中试剂消耗量小，产出的铁渣含铁较高，可作为

铁精矿销售［４］。

本文对该工艺的流程、试验原理进行了阐述，重

点对影响铁渣脱硫效率的因素进行了试验分析，并

进行了扩大试验，以期为相关企业提供参考。

１　试验介绍
１１　铁渣性质

采用扫面电镜对铁渣的矿物类别和矿物相对含

量进行了分析，主要物质能谱分析结果见图１和图
２，主要物质定量分析结果见表１和表２。

表１　硫酸铁的元素能谱分析结果 ％
分析样 Ｆｅ Ｓ Ｏ

１＃ ３８８９ １４３０ ４６８１

２＃ ３８４７ １７０５ ４４４９

　　扫描电镜和能谱分析结果显示，铁渣主要以水
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表２　铁氧化物的元素能谱分析结果 ％
分析样 Ｆｅ Ｓ Ｏ Ｓｉ Ｐ Ｃａ Ｃｌ

１＃ ６１４２ ２４５ ３４４５ ／ １１６ ０５２ ／

２＃ ６６８９ ３６３ ２５４４ １５０ １４８ ／ １０７

图１　硫酸铁的Ｘｒａｙ能谱分析谱图
　

图２　铁氧化物的Ｘｒａｙ能谱分析谱图
　

合硫酸铁和水合铁氧化物的形式存在，同时，还含有

少量的硅酸盐矿物。

１２　原辅材料及工艺流程
铁渣化学成分见表３，试验用设备和辅料明细

见表４。根据铁渣矿物组成分析结果可以看出，铁
渣中的硫主要以硫酸盐的形式存在，因此铁渣脱硫

工艺的设计原则上以将铁和硫酸根分离，将铁以铁

的沉淀物的形式析出，达到分离铁与硫的目的，根据

这一原则，铁渣脱硫工艺的流程设计如图３。

表３　铁渣化学成分 ％
分析样 Ｎｉ Ｃｕ Ｆｅ Ｃｏ ＳＯ２－４
铁渣１＃ ００３８ ００３６ ３６２０ ０００８３ ３６４１
铁渣２＃ ００６９ ００６８ ３５５０ ０００４１ ３５９９

表４　试验设备和辅料明细表
设备及辅料 规格型号

电热板 ＥＨ３５Ｂ
电动搅拌 ＲＷ２０ＤＺＭ
真空抽滤泵 ＺＨ８０Ｃ
常压玻璃釜 ２００６－Ｆ７－Ｚ
玻璃烧杯 １Ｌ／３Ｌ／５Ｌ
氨水 工业级，含氨２８％
石灰粉 工业级，含ＣａＯ７２％

图３　除铁渣氨浸脱硫工艺原则流程图
　

１３　试验原理及方法
１３１　试验原理

铁渣氨浸过程中发生的主要反应见式（１）。
２ＮＨ３·Ｈ２Ｏ＋Ｆｅ（ＯＨ）ＳＯ４＝ＦｅＯＯＨ＋

（ＮＨ４）２ＳＯ４ （１）
反应所需氨水理论用量按式（２）计算。

ωＮＨ３·Ｈ２Ｏ＝
ｎＭＷＮＨ３·Ｈ２Ｏ
ｍＭＷＦｅ

×ωＦｅ （２）

式中：ωＮＨ３·Ｈ２Ｏ为理论所需的纯氨水量；ｎ为式（１）中
ＮＨ３·Ｈ２Ｏ前面的系数；ｍ为式（１）中 Ｆｅ（ＯＨ）ＳＯ４前
面的系数；ＭＷＮＨ３·Ｈ２Ｏ为ＮＨ３·Ｈ２Ｏ的分子量；ＭＷＦｅ为
Ｆｅ的分子量；ωＦｅ为每次试验中加入的总铁量。
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１３２　试验思路
试验包括三类。第一类是实验室单因素试验，

每次试验称取铁渣１００ｇ（干基），分别考察氨水用
量、反应时间、反应温度、液固比、搅拌速度对铁渣脱

硫率的影响。第二类是验证试验，验证在第一类单

因素试验较优条件下的铁渣脱硫率。第三类是扩大

实验，验证在工业条件下的试验结果。

１３３　试验方法
氨浸试验在玻璃烧杯中进行，用电动搅拌器进

行搅拌。每次试验称取一定量的铁渣，按确定的液

固比加入浸出剂，加温后进行浸出。浸出完成后，立

即进行过滤，浸出渣洗涤、烘干后，制样送检测分析；

浸出液计量容积后，混匀取样，送检测分析。

２　单因素试验及分析
２１　氨水用量的影响

每次试验称取铁渣１００ｇ（干基），控制浸出反
应时间２０ｈ、温度８５℃、液固比６∶１、搅拌速度１８０
ｒ／ｍｉｎ，考察氨水用量（理论量）１０倍、２０倍、３０
倍、４０倍、５０倍对铁渣脱硫效果的影响，试验结果
见图４。

图４　氨水用量（理论倍数）对脱硫效果的影响
　

图４表明，随着氨水量的增加，硫酸根的脱除率
逐渐上升，当升至 ３０倍以上时，脱硫率均大于
９０％，因此，氨水的加入量以３０倍为宜。实际上由
于氨水有一定的挥发性，致使氨水用量远大于理论

数据。

２２　反应时间的影响
每次试验称取铁渣１００ｇ（干基），控制氨水用

量３０倍（理论倍数）、温度８５℃、液固比６∶１、搅拌
速度１８０ｒ／ｍｉｎ，考察反应时间０５ｈ、１０ｈ、２０ｈ、
３０ｈ对铁渣脱硫效果的影响，试验结果见图５。

图５表明，当反应时间 ＞１ｈ后，脱硫效果变化

图５　反应时间对脱硫效果的影响／％
　

不明显，因此，反应时间选择１０ｈ为宜，此时铁渣
脱硫率＞９０％。
２３　反应温度的影响

每次试验称取铁渣１００ｇ（干基），控制氨水用
量３０倍、反应时间 １０ｈ、液固比 ６∶１、搅拌速度
１８０ｒ／ｍｉｎ，考察反应温度２５℃（常温）、６５℃、８５℃
对铁渣脱硫效果的影响，试验结果见图６。

图６　反应温度对脱硫效果的影响／％
　

图６表明，随着反应温度的升高脱硫效果明显
升高，当反应温度为８５℃时，铁渣脱硫效果＞９５％。
考虑实际生产中，温度太高时，能耗较高，因此，综合

考虑，选择反应温度为８５℃。
２４　液固比的影响

每次试验称取铁渣１００ｇ（干基），控制氨水用
量３０倍、反应时间 １０ｈ、温度 ８５℃、搅拌速度
１８０ｒ／ｍｉｎ，考察液固比４∶１、５∶１、６∶１、７∶１、８∶１对铁
渣脱硫效果的影响，试验结果见图７。

图７表明，在氨水用量一定的条件下，液固比
＜６∶１时，脱硫效果均在９０％以下，液固比较低时，
氨水浓度较大，氨水挥发严重，造成脱硫效果不理

想；液固比＞６∶１时，氨水浓度逐渐降低，反应效率变
慢，也造成脱硫效果不理想，因此综合考虑，选择液
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图７　液固比对脱硫效果的影响／％
　

固比为６∶１。
２５　搅拌速度的影响

每次试验称取铁渣３００ｇ（干基），控制氨水用
量３０倍、反应时间１０ｈ、温度８５℃、液固比６∶１，
考察搅拌速度 ６０ｒ／ｍｉｎ、１２０ｒ／ｍｉｎ、１８０ｒ／ｍｉｎ、
２４０ｒ／ｍｉｎ、３００ｒ／ｍｉｎ对铁渣脱硫效果的影响，试验
结果见图８。

图８表明，在搅拌速度较小或较大时，脱硫效果
均未达到最大值，分析认为搅拌速度较小时，反应效

率变慢，造成脱硫效果不理想，搅拌速度较大时，氨

水挥发速度逐渐变快，也造成脱硫效果不理想，因此

综合考虑，选择搅拌速度１８０ｒ／ｍｉｎ。

３　验证试验
验证试验每次称取铁渣１００ｇ（干基），在氨水

用量３０倍、反应时间１０ｈ、反应温度８５℃、液固
　　

图８　搅拌速度对脱硫效果的影响
　

比６∶１、搅拌速度２００ｒ／ｍｉｎ的条件下，考察单因素
较优条件铁渣脱硫效果，试验结果见图９。

图９　验证试验脱硫效果
　

图９表明，验证试验脱硫效率均大于９５％，与
条件试验结果一致。验证试验产出的铁精矿成分见

表５，ＧＢ／Ｔ２５９５３—２０１０和 ＧＢ／Ｔ３２５４５—２０１６的铁
精矿成分标准见表６。

表５　验证试验铁精矿成分 ％
分析样 Ｆｅ Ｓ Ｐ ＳｉＯ２ Ａｌ２Ｏ３ Ａｓ Ｃｕ

扩试１＃铁精矿 ５８９５ ０２７ ０００３ １０３ ０２４ ０１０ ０１８
扩试２＃铁精矿 ５９６７ ０２９ ０００４ １１５ ０２４ ００９５ ０１７
扩试３＃铁精矿 ５９４５ ０２８ ０００４ １２１ ０２３ ００９２ ０１７

表６　国标铁精矿成分标准 ％
铁精矿 Ｆｅ Ｓ Ｐ ＳｉＯ２ Ａｌ２Ｏ３ Ａｓ Ｃｕ

ＧＢ／Ｔ２５９５３—２０１０铁精矿二级 ≥６０ ０７０ ００６ ８ １５ ０１０ ０２０
ＧＢ／Ｔ２５９５３—２０１０铁精矿三级 ≥５５ ０８０ ００８ １０ ２０ ０１５ ０３０
ＧＢ／Ｔ３２５４５—２０１６赤铁精矿五级 ５５０～＜６１０ ≤０５０ ≤０１０ ≤１４０ ≤１５

　　对比表５和表６发现，铁渣氨浸脱硫后产出的
铁精矿达到了《有色金属选矿回收铁精矿》（ＧＢ／
Ｔ２５９５３—２０１０）中三级铁精矿的成分要求，也达到
了《铁矿石产品等级的划分》（ＧＢ／Ｔ３２５４５—２０１６）
中五级赤铁精矿的成分要求。

４　扩大试验
在验证试验的基础上，开展了铁渣氨浸脱硫－

蒸氨全流程扩大试验，氨浸扩大试验在３０Ｌ密闭玻
璃釜中进行，蒸氨试验在５Ｌ玻璃烧杯中进行，共处
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理铁渣１０ｋｇ，氨浸扩大试验条件与验证试验条件一
致，即氨水加入量３０倍（理论量倍数），反应时间１
ｈ，反应温度８５℃，液固比６∶１、搅拌速度２００ｒ／ｍｉｎ。

蒸氨试验条件为氧化钙加入量 １０倍，蒸氨温度
８０℃，蒸氨时间０５ｈ。氨浸脱硫－蒸氨全流程扩大
试验物料平衡见表７。

表７　全流程扩大试验物料平衡表
投入 产出

物料 加入量／ｋｇ 比例／％ 物料 产出量／ｋｇ 比例／％
铁渣／ｋｇ １００００ ３６３０％ 铁精矿／ｋｇ ６１０２ ２２１５％
氨水／ｋｇ １４４６８ ５２５２％ 硫酸钙／ｋｇ ６２４５ ２２６７％
氧化钙／ｋｇ ３０７９ １１１８％ 挥发氨水量／ｋｇ １３６３８ ４９５１％
— — — 误差 １５６ ５６７％
合计 ２７５４７ １００００％ 合计 ２７５４５ １００００％

　　注：物料数据是根据蒸氨后液中残留的铵根量计算的；表中所有渣量都是干基量。

　　从全流程扩大试验结果可以看出，氨浸脱硫－
蒸氨工艺除了产出符合国标要求的铁精矿外，还会

产出硫酸钙渣和氨水，硫酸钙可作为制作水泥的原

料销往水泥厂［５－６］，氨水经回收后可继续作为浸出

剂返回利用，减少浸出剂的用量。

５　结论
１）采用氨浸脱硫工艺处理硝酸体系镍电解铁

渣，在氨水用量 ３０倍、反应时间 １ｈ、反应温度
８５℃、液固比６∶１、搅拌速度１８０～２００ｒ／ｍｉｎ的条件
下，可产出含铁＞５８％，含硫＜０３％的铁精矿。
２）氨浸脱硫工艺处理硝酸体系镍电解铁渣，浸

出剂可实现循环利用或用于生产硫酸铵，生成的硫

酸钙渣可销往水泥厂，生成的硝酸钙溶液用于回收

硝酸，是一项清洁脱硫的新工艺。

该工艺为实验室新工艺，设备还不够完善，若在

浸出过程中采用密封性较高的设备可降低浸出剂的

用量，改善浸出效果。
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