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含镍废料处理处置技术规范

1 范围

本标准规定了含镍废料的分类、处理处置技术方法、镍的浸出率和回收率及计算方法、环境保护和

安全要求。
本标准适用于含镍废料的处理处置。

2 规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件,仅注日期的版本适用于本文

件。凡是不注日期的引用文件,其最新版本(包括所有的修改单)适用于本文件。

GB5085.7 危险废物鉴别标准 通则

GB8978 污水综合排放标准

GB9078 工业炉窑大气污染物排放标准

GB12348 工业企业厂界环境噪声排放标准

GB13271 锅炉大气污染物排放标准

GB16297 大气污染物综合排放标准

GB18597 危险废物贮存污染控制标准

GB18599 一般工业固体废物贮存、处置场污染控制标准

GB/T21179—2007 镍及镍合金废料

GB25467 铜、镍、钴工业污染物排放标准

HJ2025 危险废物收集、贮存、运输技术规范

3 含镍废料的分类

按照GB/T21179—2007的规定进行分类。

4 处理处置技术方法

4.1 热处理

4.1.1 火法处理

4.1.1.1 目的

利用高温将含镍废料(如触媒废料、镍合金废料等)熔融、提炼回收镍。

4.1.1.2 设备

火法工艺可选用熔炼炉或电弧炉等设备。

4.1.1.3 工艺过程

将金属含量固定的含镍废料(如触媒废料、镍合金废料等)与一定比例的熔剂、焦炭混合投入熔炉进
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行熔融,铸入模具。

4.1.1.4 控制条件及要求

4.1.1.4.1 熔剂为碱金属或碱土金属的硫酸盐或碳酸盐(硫酸钠、碳酸镁等)。

4.1.1.4.2 含镍废料、熔剂和焦炭的质量比为:(1~5)∶(0.5~4)∶(0.5~4)。

4.1.1.4.3 熔融温度:1400℃~1800℃。

4.1.2 灼烧处理

4.1.2.1 目的

含镍废料中的有机物热解脱除和金属氧化。

4.1.2.2 设备

灼烧处理可选用焙烧炉、回转窑等设备。

4.1.2.3 工艺过程

将含镍废料投入焙烧设备,有机物全部炭化,镍部分转变为氧化镍。

4.1.2.4 控制条件及要求

4.1.2.4.1 灼烧温度:400℃~600℃。

4.1.2.4.2 灼烧时间:1h~2h。

4.2 破碎、研磨

4.2.1 目的

通过对固体施加外力,使其破碎为尺寸更小的颗粒。

4.2.2 设备

可选择气流破碎机、球磨机、分选机等设备。

4.2.3 工艺过程

将含有大颗粒或块状的含镍废料投入破碎或研磨设备,然后废料经过分级,粗颗粒仍返回破碎或研

磨设备,颗粒废料收集后待用。

4.2.4 控制条件及要求

通过破碎或研磨、分级后含镍废料的粒度宜小于1mm。

4.3 浸出

4.3.1 目的

利用浸出溶剂(无机酸、无机碱等)将废料中的金属选择性溶解或全部溶解进入溶液。

4.3.2 设备

宜选用衬有防腐层的槽、罐等反应设备,并配套搅拌器、加热器。
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4.3.3 硫酸浸出

4.3.3.1 工艺过程

经处理的含镍废料导入反应设备内,加入硫酸溶液,搅拌反应体系,反应完全后浆液送压滤分离,得
到金属酸性浸出液和残渣。

4.3.3.2 控制条件

4.3.3.2.1 浸出温度:50℃~80℃。

4.3.3.2.2 浸出时间:1.5h~3h。

4.3.3.2.3 硫酸质量浓度:80g/L~100g/L。

4.3.3.2.4 液固比:1∶3~1∶5。

4.3.4 混酸浸出

4.3.4.1 工艺过程

同4.3.3.1,使用混酸浸出回收金属离子。

4.3.4.2 控制条件

4.3.4.2.1 无机酸浓度:3mol/L。

4.3.4.2.2 盐酸与硫酸的体积比:3∶1。

4.3.4.2.3 浸出温度:75℃~95℃。

4.3.4.2.4 浸出时间:2h~3h。

4.3.5 氢氧化钠-硫酸浸出

4.3.5.1 工艺过程

将经处理的含镍废料(如触媒废料)投入反应设备,加入过量的氢氧化钠溶液,溶解,沉降,水洗残

渣。保留残渣进行硫酸浸出,同4.3.3.1。

4.3.5.2 控制条件

4.3.5.2.1 氢氧化钠溶液浓度:30g/L~35g/L。

4.3.5.2.2 控制温度:60℃~80℃。

4.3.5.2.3 浸出时间:0.5h~1h。

4.3.5.2.4 洗涤残渣终点控制:洗涤液至pH约为7。

4.4 净化

4.4.1 目的

控制料浆工艺条件,加入沉淀剂或者通过调整pH使得杂质离子沉淀,达到分离目的。

4.4.2 设备

宜选用衬有防腐层的槽、罐等反应设备,并配套搅拌器、加热器。
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4.4.3 除铁

4.4.3.1 工艺过程

将经浸出处理过的料浆加热后缓慢加入氢氧化钠溶液,保持搅拌,保证料浆的pH为3~3.5,然后

继续加入氢氧化钠溶液直至pH为4.0~4.5。

4.4.3.2 控制条件

4.4.3.2.1 氢氧化钠溶液浓度:40g/L~80g/L。

4.4.3.2.2 控制温度:85℃~100℃。

4.4.3.2.3 反应pH:3~3.5。

4.4.3.2.4 反应时间:1.5h~2h。

4.4.3.2.5 沉淀终点控制:pH4.0~4.5。

4.4.4 除钙镁

4.4.4.1 工艺过程

将料浆加热后缓慢加入氢氧化钠溶液,保持搅拌,保证料浆的pH和温度,加入氟化铵,过滤除去

钙、镁。

4.4.4.2 控制条件

4.4.4.2.1 氢氧化钠溶液浓度:40g/L~80g/L。

4.4.4.2.2 控制温度:65℃~85℃。

4.4.4.2.3 反应pH:5~6。

4.4.4.2.4 反应时间:0.5h~1h。

4.4.5 除重金属

4.4.5.1 工艺过程

将料浆加入硫化钠溶液,应控制pH和反应温度,使得重金属沉淀,过滤洗涤,滤渣可堆积回收锌、
铜等。

4.4.5.2 控制条件

4.4.5.2.1 硫化钠用量:理论值的1.1倍~1.2倍。

4.4.5.2.2 反应pH:2.0~2.5。

4.4.5.2.3 反应时间:0.5h~1h。

4.4.5.2.4 控制温度:20℃~40℃。

4.4.6 萃取

4.4.6.1 目的

利用萃取剂将部分金属选择性萃出,实现金属分离,达到净化的目的。

4.4.6.2 设备

萃取箱、萃取罐等设备,配套搅拌器。电器设备应选用防爆型。
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4.4.6.3 工艺过程

含镍料液与萃取剂混合,经澄清将负载有机相、水相分离。

4.4.6.4 控制条件

4.4.6.4.1 pH调节剂:硫酸、氢氧化钠。
4.4.6.4.2 萃取剂:二(2,4,4-三甲基戊基)膦酸(Cyanex272)、2-乙基己基膦酸单2-乙基己基酯(P204)、
二(2-乙基己基)磷酸酯(P507)。

4.4.6.4.3 稀释剂:磺化煤油。

4.4.6.4.4 萃取剂稀释比:1∶(2~5)。

4.4.6.4.5 萃取体系:V有机相∶V水相=(1~3)∶1。

4.4.6.4.6 皂化剂:氢氧化钠。

4.4.6.4.7 萃取级数:4~8。

4.4.6.4.8 控制温度:40℃~50℃。

4.5 提纯

4.5.1 目的

同4.4.6.1。

4.5.2 设备

同4.4.6.2。

4.5.3 工艺过程

含镍萃余液与萃取剂混合,经澄清将负载有机相、水相分离,负载有机相经洗涤,再用酸反萃得到镍

盐溶液,反萃后有机相经皂化回用。硫酸镍萃余液利用活性炭除去油脂后经浓缩、结晶。

4.5.4 控制条件及要求

4.5.4.1 提纯萃取条件同4.4.6.4。
4.5.4.2 反萃酸液:硫酸溶液,c(H2SO4)为0.5mol/L~2.5mol/L。
4.5.4.3 反萃体系:V硫酸∶V有机相=1∶(8~20)。

4.5.4.4 反萃取级数:3~6。

5 镍的浸出率和回收率及计算方法

5.1 镍的浸出率不宜低于98%。
5.2 镍的回收率不宜低于96%。

5.3 镍的浸出率计算方法见A.1。

5.4 镍的回收率计算方法见A.2。

5.5 镍含量的测定方法参见附录B。

6 环境保护和安全要求

6.1 企业在回收利用过程中产生的废水,经处理钴离子、镍离子排放浓度应符合GB25467的要求,其
5
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他离子排放浓度应符合GB8978的要求。

6.2 回收利用过程中产生的固体废物应按GB5085.7的规定进行鉴别,并符合下列规定:

a) 经鉴别属于危险废物,应按GB18597和HJ2025要求进行收集、贮存、运输,并交由有资质单

位进行处理。

b) 经鉴别属于一般固体废物,应按GB18599的要求执行。

6.3 回收利用过程中产生的废气和粉尘经处理后应符合GB9078、GB13271和GB16297的要求。

6.4 回收处理企业厂界噪声应符合GB12348的要求。

6.5 回收处理作业区应在配备通风管道、排气、吸尘和贮存装置的厂房内进行。

6.6 处理设备和容器应具有安全防护措施。
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附 录 A
(规范性附录)
计算方法

A.1 镍的浸出率的计算

镍的浸出率以e计,按式(A.1)计算:

e=ρV
m ×100% ……………………(A.1)

  式中:

ρ———1t含镍废料经浸出处理后,浸出液中镍的浓度的数值,单位为克每升(g/L);

V———1t含镍废料经浸出处理后,浸出液的体积的数值,单位为升(L);

m———浸出处理前,1t含镍废料中镍(Ni)的质量的数值,单位为克(g)。

A.2 镍的回收率的计算

镍的回收率以R 计,按式(A.2)计算:

R= 1-ρV+m1

m
æ

è
ç

ö

ø
÷×100% ……………………(A.2)

  式中:

ρ ———1t含镍废料经处理处置后产生的含镍(Ni)废液的质量浓度的数值,单位为克每升(g/L);

V ———1t含镍废料经处理处置后产生的含镍(Ni)废液的体积的数值,单位为升(L);

m1———1t含镍废料经处理处置后产生的废渣中含镍(Ni)的质量的数值,单位为克(g);

m ———1t含镍废料中镍(Ni)的质量的数值,单位为克(g)。
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附 录 B
(资料性附录)

镍含量的测定方法

含镍废料及处理过程中镍含量宜按下列标准规定的方法进行测定:

GB/T15555.10 固体废物 镍的测定 丁二酮肟分光光度法 
HG/T4551.1 废弃化学品中镍的测定 第1部分:丁二酮肟分光光度法 
HG/T4551.2 废弃化学品中镍的测定 第2部分:原子吸收分光光度法 
HG/T4551.3 废弃化学品中镍的测定 第3部分:石墨炉原子吸收分光光度法 
HG/T4551.4 废弃化学品中镍的测定 第4部分:电感耦合等离子体发射光谱法 




