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硫酸镍溶液净化技术规范

1 范围

本文件规定了硫酸镍溶液净化的原料预处理、工艺分类与选型、各净化单元要求、质量监控要求、

净化设备要求、安全与环保。

本文件适用于以镍精矿、废镍催化剂、废旧锂电池正极材料、电镀污泥等为原料制备的硫酸镍溶液

的净化处理，适用于工业级、电镀级、电池级硫酸镍溶液的净化全过程管控。

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期对应的版本适用于本文件；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。

GB 8978 污水综合排放标准

GB 15603 危险化学品仓库储存通则

GB/T 23942 化学试剂 电感耦合等离子体原子发射光谱法通则

GB/T 26524 精制硫酸镍

HG/T 20570.1 设备和管道系统设计压力和设计温度的确定

3 术语和定义

下列术语和定义适用于本文件。

3.1

硫酸镍溶液 nickel sulfate solution
以硫酸为浸出剂，与含镍原料反应制得的，主要成分为NiSO4，同时含有铜、铁、钴、钙、镁、锌、

铅等杂质离子的水溶液。

3.2

溶液净化 solution purification
通过化学沉淀、溶剂萃取、离子交换、吸附等单元工艺组合，去除粗制硫酸镍溶液中有害杂质离子，

调控溶液理化指标，使其满足下游产品生产要求的连续工艺过程。

3.3

深度净化 deep purification
在常规净化基础上，采用高精度分离技术进一步脱除微量杂质离子，使硫酸镍溶液中单一杂质含量

≤1mg/L、总杂质含量≤10mg/L的精细化净化工艺，主要适配电池级硫酸镍制备。

3.4

净化效率 purification efficiency
净化前后溶液中目标杂质含量的差值与净化前杂质含量的比值，以百分数（%）表示，是评价净化

单元及整体工艺效果的核心技术指标。
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3.5

粗制液 crude solution
未经预处理及深度净化，杂质含量高、理化指标波动大，无法直接进入主净化工序的硫酸镍水溶液。

4 原料预处理

4.1 粗制液准入指标

粗制硫酸镍溶液应经预处理达标后方可进入主净化工序，未达标原料严禁直接进料，基础准入指标

及预处理要求见表1。

表1 粗制液基础准入指标及预处理要求

检测项目 准入指标要求 不合格预处理方式 检测方法

镍离子(Ni
2+
)质量浓度/(g/L) ≥80 蒸发浓缩/稀释调配 EDTA 络合滴定法（GB/T 26524）

pH 值 1.0～3.0 液碱/硫酸微调 酸度计法

悬浮物含量/(mg/L) ≤500 静置沉降+预过滤 重量法（GB/T 26524）

游离硫酸含量/(g/L) ≤20 中和调控 酸碱滴定法

油类杂质含量/(mg/L) ≤10 活性炭吸附 红外分光光度法（GB/T 26524）

氯离子含量/(mg/L) ≤50 树脂吸附除氯 离子色谱法

砷(As)含量/(mg/L) ≤50 预氧化共沉淀去除 ICP-OES 法（GB/T 23942）

4.2 预处理工序操作规范

4.2.1 静置沉降

采用密闭沉降槽，操作温度25℃～35℃，沉降时间≥4h，沉降后上清液溢流至中转槽，底泥定期清

理、密闭收集，按危险废物处置。

4.2.2 预过滤

选用50μm袋式过滤器串联10μm精密过滤器二级过滤，操作压力0.2MPa～0.4MPa，单台过滤器压差

≥0.2MPa时及时更换滤袋，过滤后悬浮物含量≤50mg/L，无肉眼可见机械杂质。

4.2.3 除油脱色

投加粉状活性炭（投加量0.5g/L～1.0g/L），搅拌转速100r/min～150r/min，吸附时间30min，吸

附后过滤分离活性炭，过滤后油分去除率≥95%，溶液无明显异色。

4.2.4 氯离子、砷含量预处理

针对高氯、高砷粗制液，采用专用除氯树脂、氧化沉淀剂动态处理，除氯流速3BV/h～5BV/h，预除

砷采用双氧水氧化+絮凝沉降，处理后氯离子、砷含量达标后方可进入下一工序。

4.2.5 预处理均质管控

预处理合格液转入密闭缓冲罐，连续搅拌均质，暂存时间不超过8h，确保进料浓度、pH稳定，适配

主净化线连续生产节奏；不合格液回流至预处理前段重新处理。

5 工艺分类与选型

5.1 工艺分类
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根据下游应用场景及杂质管控精度，硫酸镍溶液净化工艺分为常规净化工艺和深度净化工艺两类，

适用范围及核心技术路线见表2。

表2 工艺分类

工艺类型 适用场景 核心技术路线 净化效率要求

常规净化工艺工业级、电镀级硫酸镍制备
预处理→氧化除铁→化学沉淀除

重金属→过滤

主要杂质去除率≥95%，

镍回收率≥98%

深度净化工艺 电池级硫酸镍制备
预处理→氧化除铁→化学沉淀→

溶剂萃取→离子交换→精密过滤

微量杂质去除率≥99%，

镍回收率≥97%

5.2 工艺选型原则

应满足以下要求：

a）适配原料杂质组分：铁、铜、铅为主的粗制液，宜选用氧化-化学沉淀工艺，钴、锌、锰杂质含

量高时，配套溶剂萃取单元；

b）满足产品纯度要求：电池级溶液应采用深度净化工艺，增设离子交换和精密过滤单元，工业级

溶液可采用常规净化工艺简化流程；

c）兼顾节能降耗：宜选用常温、低试剂消耗工艺，合理匹配连续化生产设备，减少废渣、废水产

生量；

d）符合环保要求：不得使用高毒、难降解试剂，沉淀渣、萃取废液应配套资源化处置环节。

6 各净化单元要求

6.1 氧化除铁单元

针对溶液中Fe
2+
、Fe

3+
杂质，采用双氧水氧化-水解沉淀法去除铁离子，避免后续工序二次污染，技

术参数应符合下列要求：

a）氧化剂：选用30%工业级双氧水，投加量为Fe
2+
完全氧化理论用量的1.2倍～1.5倍，采用计量泵

连续滴加；

b）反应条件：反应温度控制80℃～90℃，搅拌转速150r/min～200r/min，采用蒸汽间接加热；

c）pH调控：用20%氢氧化钠溶液调节体系pH至4.5～5.0，全程监测pH波动，偏差不超过±0.1，保

温反应1.5h～2.0h；

d）固液分离：采用板框压滤机分离氢氧化铁沉渣，滤液铁含量≤0.5mg/L，沉渣含水率≤60%，集

中收集处置。

6.2 化学沉淀除杂单元

分阶段去除铜、铅、钙、镁等重金属杂质，选用环保型沉淀剂，严控沉淀条件，减少镍离子共沉损

失，分阶段技术参数见表3。

表3 分阶段技术参数

沉淀

阶段
目标杂质 沉淀剂规格 核心操作参数

净化后杂质限值

/(mg/L)

净化效

率/%

第一

阶段
Cu2+、Pb2+ 10%工业硫化钠溶液

pH=3.5～4.0，温度 60℃～70℃，

反应 60min，搅拌转速 120r/min
Cu≤0.3，Pb≤0.2 ≥98

第二

阶段
Ca2+、Mg2+ 15%氟化钠溶液

pH=5.0～5.5，温度 70℃～80℃，

反应 90min，搅拌转速 100r/min
Ca≤1.0，Mg≤1.0 ≥95

6.3 溶剂萃取单元

选用酸性磷类萃取剂，实现镍与钴、锌、锰等杂质的高效分离，适用于深度净化工艺，操作参数应

符合下列要求：
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a）萃取体系：有机相由P507萃取剂+磺化煤油组成，体积比1:3～1:5，有机相应经皂化处理，皂化

率60%～70%；

b）操作参数：相比（O/A）1:1～2:1，萃取级数4级～6级，反萃级数3级～4级，体系pH控制3.0～

3.5，操作温度40℃～50℃，单级搅拌时间5min～8min；

c）分相要求：澄清时间10min～15min，有机相和水相界面清晰，无乳化、夹带现象，负载有机相

镍含量≤0.1g/L；

d）净化效果：钴含量≤0.5mg/L，锌含量≤0.3mg/L，锰含量≤0.4mg/L，杂质萃取率≥99%；

e）有机相维护：定期检测有机相黏度、分相时间，每3个月～6个月对有机相进行再生处理，去除

降解产物与杂质。

6.4 离子交换深度净化单元

采用螯合型离子交换树脂，脱除溶液中微量残留杂质，进一步提升溶液纯度，技术要求应符合下列

规定：

a）树脂选型：选用D403、D418型螯合树脂，交换容量≥2.0mmol/g，粒径范围0.3mm～1.2mm，机械

强度≥95%；

b）运行参数：吸附流速5BV/h～10BV/h，操作温度25℃～35℃，进料液pH=4.0～4.5，树脂柱高径

比≥8:1；

c）再生规范：采用2mol/L硫酸+5%氯化钠混合液作为再生剂，再生流速3BV/h～5BV/h，再生后用纯

水冲洗至出水pH=4.0～5.0，树脂再生率≥95%；

d）失效判定：出水杂质含量超标时立即切换树脂柱，失效树脂集中再生，不得带病运行；

e）树脂更换：树脂使用周期不宜超过2年，出现破碎、交换能力骤降时应及时更换。

6.5 精密过滤单元

深度净化后溶液经终端精密过滤，去除微量胶体、悬浮物及树脂碎屑，保障溶液澄清度，技术要求

如下：

a）过滤设备：选用0.2μm折叠式精密过滤器，材质为聚丙烯或316L不锈钢，耐受压力0.1MPa～0.4MPa；

b）操作要求：进料流速稳定，过滤器压差≥0.3MPa时更换滤芯，过滤后溶液澄清透明，无可见杂

质，水不溶物含量≤5mg/L；

c）滤芯管理：新滤芯使用前应用纯水冲洗活化，废弃滤芯按危险废物处置，不得随意丢弃。

7 质量监控要求

7.1 监控点位设置

净化全流程应设置关键监控点位，实时把控工艺稳定性，监控点位及检测频次见表4。

表4 监测点位及监测频次

监控点位 检测项目 检测频次 判定依据

预处理出料口 悬浮物、pH、镍浓度 1次/2h 表 1 准入指标

氧化除铁出料口 铁离子含量、pH 1 次/1h Fe≤0.5mg/L

化学沉淀出料口 铜、铅、钙、镁含量 1次/批次 表 3限值

萃取出料口 钴、锌、锰含量 1次/4h 单元净化指标

离子交换出料口 全杂质离子、镍浓度 1次/批次 对应等级纯度要求

终端过滤出料口 澄清度、水不溶物 全程在线监测 无可见杂质
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7.2 检测方法要求

7.2.1 镍离子浓度

采用EDTA络合滴定法，按照GB/T 26524执行，平行测定两次，绝对差值不大于算术平均值的0.5%。

7.2.2 杂质离子含量

铁、铜、锌、钴、铅、砷、钙、镁等杂质，采用电感耦合等离子体原子发射光谱法（ICP-OES），

按照GB/T 23942执行，仪器参数：射频功率1300W，雾化器流量0.8L/min，观测高度15mm，重复测定3

次取平均值，检出限≤0.01mg/L。

7.2.3 理化指标

pH值采用酸度计25℃恒温测定，平行测定3次，误差≤±0.05，水不溶物采用0.2μm滤膜过滤重量

法测定，悬浮物按照GB/T 26524规定方法检测。

7.3 过程异常处置

监控发现指标超标时，应立即启动应急预案：暂停进料，将不合格液回流至对应前序单元重新净化，

排查工艺参数偏差，调整合格后恢复生产，不合格液不得流入下一单元，常见异常及处置方式见表5。

表5 常见异常及处置方法

异常类型 主要产生原因 应急处置措施

氧化除铁不彻底
双氧水投加不足、温度偏低、反应时间

短、pH 偏差

补加氧化剂、提升温度、延长保温时间、

微调 pH，复检合格后放行

萃取乳化夹带
pH 失衡、搅拌过快、有机相老化、进料

含渣

微调 pH、降低转速、破乳再生有机相、

加强前段过滤

离子交换出水超标
树脂失效、流速过快、进料 pH 异常、树

脂床层偏流

切换树脂柱、降低流速、校准进料 pH、

反冲树脂床层

精密过滤压差过高 滤芯堵塞、进料悬浮物超标
立即更换滤芯、回流前段重新过滤、排

查预处理工序

镍回收率偏低 沉淀剂过量、萃取夹带、树脂吸附过量
优化药剂投加量、改善分相效果、回收

再生液镍资源

8 净化设备要求

8.1 设备材质选型

8.1.1 核心设备

包括但不限于反应釜、萃取槽、离子交换柱、储槽等设备，宜选用316L不锈钢、聚四氟乙烯、玻璃

钢等耐酸性腐蚀材质，不应使用碳钢、普通不锈钢。

8.1.2 管路及阀门

采用PPR、PVDF或316L不锈钢材质，密封件选用氟橡胶，耐受温度-20℃～120℃，耐酸浓度0%～30%。

8.1.3 仪表配件

包括但不限于pH计、密度计、流量计、压力表等，选用防腐型探头，定期校准精度，适配酸性溶液

工况。

8.2 设备安装与调试

应满足以下要求：

a）设备安装：应符合HG/T 20570.1规定，水平度、垂直度达标，管路连接无泄漏，支撑牢固。

b）调试阶段：空载运行24h，负载运行72h，检测温度、pH、流量、压力等参数控制精度，搅拌、

萃取、过滤等功能正常后方可投产。

8.3 设备运维与保养

8.3.1 日常运维
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每班检查设备运行状态、密封性能、仪表精度，清理过滤器残渣，记录运行参数。

8.3.2 定期保养

每月对反应釜、萃取槽进行酸洗钝化；每季度校准在线监测仪表；每年对离子交换柱、压滤机进行

全面检修。

8.3.3 设备台账

建立完整运维档案，记录安装、调试、保养、维修、更换信息，档案留存期限不少于3年。

9 安全与环保

9.1 生产安全要求

9.1.1 工艺安全

严格控制氧化剂、沉淀剂投加速率，防止反应过激喷溅，萃取车间严禁明火，设置可燃气体报警装

置，通风换气次数≥6次/h。

9.1.2 个体防护

操作人员应佩戴耐酸手套、防护眼镜、防化服、防毒口罩，严禁皮肤直接接触溶液和试剂。

9.1.3 应急处置

车间配备应急洗眼器、喷淋装置、酸碱性灭火器，设置泄漏收集池，溶液泄漏应及时稀释中和，转

入废水站处置，严禁直排。

9.1.4 危化品管理

沉淀剂、萃取剂、酸液分区存放，标识清晰，符合GB 15603要求，实行专人管理、限量领用。

9.1.5 安全培训

操作人员上岗前应接受工艺、安全、应急培训，考核合格后方可上岗，每三个月开展应急演练。

9.2 环保要求

9.2.1 废水处理

净化废水、设备清洗水经中和、沉降、过滤处理，达到GB 8978一级排放标准后方可排放，鼓励废

水循环利用，回用率≥80%。

9.2.2 固废处置

化学沉淀渣、废树脂、废滤芯属于危险废物，分类收集、密闭贮存，交由具备资质单位处置。

9.2.3 废气治理

反应釜、储槽设置密闭排气系统，废气经酸雾吸收塔处理后达标排放，无组织废气浓度符合行业限

值。

9.2.4 清洁生产

优化试剂投加量，减少副产物产生；回收萃取余液、过滤清液中镍资源，提升整体回收率。

10 工艺验收与持续改进

10.1 工艺验收条件

应满足以下要求：

a）工艺连续稳定运行72h，各单元净化效率、杂质限值、镍回收率均达标，过程监控数据完整可追

溯；

b）设备运行无故障、无泄漏，安全环保设施同步投用，操作人员经培训考核合格；

c）提交完整工艺验证报告、检测数据、设备运维记录，经专家组审核通过后完成验收。

10.2 持续改进要求

生产企业应建立工艺优化长效机制，定期分析净化效率、能耗、物耗数据，针对原料杂质波动、设

备老化等问题及时调整工艺参数；鼓励采用新型萃取剂、高效树脂等绿色技术，提升净化水平，降低生

产成本。

_________________________________
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