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本发明公开了一种过硫酸盐高级氧化法除

锑的方法，属于湿法冶金领域，包括如下步骤：步

骤1：将混合原料浆化后，并入一段加压浸出液得

到一段常压浆化液，将过硫酸盐加入，激活后进

行除锑反应，经浓密分离得到一段常压浸出液和

一段常压底流；步骤2：一段常压底流、二段加压

浸出液泵至二段常压浆化槽得到二段常压浆化

液，依次进行2次浸出处理，经浓密分离得到底

流，底流继续泵入二段加压浆化槽得到二段加压

浆化液，将过硫酸盐加入，激活后进行除锑反应。

将一段常压浆化液锑含量除至0.0005g/L以下，

除锑率89 .9％；将二段加压浆化液锑含量除至

0.005g/L以下，除锑率99.2％；保证电积镍含锑

控制在Ni9996标准范围内。
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1.一种过硫酸盐高级氧化法除锑的方法，其特征在于，包括如下步骤：

步骤1：将混合原料浆化后，并入一段加压浸出液，后通入一段常压浆化槽得到一段常

压浆化液，将过硫酸盐加入至一段常压浆化液中，激活后进行除锑反应，浓密分离后得到的

一段常压浸出液和一段常压底流，一段常压浸出液含锑在0.0005g/L以下，一段常压浸出液

继续萃取除油后送至电积槽生产电积镍；

步骤2：一段常压底流、二段加压浸出液泵至二段常压浆化槽得到二段常压浆化液，之

后依次进行二段常压浸出、一段加压浸出，经浓密分离得到一段加压浸出液和一段加压底

流，一段加压底流继续泵入二段加压浆化槽得到二段加压浆化液，将过硫酸盐加入至二段

加压浆化液中，激活后继续进行除锑反应，经压滤得到二段加压浸出液和二段加压浸出尾

料，二段加压浸出液含锑在0.005g/L以下。

2.根据权利要求1所述的一种过硫酸盐高级氧化法除锑的方法，其特征在于，所述步骤

1中，一段常压浆化液的流量为60‑80m3/h；当一段常压浆化液含锑0.001‑0.005g/L，过硫酸

盐加入量为0‑25kg/h；当一段常压浆化液含锑0.005‑0.01g/L，过硫酸盐加入量为25‑50kg/

h；当一段常压浆化液含锑0.01‑0.015g/L，过硫酸盐加入量为50‑100kg/h。

3.根据权利要求1所述的一种过硫酸盐高级氧化法除锑的方法，其特征在于，所述步骤

2中，二段加压浆化液的流量为20‑30m3/h；当二段加压浆化液含锑0.01‑0.02g/L，过硫酸盐

加入量为0‑100kg/h；当二段加压浆化液含锑0.02‑0.05g/L，过硫酸盐加入量为100‑200kg/

h。

4.根据权利要求1‑3任一项所述的一种过硫酸盐高级氧化法除锑的方法，其特征在于，

所述过硫酸盐为过硫酸钠、过硫酸钾或过硫酸铵。

5.根据权利要求1所述的一种过硫酸盐高级氧化法除锑的方法，其特征在于，所述过硫

酸盐的激活方式为热活化、光活化、碱活化、过渡金属和活性炭活化中的任意一种或几种的

结合。

6.根据权利要求1所述的一种过硫酸盐高级氧化法除锑的方法，其特征在于，若激活方

式为热活化，所述步骤1中，一段常压浆化液中进行除锑反应的反应温度为50‑80℃，终点pH

控制在5.0‑6.0；所述步骤2中，二段加压浆化液中进行除锑反应的反应温度为50‑80℃，终

点pH控制在1.0‑2.5。

7.根据权利要求6所述的一种过硫酸盐高级氧化法除锑的方法，其特征在于，若所述过

硫酸盐为过硫酸钠，激活方式为热活化，所述步骤1中，一段常压浆化液中进行除锑反应的

反应温度为60‑70℃，终点pH控制在5.0‑6.0；所述步骤2中，二段加压浆化液中进行除锑反

应的反应温度为60‑70℃，终点pH控制在1.0‑2.5。
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一种过硫酸盐高级氧化法除锑的方法

技术领域

[0001] 本发明属于湿法冶金领域，具体涉及一种过硫酸盐高级氧化法除锑的方法。

背景技术

[0002] 由于镍精炼系统处理原料锑含量高，造成电积镍化学成分中锑元素超出Ni9996标

准，且电积镍变的发脆易碎，不仅影响电积镍Ni9996品级率的提升，同时也会使阴极电流效

率降低。

[0003] 公开号为CN112708760A的专利公开了一种镍精炼系统中除锑的方法，利用双氧水

进行氧化沉淀并通过常压除锑和加压除锑两段除锑反应，达到在镍精炼系统除锑目的，全

系统除锑率为89％。由此可知，通过公开号为CN112708760A专利除电积镍中锑的方法去除

锑不彻底，仍会存在小量的锑元素存在于电积镍中，影响电积镍的品级合格率，且双氧水为

液体，具有强刺激性，稳定性差，容易挥发、分解成氧气和水，存在一定的安全隐患，且由于

自身分解导致实际利用率低，增加生产成本。

[0004] 因此，亟需在镍精炼系统中研究并开发一种有效的除锑工艺路线，彻底的解决电

积镍锑元素超标的难题。

发明内容

[0005] 本发明的目的在于：针对上述现象中除电积镍中锑的方法去除锑不彻底导致的电

积镍的品级率低的问题，本发明提供一种过硫酸盐高级氧化法除锑的方法。

[0006] 本发明采用的技术方案如下：

[0007] 一种过硫酸盐高级氧化法除锑的方法，包括如下步骤：

[0008] 步骤1：将混合原料浆化后，并入一段加压浸出液，后通入一段常压浆化槽得到一

段常压浆化液，将过硫酸盐加入至一段常压浆化液中，激活后进行除锑反应，浓密分离后得

到的一段常压浸出液和一段常压底流，一段常压浸出液含锑在0.0005g/L以下，一段常压浸

出液继续萃取除油后送至电积槽生产电积镍；

[0009] 步骤2：一段常压底流、二段加压浸出液泵至二段常压浆化槽得到二段常压浆化

液，之后依次进行二段常压浸出、一段加压浸出，经浓密分离得到一段加压浸出液和底流，

一段加压浸出液返至一段常压配料，一段加压底流继续泵入二段加压浆化槽得到二段加压

浆化液，将过硫酸盐加入至二段加压浆化液中，激活后继续进行除锑反应，经压滤得到二段

加压浸出液和二段加压浸出尾料，二段加压浸出液含锑在0.005g/L以下。得到二段加压浸

出尾料中含有锑酸铁等沉淀送火法系统处理，得到的二段加压浸出液返至二段常压配料。

[0010] 本发明的一种过硫酸盐高级氧化法除锑的方法，反应机理包括活化反应、氧化反

应及沉淀反应。①活化反应：过硫酸钠经过热活化生成氧化性更强的硫酸根自由基(·

SO4
‑)；②氧化反应：硫酸根自由基(·SO4

‑)将低价态+3价锑氧化成高价态+5价锑、低价态+3

价砷氧化成高价态+5价砷、+2价铁氧化成+3价铁；③沉淀反应：Fe3+水解生成的Fe(OH)3胶体

与不同价态的锑酸根反应生成锑酸铁沉淀，同时不同价态的锑酸根与砷酸根反应生成锑酸
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砷和砷酸锑沉淀。

[0011] 优选地，所述步骤1中，一段常压浆化液的流量为60‑80m3/h；当一段常压浆化液含

锑0.001‑0.005g/L，过硫酸盐加入量为0‑25kg/h；当一段常压浆化液含锑0.005‑0.01g/L，

过硫酸盐加入量为25‑50kg/h；当一段常压浆化液含锑0.01‑0.015g/L，过硫酸盐加入量为

50‑100kg/h。

[0012] 优选地，所述步骤2中，二段加压浆化液的流量为20‑30m3/h；当二段加压浆化液含

锑0.01‑0.02g/L，过硫酸盐加入量为0‑100kg/h；当二段加压浆化液含锑0.02‑0.05g/L，过

硫酸盐加入量为100‑200kg/h。

[0013] 优选地，所述过硫酸盐为过硫酸钠、过硫酸钾或过硫酸铵。

[0014] 优选地，所述过硫酸盐为的激活方式为热活化、光活化、碱活化、过渡金属和活性

炭活化中的任意一种或几种的结合。

[0015] 优选地，若激活方式为热活化，所述步骤1中，一段常压浆化液中进行除锑反应的

反应温度为50‑80℃，终点pH控制在5.0‑6.0；所述步骤2中，二段加压浆化液中进行除锑反

应的反应温度为50‑80℃，终点pH控制在1.0‑2.5。激活反应方式为：

[0016] 更优选地，若所述过硫酸盐为过硫酸钠，激活方式为热活化，所述步骤1中，一段常

压浆化液中进行除锑反应的反应温度为60‑70℃，终点pH控制在5.0‑6.0；所述步骤2中，二

段加压浆化液中进行除锑反应的反应温度为60‑70℃，终点pH控制在1.0‑2.5。当过硫酸盐

为过硫酸钠，与钾盐和铵盐相比，过硫酸钠具有溶解性好、更加稳定、易储存运输，且副反应

较少等优点。

[0017] 相较于现有技术，本发明的有益效果是：

[0018] (1)本发明采用镍精炼系统“常压+加压”组合式除锑方法，可将一段常压浆化液锑

含量除至0.0005g/L以下，除锑率89.9％；将二段加压浆化液锑含量除至0.005g/L以下，除

锑率99.2％；从而保证生产的电积镍含锑控制在Ni9996标准范围内，电积镍化学成分合格。

[0019] (2)本发明使三价砷和锑在浸出段氧化成五价砷和锑，之后与铁等元素形成沉淀

通过加压浸出尾料排出，从系统中分离出去，成功实现砷、锑的开路。

[0020] (3)本发明采用过硫酸盐高级氧化技术除锑，其中加入过硫酸钠增加系统钠离子

有益于提高电积阴极电流效率和电积镍产品质量；且本发明的过硫酸钠活性采用热活化的

方法，与光活化、碱活化、过渡金属和活性炭活化方式相比，方法简单且安全。

[0021] (4)本发明首次将基于过硫酸盐的高级氧化技术用于镍精炼系统除锑；与传统的

高级氧化技术(Fenton氧化技术(Fe2+和H2O2)、光催化氧化技术、臭氧氧化技术、电化学氧化

技术和超声氧化法等)相比，过硫酸盐高级氧化技术是以产生硫酸根自由基(·SO4
‑)为主要

活性氧化物的一种新型的高级氧化技术；具有氧化还原电位高、更好的选择性、较长的半衰

期、更稳定、受溶液酸碱性影响小、活化方式更多且终产物硫酸盐对体系影响最小等优点。

附图说明

[0022] 图1为本发明的流程示意图。
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具体实施方式

[0023] 为了使本发明的目的、技术方案及优点更加清楚明白，对本发明进行进一步详细

说明。应当理解，此处所描述的具体实施例仅用以解释本发明，并不用于限定本发明，即所

描述的实施例仅是本发明一部分实施例，而不是全部的实施例。

[0024] 如图1所示，本发明的一种过硫酸盐高级氧化法除锑的方法，反应机理包括活化反

应、氧化反应及沉淀反应。①活化反应：过硫酸钠经过热活化生成氧化性更强的硫酸根自由

基(·SO4
‑)；②氧化反应：硫酸根自由基(·SO4

‑)将低价态+3价锑氧化成高价态+5价锑、低

价态+3价砷氧化成高价态+5价砷、+2价铁氧化成+3价铁；③沉淀反应：Fe3+水解生成的Fe

(OH)3↓胶体与不同价态的锑酸根反应生成锑酸铁沉淀，同时不同价态的锑酸根与砷酸根反

应生成锑酸砷和砷酸锑沉淀。

[0025] 一种过硫酸盐高级氧化法除锑的方法，包括如下步骤：

[0026] (1)将混合原料浆化后，并入二段加压浸出液，通入一段常压浆化槽得到一段常压

浆化液，将过硫酸钠加入至一段常压浆化液中进行除锑反应，得到的一段常压浸出液继续

萃取除油后送至电积槽生产电积镍，一段常压浸出液底流(含锑铁酸等沉淀)通至二段常压

浆化槽继续进行二段常压浸出反应；其中，所述步骤1中，一段常压浆化液的流量为60‑

80m3/h；一段常压浆化液含锑0.001‑0.015g/L，一段常压反应温度为50‑80℃，一段常压浸

出终点pH控制在5.0‑6.0；

[0027] (2)二段常压浸出反应之后进行一段加压浸出反应，得到的一段加压浸出液进入

二段加压浆化槽，将过硫酸钠加入至二段加压浆化液中继续进行除锑反应，经过二段加压

浸出反应后，得到的锑酸铁等沉淀至二段加压浸出尾料送火法系统处理，得到的除锑后液

返至二段常压配料；其中，二段加压浆化液的流量为20‑30m3/h，二段加压浆化液含锑0.01‑

0.05g/L，二段加压浆化反应温度为50‑80℃，二段加压浆化终点pH控制在1.0‑2.5；

[0028] 说明：过硫酸钠的加入量与一段常压浆化液中锑含量有关。所述步骤2中，二段加

压浆化液的流量为20‑30m3/h；当一段常压浆化液含锑0.001‑0.005g/L，过硫酸钠加入量为

0‑25kg/h；当一段常压浆化液含锑0.005‑0.01g/L，过硫酸钠加入量为25‑50kg/h；当一段常

压浆化液含锑0.01‑0.015g/L，过硫酸钠加入量为50‑100kg/h。根据一段常压浆化液中锑含

量加入不同量的过硫酸钠后，一段常压浸出液含锑可控制在0.0005g/L以下，从而保证生产

的电积镍化学成分合格，含锑控制在Ni9996标准范围内。

[0029] 说明：过硫酸钠的加入量与二段加压浆化液中锑含量有关。当二段加压浆化液含

锑0.01‑0.02g/L，过硫酸钠加入量为0‑100kg/h；当二段加压浆化液含锑0.02‑0.05g/L，过

硫酸钠加入量为100‑200kg/h。根据二段加压浆化液中锑含量加入不同量的过硫酸钠后，二

段加压浸出液含锑可控制在0.005g/L以下。

[0030] 本发明采用镍精炼系统“常压+加压”组合式除锑方法，可将一段常压浆化液锑含

量除至0.0005g/L以下，除锑率89.9％；将二段加压浆化液锑含量除至0.005g/L以下，除锑

率99.2％；从而保证生产的电积镍含锑控制在Ni9996标准范围内，电积镍化学成分合格。

[0031] 以上所述实施例仅表达了本申请的具体实施方式，其描述较为具体和详细，但并

不能因此而理解为对本申请保护范围的限制。应当指出的是，对于本领域的普通技术人员

来说，在不脱离本申请技术方案构思的前提下，还可以做出若干变形和改进，这些都属于本

申请的保护范围。
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图1
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