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(57)摘要

本发明公开了一种从化学镀镍废液中回收

镍和磷的方法，通过萃取和反萃制备硫酸镍，再

通过芬顿氧化和沉淀制备磷酸铁，相比较现有技

术，本发明对废液预处理，通过去除废液中不溶

性固体颗粒防止后续萃取过程颗粒物引起萃取

剂乳化，避免破坏萃取油，保证了萃取效率，此外

本发明采用的萃取剂可以循环使用，避免二次污

染且经济实惠；本发明方法将废水中的主要污染

物质均转化为重要化工原料，实现循环利用，使

用的硫酸和芬顿药剂均转化为终端产品，不会增

加末端废水处理难度，符合清洁生产，处理成本

低，产品附加值高，具有较强的实用性。
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1.一种从化学镀镍废液中回收镍和磷的方法，通过萃取和反萃制备硫酸镍，再通过芬

顿氧化和沉淀制备磷酸铁，其特征在于，所述方法通过以下步骤实现：

废液预处理：过滤镀镍废液，去除废液中不溶性固体颗粒；

废液镍回收：将过滤后的废液pH值调至5～6，与萃取剂混合，通过多级萃取使废液中的

镍转移到萃取剂中，萃取后的油相与硫酸混合反萃得到硫酸镍溶液，硫酸镍通过浓缩、重结

晶得到硫酸镍固体，萃取后的废液加入重金属捕捉剂和高分子沉淀剂过滤，完全去除镍离

子；

废液磷回收：用70vt％硫酸将去除镍离子的废液pH值调至3～4后，加入硫酸亚铁和过

氧化氢，通过芬顿氧化反应产生的强氧化性基团将磷氧化为磷酸根，加入铁粉消磁过滤后，

再加入过氧化氢，在35～45℃下搅拌，使废液中的亚铁离子全部氧化成铁离子，再加入硫酸

铁固体，搅拌溶解，使废液中磷与铁的摩尔比为1:1后过滤，再用70vt％硫酸将溶液pH值调

至1～2，加热并陈化、压滤分离和干燥，得到磷酸铁。

2.根据权利要求1所述一种从化学镀镍废液中回收镍和磷的方法，其特征在于，在废液

预处理过程中，采用精密滤袋过滤废液，去除废液中不溶性固体颗粒，防止后续萃取过程颗

粒物引起萃取剂乳化。

3.根据权利要求1所述一种从化学镀镍废液中回收镍和磷的方法，其特征在于，在废液

镍回收过程中，用70vt％硫酸和氢氧化镍将过滤后的废液pH值调至5～6。

4.根据权利要求1所述一种从化学镀镍废液中回收镍和磷的方法，其特征在于，在废液

镍回收过程中，废液与萃取剂按照体积比(1:2)～(1:1)混合，所述萃取剂由萃取油和稀释

剂按照体积比(1:4)～(1:1)混合配制而成，所述萃取油为磷酸二异辛酯P204和/或2‑乙基

己基磷酸2‑乙基己基酯P507，所述稀释剂为磺化煤油。

5.根据权利要求1所述一种从化学镀镍废液中回收镍和磷的方法，其特征在于，在废液

镍回收过程中，废液与萃取剂按照多级逆流方式进行萃取，当萃取油采用磷酸二异辛酯

P204时，多级逆流萃取级数n＝(3～4)，当萃取油采用2‑乙基己基磷酸2‑乙基己基酯P507

时，多级逆流萃取级数n＝(3～4)。

6.根据权利要求1所述一种从化学镀镍废液中回收镍和磷的方法，其特征在于，在废液

镍回收过程中，废液与萃取剂按照多级逆流方式进行萃取，当萃取油同时采用磷酸二异辛

酯P204和2‑乙基己基磷酸2‑乙基己基酯P507时，多级逆流萃取级数n＝(2～4)。

7.根据权利要求1所述一种从化学镀镍废液中回收镍和磷的方法，其特征在于，在废液

镍回收过程中，萃取后的油相与硫酸按照体积比(2:1)～(1:1)混合，反萃得到硫酸镍溶液，

所述硫酸浓度为20‑40vt％。

8.根据权利要求1所述一种从化学镀镍废液中回收镍和磷的方法，其特征在于，在废液

镍回收过程中，所采用的重金属捕捉剂为HMC‑M2，所采用的高分子沉淀剂为聚丙烯酰胺

PAM。

9.根据权利要求1所述一种从化学镀镍废液中回收镍和磷的方法，其特征在于，在废液

磷回收过程中，用70vt％硫酸将去除镍离子的废液pH值调至3～4后，先加入30‑50wt％硫酸

亚铁，再加20‑30wt％过氧化氢，在35‑45℃下搅拌反应1～3h，所述硫酸亚铁和所述过氧化

氢质量浓度比为(4:1)～(3:1)，根据废液中的化学需氧量COD总量，按照质量浓度比COD：过

氧化氢＝(1:1)～(1:2)确定过氧化氢投加量。
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10.根据权利要求1所述一种从化学镀镍废液中回收镍和磷的方法，其特征在于，在废

液磷回收过程中，芬顿氧化反应后，加入铁粉消磁过滤，再加入20‑40vt％过氧化氢，搅拌，

直至溶液中的亚铁全部氧化成铁离子，再加入硫酸铁固体搅拌溶解直至溶液中磷与铁的摩

尔比为1:1后，在35～45℃下搅拌，再用70vt％硫酸将溶液pH值调至1～2，加热至70℃，陈

化、压滤，洗涤，干燥，得到磷酸铁固体。
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一种从化学镀镍废液中回收镍和磷的方法

技术领域

[0001] 本发明涉及化学镀镍废液资源化利用领域，具体为一种从化学镀镍废液中回收镍

和磷的方法。

背景技术

[0002] 表面处理是随着工业发展兴起的一项重要技术，通过表面处理改变基材的机械、

物理和化学性质，实现耐蚀性、耐磨性、导电性、高温抗氧化性和装饰等重要功能，尤其在钢

铁防腐蚀领域展现了重要功能，大大延长金属使用年限，具有重要意义。化学镀是表面处理

行业的一项重要技术，不同于电镀技术，化学镀不仅可以在导电材料表面镀上一层金属表

层，还可在非不导电材料表面形成一层镀层，这种技术依据氧化还原反应，利用强还原剂使

溶液中金属离子沉积得到致密镀层，可以在复杂形状基材表面均镀，因工艺简单而得到广

泛使用，目前化学镀锌和化学镀镍应用最广泛。化学镀镍使用的镍是一种可以引起致癌、致

畸、致突变的重金属，同时溶液中还包含多种环境污染因子，包括大量的磷元素和有机物，

这些物质可以引起严重的水体污染(包括富营养化)，需要科学地处理处置。

[0003] 施银燕(《化学镀镍废液处理工业研究》)研究提出利用硼氢化钠换元法，回收废液

中金属镍，去除回收率达到94.2％，该方法采用化学镀镍原理，使用更多的还原剂处理废液

中的镍，方法简单，但处理成本较高，回收率低。专利CN202210535061提出了一种回收镍的

方法，利用电化学沉积技术，在泡沫镍阴极上回收金属镍，得到具有催化性能的泡沫镍，可

以用作催化产氢的电极，该专利采用电解法回收得到泡沫镍，操作简单，较为清洁环保，具

有一定的参考价值。专利CN202110836834提出一种从化学镀镍废液中回收镍和磷的方法，

采用电渗析方法分别得到磷浓缩液和镍浓缩液；磷浓缩液通过电芬顿方法，转化为磷酸铁

回收；镍浓缩液通过电沉积法回收金属镍，所采用的方法同样操作简单，较为清洁环保，但

投资较大，具有一定的参考价值。专利CN202011600969提出了一种完整处理工艺，首先利用

负载非均相芬顿催化氧化技术预处理镀镍废液，控制反应条件，通过加入过量镍盐回收磷

酸镍产品，再调节pH回收氢氧化镍产品，最后的溶液通过双膜电渗析法制备酸液和氢氧化

钠溶液，实现废液系统处理，清洁环保，但投资较大，具有一定的参考价值。

[0004] 化学镀镍废液中含有镍和大量的磷元素，在当下电池储能技术迅速发展阶段，将

废液中的镍回收作为含镍电池合成原料，将废液中的磷回收作为磷酸铁锂电池合成的原

料，具有重要经济价值。但是上述这些方法需要投加大量的污水处理药剂，成本高，同时废

液中的重金属、磷资源回收困难，造成资源浪费，产生大量污泥，容易造成二次污染。

发明内容

[0005] 本发明的目的是提供一种新的途径从化学镀镍废液中回收镍和磷，分别合成硫酸

镍和磷酸铁，实现资源循环利用。为实现以上目的，本发明采用的技术方案是：一种从化学

镀镍废液中回收镍和磷的方法，通过萃取和反萃制备硫酸镍，再通过芬顿氧化和沉淀制备

磷酸铁，所述方法通过以下步骤实现：

说　明　书 1/7 页

4

CN 115927857 A

4



[0006] 废液预处理：过滤镀镍废液，去除废液中不溶性固体颗粒；

[0007] 废液镍回收：将过滤后的废液pH值调至5～6，与萃取剂混合，通过多级萃取使废液

中的镍转移到萃取剂中，萃取后的油相与硫酸混合反萃得到硫酸镍溶液，硫酸镍通过浓缩、

重结晶得到硫酸镍固体，萃取后的废液加入重金属捕捉剂和高分子沉淀剂过滤，完全去除

镍离子；

[0008] 废液磷回收：用70vt％硫酸将去除镍离子的废液pH值调至3～4后，加入硫酸亚铁

和过氧化氢，通过芬顿氧化反应产生的强氧化性基团将磷氧化为磷酸根，加入铁粉消磁过

滤后，再加入过氧化氢，在35～45℃下搅拌，使废液中的亚铁离子全部氧化成铁离子，再加

入硫酸铁固体，搅拌溶解，使废液中磷与铁的摩尔比为1:1后过滤，再用70vt％硫酸将溶液

pH值调至1～2，加热并陈化、压滤分离和干燥，得到磷酸铁。

[0009] 进一步的，在废液预处理过程中，采用精密滤袋过滤废液，去除废液中不溶性固体

颗粒，防止后续萃取过程颗粒物引起萃取剂乳化。

[0010] 进一步的，在废液镍回收过程中，用70vt％硫酸和氢氧化镍将过滤后的废液pH值

调至5～6。

[0011] 进一步的，在废液镍回收过程中，废液与萃取剂按照体积比(1:2)～(1:1)混合，所

述萃取剂由萃取油和稀释剂按照体积比(1:4)～(1:1)混合配制而成，所述萃取油为磷酸二

异辛酯P204和/或2‑乙基己基磷酸2‑乙基己基酯P507，所述稀释剂为磺化煤油。

[0012] 进一步的，在废液镍回收过程中，废液与萃取剂按照多级逆流方式进行萃取，当萃

取油采用磷酸二异辛酯P204时，多级逆流萃取级数n＝(3～4)，当萃取油采用2‑乙基己基磷

酸2‑乙基己基酯P507时，多级逆流萃取级数n＝(3～4)。

[0013] 进一步的，在废液镍回收过程中，废液与萃取剂按照多级逆流方式进行萃取，当萃

取油同时采用磷酸二异辛酯P204和2‑乙基己基磷酸2‑乙基己基酯P507时，多级逆流萃取级

数n＝(2～4)。

[0014] 进一步的，在废液镍回收过程中，萃取后的油相与硫酸按照体积比(2:1)～(1:1)

混合，反萃得到硫酸镍溶液，所述硫酸浓度为20‑40vt％。

[0015] 进一步的，在废液镍回收过程中，所采用的重金属捕捉剂为HMC‑M2，所采用的高分

子沉淀剂为聚丙烯酰胺PAM。

[0016] 进一步的，在废液磷回收过程中，用70vt％硫酸将去除镍离子的废液pH值调至3～

4后，先加入30‑50wt％硫酸亚铁，再加20‑30wt％过氧化氢，在35‑45℃下搅拌反应1～3h，所

述硫酸亚铁和所述过氧化氢质量浓度比为(4:1)～(3:1)，根据废液中的化学需氧量COD总

量，按照质量浓度比COD：过氧化氢＝(1:1)～(1:2)确定过氧化氢投加量。

[0017] 进一步的，在废液磷回收过程中，芬顿氧化反应后，加入铁粉消磁过滤，再加入20‑

40vt％过氧化氢，搅拌，直至溶液中的亚铁全部氧化成铁离子，再加入硫酸铁固体搅拌溶解

直至溶液中磷与铁的摩尔比为1:1后，在35～45℃下搅拌，再用70vt％硫酸将溶液pH值调至

1～2，加热至70℃，陈化、压滤，洗涤，干燥，得到磷酸铁固体。

[0018] 本申请的有益效果在于：相比较现有技术，本发明对废液预处理，通过去除废液中

不溶性固体颗粒防止后续萃取过程颗粒物引起萃取剂乳化，避免破坏萃取油，保证了萃取

效率，此外本发明采用的萃取剂可以循环使用，避免二次污染且经济实惠；本发明方法将废

水中的主要污染物质均转化为重要化工原料，实现循环利用，使用的硫酸和芬顿药剂均转
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化为终端产品，不会增加末端废水处理难度，符合清洁生产，处理成本低，产品附加值高，具

有较强的实用性。

附图说明

[0019] 此处所说明的附图用来提供对本申请的进一步理解，构成本申请的一部分，本申

请的示意性实施例及其说明用于解释本申请，并不构成对本申请的不当限定。在附图中：

[0020] 图1是本发明的工艺流程图；

[0021] 图2是本发明的多级逆流萃取工艺流程示意图。

具体实施方式

[0022] 下面将对本发明实施例中的技术方案进行清楚、完整地描述，显然，所描述的实施

例仅仅是本发明的一部分实施例，而不是全部的实施例。基于本发明中的实施例，本领域普

通技术人员在没有作出创造性劳动前提下所获得的所有其他实施例，都属于本发明保护的

范围。

[0023] 实施例1

[0024] 一种从化学镀镍废液中回收镍和磷的方法，通过萃取和反萃制备硫酸镍，再通过

芬顿氧化和沉淀制备磷酸铁。

[0025] 本实施例中镍离子含量为3300mg/L，总磷含量为9300mg/L，COD含量为83300mg/L，

初始pH值为4.58。

[0026] 废液预处理：将镀镍废液采用精密滤袋过滤废液，去除废液中黑色不溶性固体颗

粒。然后对过滤后的废液进行检测，发现废液中镍离子含量为3300mg/L，总磷含量为

9300mg/L，COD含量为82900mg/L，pH值为4.58，表明废液中不溶性固体颗粒为有机物，去除

溶液中不溶性固体颗粒，可以防止后续萃取过程不溶性物质引起萃取剂乳化，破坏萃取剂

的萃取功能。

[0027] 废液镍回收：用70vt％硫酸和氢氧化镍将过滤后的废液pH值调至6，取1000mL废液

与萃取剂混合，废液与萃取剂按照体积比1:1混合搅拌，通过3级逆流的方式进行萃取。所述

萃取剂由萃取油和稀释剂按照体积比1:4混合配制而成，所述萃取油为磷酸二异辛酯P204，

所述稀释剂为磺化煤油。萃取后的油相与20vt％硫酸按照体积比2:1混合反萃得到硫酸镍

溶液，萃取后测定溶液中镍离子含量为48.3mg/L，镍的去除率达到98.54％，萃取后的废液

加入重金属捕捉剂HMC‑M2和高分子沉淀剂聚丙烯酰胺PAM过滤，完全去除镍离子。

[0028] 废液磷回收：用70vt％硫酸将去除镍离子的废液pH值调至4后，根据废液中COD总

量，先加入的155克质量浓度为30％硫酸亚铁溶液(按照硫酸亚铁：过氧化氢＝3:1比例)，再

加入553克质量浓度为30％的过氧化氢溶液(按照COD：过氧化氢＝1:2的比例)，在35℃下搅

拌反应3h。通过芬顿氧化反应产生的强氧化性基团将磷氧化为磷酸根，加入5克铁粉消磁过

滤后，再加入130克30％的过氧化氢溶液，搅拌反应0.5h，使溶液中的亚铁全部氧化成铁离

子，再加入1080克硫酸铁固体使全部磷酸根沉淀，过滤，再用70vt％硫酸将溶液pH值调至2，

加热至70℃，陈化、压滤，洗涤，干燥，得到磷酸铁固体。

[0029] 实施例2

[0030] 一种从化学镀镍废液中回收镍和磷的方法，通过萃取和反萃制备硫酸镍，再通过
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芬顿氧化和沉淀制备磷酸铁。

[0031] 本实施例中镍离子含量为3300mg/L，总磷含量为9300mg/L，COD含量为83300mg/L，

初始pH值为4.58。

[0032] 废液预处理：将镀镍废液采用精密滤袋过滤废液，去除废液中黑色不溶性固体颗

粒。然后对过滤后的废液进行检测，发现废液中镍离子含量为3300mg/L，总磷含量为

9300mg/L，COD含量为82900mg/L，pH值为4.58，表明废液中不溶性固体颗粒为有机物，去除

溶液中不溶性固体颗粒，可以防止后续萃取过程不溶性物质引起萃取剂乳化，破坏萃取剂

的萃取功能。

[0033] 废液镍回收：用70vt％硫酸和氢氧化镍将过滤后的废液pH值调至5，取1000mL废液

与萃取剂混合，废液与萃取剂按照体积比1:2混合搅拌，通过3级逆流的方式进行萃取。所述

萃取剂由萃取油和稀释剂按照体积比1:1混合配制而成，所述萃取油为2‑乙基己基磷酸2‑

乙基己基酯P507，所述稀释剂为磺化煤油。萃取后的油相与40vt％硫酸按照体积比1:1混合

反萃得到硫酸镍溶液，萃取后测定溶液中镍离子含量为28 .5mg/L，镍的去除率达到

99.07％，萃取后的废液加入重金属捕捉剂HMC‑M2和高分子沉淀剂聚丙烯酰胺PAM过滤，完

全去除镍离子。

[0034] 废液磷回收：用70vt％硫酸将去除镍离子的废液pH值调至3后，根据废液中COD总

量，先加入的95克质量浓度为50％硫酸亚铁溶液(按照过氧化氢：硫酸亚铁＝4:1比例)，再

加入593克质量浓度为20％的过氧化氢溶液(按照COD：过氧化氢＝1:1的比例)，在45℃下搅

拌反应1h。通过芬顿氧化反应产生的强氧化性基团将磷氧化为磷酸根，加入5克铁粉消磁过

滤后，再加入100克40％的过氧化氢溶液，搅拌反应0.5h，使溶液中的亚铁全部氧化成铁离

子，再加入1212克硫酸铁固体使全部磷酸根沉淀，过滤，再用70vt％硫酸将溶液pH值调至1，

加热至70℃，陈化、压滤，洗涤，干燥，得到磷酸铁固体。

[0035] 实施例3

[0036] 一种从化学镀镍废液中回收镍和磷的方法，通过萃取和反萃制备硫酸镍，再通过

芬顿氧化和沉淀制备磷酸铁。

[0037] 本实施例中镍离子含量为3300mg/L，总磷含量为9300mg/L，COD含量为83300mg/L，

初始pH值为4.58。

[0038] 废液预处理：将镀镍废液采用精密滤袋过滤废液，去除废液中黑色不溶性固体颗

粒。然后对过滤后的废液进行检测，发现废液中镍离子含量为3300mg/L，总磷含量为

9300mg/L，COD含量为82900mg/L，pH值为4.58，表明废液中不溶性固体颗粒为有机物，去除

溶液中不溶性固体颗粒，可以防止后续萃取过程不溶性物质引起萃取剂乳化，破坏萃取剂

的萃取功能。

[0039] 废液镍回收：用70vt％硫酸和氢氧化镍将过滤后的废液pH值调至5，取1000mL废液

与萃取剂混合，废液与萃取剂按照体积比1:1.5混合搅拌，1级采用磷酸二异辛酯P204萃取

油，2级采用2‑乙基己基磷酸2‑乙基己基酯P507萃取油，萃取剂由萃取油与稀释剂磺化煤油

按照1:3体积比混合而成，通过2级逆流的方式进行萃取，萃取后的油相与40vt％硫酸按照

体积比1.5:1混合反萃得到硫酸镍溶液，萃取后测定溶液中镍离子含量为20.9mg/L，镍的去

除率达到99.22％，萃取后的废液加入重金属捕捉剂HMC‑M2和高分子沉淀剂聚丙烯酰胺PAM

过滤，完全去除镍离子。
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[0040] 废液磷回收：用70vt％硫酸将去除镍离子的废液pH值调至3后，根据废液中COD总

量，先加入的100克质量浓度为40％硫酸亚铁溶液(按照过氧化氢：硫酸亚铁＝3.5:1比例)，

再加入565克质量浓度为25％的过氧化氢溶液(按照COD：过氧化氢＝1:1.5的比例)，在40℃

下搅拌反应2h。通过芬顿氧化反应产生的强氧化性基团将磷氧化为磷酸根，加入5克铁粉消

磁过滤后，再加入150克20％的过氧化氢溶液，搅拌反应0.5h，使溶液中的亚铁全部氧化成

铁离子，再加入1160克硫酸铁固体使全部磷酸根沉淀，过滤，再用70vt％硫酸将溶液pH值调

至1，加热至70℃，陈化、压滤，洗涤，干燥，得到磷酸铁固体。

[0041] 实施例4

[0042] 一种从化学镀镍废液中回收镍和磷的方法，通过萃取和反萃制备硫酸镍，再通过

芬顿氧化和沉淀制备磷酸铁。

[0043] 本实施例中镍离子含量为3300mg/L，总磷含量为9300mg/L，COD含量为83300mg/L，

初始pH值为4.58。

[0044] 废液预处理：将镀镍废液采用精密滤袋过滤废液，去除废液中黑色不溶性固体颗

粒。然后对过滤后的废液进行检测，发现废液中镍离子含量为3300mg/L，总磷含量为

9300mg/L，COD含量为82900mg/L，pH值为4.58，表明废液中不溶性固体颗粒为有机物，去除

溶液中不溶性固体颗粒，可以防止后续萃取过程不溶性物质引起萃取剂乳化，破坏萃取剂

的萃取功能。

[0045] 废液镍回收：用70vt％硫酸和氢氧化镍将过滤后的废液pH值调至6，取1000mL废液

与萃取剂混合，废液与萃取剂按照体积比1:2混合搅拌，通过4级逆流的方式进行萃取。所述

萃取剂由萃取油和稀释剂按照体积比1:3混合配制而成，所述萃取油为磷酸二异辛酯P204，

所述稀释剂为磺化煤油。萃取后的油相与30vt％硫酸按照体积比1.5:1混合，反萃得到硫酸

镍溶液，萃取后测定溶液中镍离子含量为26.1mg/L，镍的去除率达到99.14％，萃取后的废

液加入重金属捕捉剂HMC‑M2和高分子沉淀剂聚丙烯酰胺PAM过滤，完全去除镍离子。

[0046] 废液磷回收：用70vt％硫酸将去除镍离子的废液pH值调至3后，根据废液中COD总

量，先加入的155克质量浓度为40％硫酸亚铁溶液(按照硫酸亚铁：过氧化氢＝3:1比例)，再

加入524克质量浓度为25％的过氧化氢溶液(按照COD：过氧化氢＝1:2的比例)，在40℃下搅

拌反应2h。通过芬顿氧化反应产生的强氧化性基团将磷氧化为磷酸根，加入5克铁粉消磁过

滤后，再加入142克20％的过氧化氢溶液，搅拌反应0.5h，使溶液中的亚铁全部氧化成铁离

子，再加入1117克硫酸铁固体使全部磷酸根沉淀，过滤，再用30vt％硫酸将溶液pH值调至2，

加热至70℃，陈化、压滤，洗涤，干燥，得到磷酸铁固体。

[0047] 实施例5

[0048] 一种从化学镀镍废液中回收镍和磷的方法，通过萃取和反萃制备硫酸镍，再通过

芬顿氧化和沉淀制备磷酸铁。

[0049] 本实施例中镍离子含量为3300mg/L，总磷含量为9300mg/L，COD含量为83300mg/L，

初始pH值为4.58。

[0050] 废液预处理：将镀镍废液采用精密滤袋过滤废液，去除废液中黑色不溶性固体颗

粒。然后对过滤后的废液进行检测，发现废液中镍离子含量为3300mg/L，总磷含量为

9300mg/L，COD含量为82900mg/L，pH值为4.58，表明废液中不溶性固体颗粒为有机物，去除

溶液中不溶性固体颗粒，可以防止后续萃取过程不溶性物质引起萃取剂乳化，破坏萃取剂
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的萃取功能。

[0051] 废液镍回收：用70vt％硫酸和氢氧化镍将过滤后的废液pH值调至5，取1000mL废液

与萃取剂混合，废液与萃取剂按照体积比1:1.5混合搅拌，通过4级逆流的方式进行萃取。所

述萃取剂由萃取油和稀释剂按照体积比1:2混合配制而成，所述萃取油为2‑乙基己基磷酸

2‑乙基己基酯P507，所述稀释剂为磺化煤油。萃取后的油相与30vt％硫酸按照体积比1.5:1

混合，反萃得到硫酸镍溶液，萃取后测定溶液中镍离子含量为25.8mg/L，镍的去除率达到

99.36％，萃取后的废液加入重金属捕捉剂HMC‑M2和高分子沉淀剂聚丙烯酰胺PAM过滤，完

全去除镍离子。

[0052] 废液磷回收：用70vt％硫酸将去除镍离子的废液pH值调至3后，根据废液中COD总

量，先加入的115克质量浓度为40％硫酸亚铁溶液(按照过氧化氢：硫酸亚铁＝4:1比例)，再

加入602克质量浓度为30％的过氧化氢溶液(按照COD：过氧化氢＝1:2的比例)，在45℃下搅

拌反应1h。通过芬顿氧化反应产生的强氧化性基团将磷氧化为磷酸根，加入5克铁粉消磁过

滤后，再加入120克30％的过氧化氢溶液，搅拌反应0.5h，使溶液中的亚铁全部氧化成铁离

子，再加入1145克硫酸铁固体使全部磷酸根沉淀，过滤，再用70vt％硫酸将溶液pH值调至1，

加热至70℃，陈化、压滤，洗涤，干燥，得到磷酸铁固体。

[0053] 实施例6

[0054] 一种从化学镀镍废液中回收镍和磷的方法，通过萃取和反萃制备硫酸镍，再通过

芬顿氧化和沉淀制备磷酸铁。

[0055] 本实施例中镍离子含量为3300mg/L，总磷含量为9300mg/L，COD含量为83300mg/L，

初始pH值为4.58。

[0056] 废液预处理：将镀镍废液采用精密滤袋过滤废液，去除废液中黑色不溶性固体颗

粒。然后对过滤后的废液进行检测，发现废液中镍离子含量为3300mg/L，总磷含量为

9300mg/L，COD含量为82900mg/L，pH值为4.58，表明废液中不溶性固体颗粒为有机物，去除

溶液中不溶性固体颗粒，可以防止后续萃取过程不溶性物质引起萃取剂乳化，破坏萃取剂

的萃取功能。

[0057] 废液镍回收：用70vt％硫酸和氢氧化镍将过滤后的废液pH值调至5，取1000mL废液

与萃取剂混合，废液与萃取剂按照体积比1:2混合搅拌，1级和2级采用磷酸二异辛酯P204萃

取油，3级和4级采用2‑乙基己基磷酸2‑乙基己基酯P507萃取油，萃取剂由萃取油与稀释剂

磺化煤油按照1:4体积比混合而成，通过4级逆流的方式进行萃取，萃取后的油相与40vt％

硫酸按照体积比1:1混合反萃得到硫酸镍溶液，萃取后测定溶液中镍离子含量为19.8mg/L，

镍的去除率达到99.37％，萃取后的废液加入重金属捕捉剂HMC‑M2和高分子沉淀剂聚丙烯

酰胺PAM过滤，完全去除镍离子。

[0058] 废液磷回收：用70vt％硫酸将去除镍离子的废液pH值调至3后，根据废液中COD总

量，先加入的120克质量浓度为30％硫酸亚铁溶液(按照过氧化氢：硫酸亚铁＝3:1比例)，再

加入555克质量浓度为30％的过氧化氢溶液(按照COD：过氧化氢＝1:1的比例)，在35℃下搅

拌反应3h。通过芬顿氧化反应产生的强氧化性基团将磷氧化为磷酸根，加入5克铁粉消磁过

滤后，再加入158克20％的过氧化氢溶液，搅拌反应0.5h，使溶液中的亚铁全部氧化成铁离

子，再加入1160克硫酸铁固体使全部磷酸根沉淀，过滤，再用70vt％硫酸将溶液pH值调至1，

加热至70℃，陈化、压滤，洗涤，干燥，得到磷酸铁固体。
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[0059] 以上仅为本发明的实施方式而已，并不用于限制本发明。对于本领域技术人员来

说，本发明可以有各种更改和变化。凡在本发明的精神和原理的内所作的任何修改、等同替

换、改进等，均应包括在本发明的权利要求范围之内。
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