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摘要：探索了从金精炼尾渣中全湿法综合回收Ｐｄ、Ｐｔ、Ｒｈ、Ａｕ、Ａｇ等有价金属的技术工艺路线，研究了

纯钯和纯铂的制取、铑的富集，以及提高钯、铂回收率的工艺控制条件。结果表明，在新工艺参数条件

下，海绵钯品位≥９９．９５％，回收率≥９８％；海绵铂品位≥９９．９９％，回收率≥９８％；金、银回收率＞９８％；

铑在王水浸出不溶渣中富集。该工艺路线结构合理清晰，可操作性强，生产成本低，金属直收率高，产品

质量稳定可靠，有明显的经济效益，可作为金精炼尾渣铂、钯、铑等贵金属提取的工艺。
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　　作为铜阳极泥金银提取、精炼过程中产出的一

种副产品，金精炼尾渣中金、银、铂、钯、钌、铑等贵金

属的含量较高［１２］，是当前提取铂族金属、贵金属的

重要原料。随着工业制造向高端高质量发展的转

型，铂族金属的应用范围不断扩大［３５］，价格不断攀

升，人们对金精炼尾渣的处理和贵金属的回收也更
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加关注。由于铜阳极泥来源不同，金精炼尾渣成分

存在差异，针对金精炼尾渣中铂族金属、贵金属的提

取工艺甚多，且各具特点，主要可分为火法、湿法、选

冶联合法及其他方法［６９］，各工厂可根据原料的具体

特点，结合生产实践选用适当的处理工艺。

国内某厂对金精炼尾渣中的金、银、铂、钯、铑等

金属的提取未有较成熟的工艺，本文根据该厂金精

炼尾渣的特点，提出了钯、铂、金王水浸出，浸出液亚

钠还原分金，氯化铵沉铂、钯，铂煅烧—浸出—氯化

铵沉淀精炼，钯氨溶—酸化精炼，浸出渣还原氨浸回

收银、铑的工艺，回收金精炼尾渣中的有价金属，并

确定了较优工艺参数，为金精炼尾渣中的金、银、铂、

钯、铑的回收提供技术支撑。

１　试验原料与工艺流程

１１　原料

各厂金、银精炼的原料及工艺技术路线不同，尾

渣的化学成分也千差万别。本研究采用了国内某厂

金精炼尾渣，主要化学成分（％）：金２．８４、铂５．８７、

钯５６．８１、铑１．９３、铱０．２１、钌０．１９、银１．１０、铜

６．２８、铅１．５８、硒０．６６、碲２．８４、锑０．００５、铋１．９８。

该金 精炼 尾渣中主要元素为钯，其 含 量 高 达

５６．８１％，金、银、铂、铑含量均超过１％，此外还含有

铜、碲、铅及其他元素少许。

１２　工艺流程

通过开展铂、钯、铑浸出反应机理研究、技术开

发、探索试验、小型试验、工业试验等，结合各工厂生

产实践中的经验，研究提出了图１所示工艺流程。

２　结果与讨论

２１　王水浸出金、铂、钯

Ａｕ、Ｐｔ、Ｐｄ在王水中发生如下反应：

Ａｕ＋ＨＮＯ３＋４ＨＣｌ＝ＨＡｕＣｌ４＋ＮＯ↑＋２Ｈ２Ｏ

３Ｐｔ＋１８ＨＣｌ＋４ＨＮＯ３＝３Ｈ２ＰｔＣｌ６＋４ＮＯ↑＋

８Ｈ２Ｏ

３Ｐｄ＋１８ＨＣｌ＋４ＨＮＯ３＝３Ｈ２ＰｄＣｌ６＋４ＮＯ↑＋

８Ｈ２Ｏ

取金精炼尾渣物料５００ｇ，按设定的液固体积质

量比（单位为ｍＬ?ｇ）配入王水若干，加热至一定温度

后进行溶解反应，反应结束后，加热，用盐酸赶硝，盐

酸加入６００ｍＬ，赶硝完成后过滤备用。

２．１．１　液固比对浸出率的影响

在反应温度８０～９０℃、搅拌速度２００ｒ?ｍｉｎ、反

图１　金精炼尾渣综合回收铂、钯、铑工艺流程图
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应时间３ｈ、金精炼尾渣５００ｇ的条件下，考查液固

比分别为４、５、６、７、８、９时，尾渣中金、铂、钯浸出率

的变化，结果如图２所示。从图２可见，随着液固比

逐渐增大，金、铂、钯的浸出率呈先增大后趋于稳定

的变化趋势。当液固比为４时，物料为糊状，黏度较

大，搅拌困难，金、铂、钯的浸出率分别仅为４５．６％、

３３．８％、３２．４％。随着液固比的增大，物料黏度降

低，当液固比接近８时，尾渣中的金、铂、钯基本被浸

出进入溶液，浸出率大于９９．９％，再增大液固比，浸

出率维持稳定，因此，浸出过程液固比控制为８较

适宜。

２．１．２　温度对浸出率的影响

在反应液固比８、搅拌速度２００ｒ?ｍｉｎ、反应时间

３ｈ、金精炼尾渣５００ｇ的条件下，考查反应温度分

别为２２、４０、６０、８０、９０℃时，尾渣中金、铂、钯浸出率

的变化，结果如图３所示。从图３可看出，随着温度

的升高，金、铂、钯的浸出率呈先增大后趋于稳定的

趋势，当温度为２２℃时，金、铂、钯的浸出率均低于

５０％，尤其是铂浸出率才２０％，而温度达到８０℃

时，金、铂、钯的浸出率均大于９９．９％；这是由于反应
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图２　液固比对浸出率的影响
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图３　反应温度对浸出率的影响
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温度升高，液体的黏度和表面张力降低，液体更容易

渗透到固体内部，促进浸出反应进行；当温度升到

８０℃时，由于尾渣中金、铂、钯基本都进入溶液，浸

出率达到９９．９％以上，再提高浸出温度，浸出率趋

于稳定。因此，浸出过程温度控制在８０～９０℃较为

适宜。

２．１．３　反应时间对浸出率的影响

在反应液固比８、反应温度８０～９０℃，搅拌速

度２００ｒ?ｍｉｎ、金精炼尾渣５００ｇ的条件下，考查反

应时间分别为０．５、１、２、３、４、５ｈ时，尾渣金、铂、钯

浸出率的变化，结果如图４所示。图４表明，随着

反应时间延长，金、铂、钯的浸出率呈先增大后趋

于稳定的趋势，当反应时间为３ｈ时，金、铂、钯的

浸出率均大于９９．９％，尾渣中金、铂、钯基本都被

浸出，此时再增加反应时间，金铂钯的浸出率趋于

稳定。因此，浸出过程反应时间控制为３ｈ较为

适宜。

图４　反应时间对浸出率的影响
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通过以上试验可得该厂金精炼尾渣最佳的王水

浸出工艺条件为：反应液固比８、反应温度８０～９０℃、

反应时间３ｈ，在此条件下，金、铂、钯的浸出率均大

于９９．９％，金属总收率大于９９．９％。

２２　亚钠还原分金

因Ａｕ比Ｐｔ、Ｐｄ易还原沉淀，先分离可避免后

续Ｐｔ、Ｐｄ分离时出现 Ａｕ的分散及沉淀干扰，以及

氨络合法分离Ｐｄ时，如果溶液中含有大量Ａｕ会生

成易爆的“雷金”（Ａｕ２Ｏ３·４ＮＨ３）带来操作危险。

因此选择亚硫酸钠将溶液中的金先进行还原沉淀。

亚钠还原分金主要发生以下反应：

２ＨＡｕＣｌ４＋３Ｎａ２ＳＯ３＋３Ｈ２Ｏ＝２Ａｕ＋２ＨＣｌ＋

３Ｈ２ＳＯ４＋６ＮａＣｌ

Ｈ２ＰｄＣｌ６＋Ｎａ２ＳＯ３＋Ｈ２Ｏ＝Ｈ２ＰｄＣｌ４＋Ｈ２ＳＯ４＋

２ＮａＣｌ

本试验采用亚硫酸钠作为还原剂分金，在还原

沉淀之前，经过蒸发浓缩至金浓度高于２０ｇ?Ｌ，并用

碱中和，使溶液酸度低于０．５ｍｏ１?Ｌ，避免还原时产

出细粒黑金或胶体金。控制还原温度为５０～６０℃、

还原时间为１ｈ，考查还原剂用量对金还原率的影

响，结果如图５所示。图５表明，当还原剂用量为理

论用量的１．７５倍时，金的还原率大于９９．９％，还原

后液中金含量小于０．５ｍｇ?Ｌ。同时，针对试验得出

较优亚硫酸钠分金参数进行３批次平行试验，试验

结果如表１所示。从表１可看出，试验重现性较好，

粗金粉品位大于９７％，直收率大于９８％，回收率大

于９９．９％，达到研究目标预期要求。
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图５　还原剂用量对还原率的影响

犉犻犵５　犈犳犳犲犮狋狊狅犳狉犲犱狌犮犻狀犵犪犵犲狀狋犱狅狊犪犵犲狅狀

狉犲犱狌犮狋犻狅狀狉犪狋犲

２３　铂精炼

２．３．１　氯化铵沉铂

金精炼尾渣王水浸铂、赶硝后，铂在溶液中主要

以可溶性氯配合物（Ｈ２ＰｔＣｌ６）形式存在，当溶液中

额外引进氯化铵时，Ｈ２ＰｔＣｌ６会与氯化铵发生反应，

生成蛋黄色的氯铂酸铵沉淀，其反应为：

Ｈ２ＰｔＣｌ６＋２ＮＨ４Ｃｌ＝（ＮＨ４）２ＰｔＣｌ６↓＋２ＨＣｌ

将分金后液进行蒸发浓缩，控制含铂５０～８０ｇ?Ｌ，

加热至沸腾后加入一定量的氯化铵，使铂沉淀，反应

结束后过滤并用５％氯化铵溶液洗涤，过程考察不

同氯化铵用量对氯铂酸铵沉淀率的影响，结果如

图６所示。图６表明，当氯化铵用量为理论用量的

１．２倍时，氯铂酸铵沉淀率大于９９．９％，沉淀完毕后

过滤并用５％氯化铵溶液洗涤，得到氯铂酸铵固体。

表１　平行试验结果

犜犪犫犾犲１　犘犪狉犪犾犾犲犾狋犲狊狋狉犲狊狌犾狋狊

批次 理论含金量?ｇ 粗金粉?ｇ 粗金粉品位?％ 直收率?％
回收率?％

浸出渣计＞ 排放液计＞

１ ５．４３ ５．４６ ９８．２０ ９８．７０ ９９．９０ ９９．９０

２ ５．４３ ５．５２ ９７．２０ ９８．８０ ９９．９０ ９９．９０

３ ５．４３ ５．４１ ９９．１０ ９８．７０ ９９．９０ ９９．９０

图６　氯化铵用量对氯铂酸铵沉淀率的影响

犉犻犵６　犈犳犳犲犮狋狊狅犳犪犿犿狅狀犻狌犿犮犺犾狅狉犻犱犲犱狅狊犪犵犲狅狀

狆狉犲犮犻狆犻狋犪狋犻狅狀狉犪狋犲狅犳犪犿犿狅狀犻狌犿犮犺犾狅狉狅狆犾犪狋犻狀犪狋犲

２．３．２　铂精炼

将氯铂酸钠置于马弗炉内，控制升温条件使氯铂酸

铵在７５０℃下煅烧１ｈ得到海绵铂，通过反复浸出—沉

淀—煅烧２～３次，可得到纯度大于９９．９９％的海绵铂。

２４　钯精炼

２．４．１　氯化铵沉钯

金精炼尾渣王水浸钯、赶硝后，钯在溶液中主要

以可溶性氯配合物（Ｈ２ＰｄＣｌ６、Ｈ２ＰｄＣｌ４）形式存在，

其中，Ｈ２ ＰｄＣｌ６ 与 氯 化 铵 形 成 氯 钯 酸 铵 沉

淀（（ＮＨ４）２ＰｄＣｌ６）、Ｈ２ＰｄＣｌ４与氯化铵形成可溶性

亚氯钯酸铵（（ＮＨ４）２ＰｄＣｌ４），此时需要额外加入氧化

剂（氯酸钠）将（ＮＨ４）２ＰｄＣｌ４氧化为（ＮＨ４）ＰｄＣｌ６

沉淀［１０］：

２ＮＨ４Ｃｌ＋Ｈ２ＰｄＣｌ６＝（ＮＨ４）２ＰｄＣｌ６↓＋２ＨＣｌ

２ＮＨ４Ｃｌ＋Ｈ２ＰｄＣｌ４＝（ＮＨ４）２ＰｄＣｌ４＋２ＨＣｌ

（ＮＨ４）２ＰｄＣｌ４＋Ｃｌ２＝（ＮＨ４）２ＰｄＣｌ６↓

将沉铂后液加热至７０～８０℃后加入氯酸钠和

氯化铵，氯酸钠用量为（按物料５０ｇ计）１５ｇ，氯化

铵用量为钯量的１．３倍，反应３ｈ，沉淀得到血红

色（ＮＨ４）２ＰｄＣｌ６沉淀。

２．４．２　钯煮

将（ＮＨ４）２ＰｄＣｌ６与纯水按固液比１∶４浆化、煮

沸后冷却至＜５０℃，加氨水调节ｐＨ＝９．０，反应过

程控制温度在５０～６０℃，反应１ｈ，过滤得到滤液进

行下一步精炼。

１）酸化：在钯煮滤液中加盐酸调ｐＨ＝０．５～１．０，

控制反应温度＜４０℃，反应１ｈ，过滤并用１０％盐酸溶

液洗涤，得到黄色粉末状的二氯二氨络亚钯盐。

２）氨化：将二氯二氨络亚钯盐按固液比１∶２加水，

搅匀，加入氨水调ｐＨ＝９～１０，温度５０～６０℃，反应１ｈ

后过滤，滤液进行下一次酸化，酸化、氨化共重复３次。

３）水合肼还原：将高纯二氯二氨络亚钯盐再次
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氨化过滤，加热至４０℃左右，加入水合肼还原，用量

为钯质量的１．１倍，过程控制反应温度＜７０℃，反

应１～２ｈ，过滤洗涤，得到海绵钯。

在沉铂后液中加入一定量氯化铵和氯酸钠进行

沉钯，然后进行钯的精炼，氨化控制终点ｐＨ为９～１０，

过滤，含钯滤液用盐酸缓慢中和到ｐＨ＝０．５～１．０，重新

沉淀出黄色粉末状的二氯二氨络亚钯盐，将沉淀过滤洗

涤，二氯二氨络亚钯盐重新用氨水溶解，再酸化沉淀。

上述过程重复３次，最后加水合肼还原，可获得

纯度大于９９．９５％的海绵钯。

２５　铑回收

金精炼尾渣在王水浸出过程中，铑、铱、银不溶解

而残留在不溶渣中得到富集，得到富铑渣，但因量较

少，无法进行深入的试验研究，可将该部分含铑铱渣

积累进行集中回收处理，其成分分析结果为（％）：

金＜０．００５、铂 ＜０．００５、钯 ＜０．００５、铑 ７．０２、铱

１．０９、钌１．４３、银９．６０、铜＜０．００５、铅０．００７、硒＜

０．００５、碲＜０．００５、锑＜０．００５、铋＜０．００５。

２６　尾液处理

将金、银、铂、钯回收过程各批次尾液收集集中

处理，控制溶液酸度ｐＨ小于１，冷态下用锌锭置换

２４ｈ，过滤取上清液送分析，结果为（ｇ?Ｌ）：金＜

０．００５、银＜０．００５、铂＜０．００５、钯＜０．００５。可见，尾

液经锌锭置换后各贵金属含量均小于分析下限，达

到排放标准，以排放液计算，金、铂、钯等贵金属回收

率大于９９．９％，达到指标要求。

３　结语

生产实践表明，研究提出的金精炼尾渣王水浸

出钯、铂、金，亚硫酸钠还原分金；氯化铵沉铂、钯；铂

煅烧—浸出—氯化铵沉淀精炼；钯氨溶—酸化精炼；

浸出渣还原氨浸回收银、铑的全湿法处理工艺，金属

直收率高（金大于９８％，铂大于９５％，钯大于９７％），

产品质量稳定可靠（海绵铂纯度大于９９．９９％，海绵钯

纯度大于９９．９５％）、设备简单、可操作性强、原料组分

适应性强、技术指标先进，有明显的经济效益，可作为

金精炼尾渣铂、钯、铑等贵金属提取的首选工艺。
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