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− ( 9 试验废液中硫酸银回用的研究

徐迪民

:同济大学环境工程系 ;

在− ( 9 试 验废浓中
,

加入适量的普通食盐
,

使废 液中的银离子以抓化银形式沉淀
,

+ 6 −& 的回收率可达  ∀< 以上
4

用锌 :以 硫酸为介质 ; 和铁 :以盐酸为介质 ;均能使+ 6−&

定量地还原成金属银
,

回收率亦可 达 ∀ < 以上 廿 用钵或铁做还 原剂
,

还原所得的金属银纯

度可达   < 以上
,

所得银粉可配制成乡气− ( 9 试验用的 :+ 6 , ∀= ‘十 浓. >
 = ‘; 液

,

从而

可 降低−( 9 试验的成本
4

“
? 「 ’ 4

沪 3

。

废水的花学耗氧量 :≅ = 9 ; 是自前国内夕卜水处理中使用最广泛的鉴别水质污染程度

的
钾性指贰 在进行−2 9

翩咋
必须添加一定量的

敞
银作催化剂

,

以

酿
水中的

直链化合物被完全氧化
。 4

若将− (。试验废液任意排放
,

不仅污染环境
,

而且使大量银随

之 流失 , 因屿无论从环保或经济角席考虑
,

都必须设法解决− ( 9 试验废液中银的回
一

收

问题
。

本研究采用廉价的原料
,

通过简便的操作
,

从− ( 9 试验废液中提取
、

纯化银
,

使

之得以回用
。

·

试
·

验 方 法

�
4 ‘

以熟化银沉淀形式进行富集

收集一定量的 −( 9 试验废液
,

直 接 加入适量的普通食盐
,

使废液中的银离子以氯
化银形式流淀

。
”食盐的添加皿约为每并≅ 2 9 试验废液, 。6 左右

,

搅拌数分钟
,

静跳 使

氯化银沉淀
,

倾去上清液
、

过滤
,

得白色氯化银沉淀
。

用热的 理∃ .
> ∀ = �

洗涤氯化银沉

淀数次
,

然后用自来水洗涤沉淀到中性
,

再用蒸馏水洗涤氧化银沉淀
,

直到洗涤水中不含

∀ = ‘“ 一

为止 :可用氧化钡溶液进行检验 ; , 以除去附着在抓化银沉淀表面的微量汞以及

其它可溶性杂质
。

过滤
,

得白色氧化银粗品
。

4
’

以氯化银沉淀形式从≅ = 9 废液中回收银离子的回收率可达  ∀ <以上
。

表 � 为废液中

银离子定量回收的实验数据
。
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表 � − ( 9 试验废液中的+ 6
’

的定觉回收
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银的提取及纯化

采用两种不同的金属
—

锌和铁作为还原剂回收银
。

在稀酸介质中
,

固体氯化银能

被锌 :或铁 ; 迅速还原成金属银
Ι
与此同时

,

反应过程中所释放出来的初生态氢
,

能进

一步加速银的还原
。

ϑ+ 6 −& :固; Κ ) Λ ) − &> Κ ϑ+ 6杏

ϑ.
十 Κ ) Λ )

“Κ Κ .
>

个

ϑ+ 6 − & :固; Κ . > Λ ϑ+ 6 奋Κ ϑ. − &

式中
,

)为 Α Μ 或Ν“。

: � ; 在稀硫酸体系中用锌做还原剂回收银

取上述氯化银固体∀=  ,

与Φ ∀ 颗粒状纯锌混合
,

置于 ∀ == Ο 3烧杯巾
,

同时加入Φ∀= Ο 3

堪∃ 的 稀 .
> ∀ = 、 ,

在常温 卜放置过伎
,

使银完全被还原
。

反应结束后
,

将可溶性硫酸锌

倾泄掉
,

然后向残留周Π仁 以叹粉; 中添加少星 � ∃ .
>
∀ = 、 ,

加热反应 药半小时
,

以使残留

的锌全部溶解在硫酸中
,

滤去废液
,

即得灰色银粉
。

银粉用 自来水洗涤至中性
,

再用蒸

馏水洗涤到 ∀ = 夏
一

除尽为止 :用氯化钡检验∀ = 厦
一

;
,

过滤
、

烘干
,

即得金属银粉
。

在清洁试管内 :必须不含 −�
一
;

,

放入少量还原所得的银
,

然后加入数滴稀硝酸
,

摇荡并小火加热
,

待银全部洛解后
,

若溶浪不发生棍浊
,

说明氯化银中的银已被全部还

原 :氯化银沉淀不溶于硝酸 ;
。

如果溶液混浊
,

则重复上述操作
,

一般经 Φ 一 Γ 次反复

试验后
,

即可得纯银
。

: Φ ; 在稀盐酸体系中
,

以铁作还原剂回收银

在烧杯中
,

如图 � 所示按层放置数块除去铁诱的光洁铁片 :铁片块数由氯化银的投

加量决定 ;
。

将租制的氧化银固体均匀地分散在各层铁片的表面
,

此时即发生氧化还原

反应
,

然后沿烧杯壁缓慢地加入 � ∃ . −&
,

使加入 的盐酸液面略超过最上层的铁片
。
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图 � 用个针个还原银的操作不怠四

置过夜 :一般常温下 自然反 应 Σ 一 ! 小时即

可;
,

取出铁片
,

弃去上清液
,

即 得 灰 色 银

粉
。

向所得的银粉中加入适量的 � ∃ . −&
,

在

小火下加热反应半小时 :或常温下放置 Φ 一 Γ

小时 ;
,

以除去残留的铁
,

弃去上清浓
,

用 白

来水洗涤银粉到中性
,

再用蒸馏水洗涤到无−�
Ε

为止 :用 + 6∃ ( 。
溶液检别 ;

,

过滤
、

烘干
,

即得银粉
。

用 由 : � ; 中所述的同样方法来鉴

弓3Ρ氯化银的转化程度
。
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表 Φ 为两种不同的还原剂回收银的试验结果
。

表 Φ 用铁和锌还原银的试验结果

休

一 ⋯馨
4
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缨�洲
人

燮坐噩⋯
Β

笠
一 ⋯升料一一召一登分

ΝΥ

一
’

⋯一一川一召命一羚
开 编号 Γ 是将经洗涤后 的湿品+ 6−&

,

不经烘千
,

直接放于铁片上还原所得 的试验结果
4 ,

表 Γ 为用原子吸收仪对上述回收所得银粉中的杂质元素铜
、

铁
、

镐
、

铬含量的测定

结果
。

表 Γ 用原子吸收仪测定回收银粉中的杂质元素

一口⋯一一
苦 表 Γ 编号中所指的样品同表 Φ 一致

4

从表中可知
,

还原所得的银粉纯度可达  < 以上
。

试验结果表明
,

在盐酸体系中用铁作还原剂
,

无论从经济或是操作程序上都比使用

锌更为完臻
。

试 验 结 果

在通风柜内
,

将制得的银粉�!  置于盛有�∀ Ο 3左右浓. ϑ 0(
‘

的 � ∀= Ο 3烧杯内
,

加热至

沸
。

此时
,
银粉即与浓.

ϑ 7 2 ‘

作用生成硫酸银
,

并释放出二氧化硫气体
。 ’

Φ ς 6 Κ ϑ. > ∀ = ‘

:浓;

真
+ 6 >

∀ = ‘ Κ ∀ =
ϑ

8 Κ ϑ. > 2

二在不断搅抨情况下
,

将制得的+ 6 > ∀ = ‘
溶解在Φ

4

∀ �浓. > ∀ = ‘
中

,

配置成含有+ 6 ϑ 7 2
‘

的浓. > ∀ = ‘

浓
,

待+ 6 ϑ 7 = �

全部溶解后即可供≅ 2 9 试验用
。

用邻苯二甲酸钾 :分析纯; 配制成各种不同标准−( 9 值的人工水样
。

然后
,

分别用

分析纯+ 6 > ∀ = Ι
配制成的 :+ 6 ϑ 0 ( ‘ Κ 浓 . ϑ 0( ‘; 液 :以下简称

‘

,+ 液
” ;

,

以及由上述回
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收银粉配制 成的 :+ 6 > ∀ = ‘ Κ 浓 . > ∀ = ‘
; 浪 :以下简称

“ Ω液
”

− 2 9 值水样同时进行− ( 9 值的平行对比测定
,

测定结果列于表

;
,

对人工配制的 标 准

�
。

表 � 用 “+ ϑ夜
”
积

“ Ω液
” 又于人工配制水样进行测定的结果

“

+
”

故
“

Ω
”

液
人 工 配 制 水

>

洋 的 理 论

− ( 9 仇 :Ο 6 Ξ3 ;

− ( 9 值 :Ο 6 Ξ3; − ( 9 位 :Ο 6 Ξ �;

实 测 位 平 均 位 测 似 乎 位 均
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取  !种不同性质的废水水样
,

分别用分析纯∀ # ∃ % ! ‘

& 以下简称
“∀ ” 孚夜∋

,

以及 回

收∀ # ∃ % ! ‘

& 以下简称
“(” 依 ∋ 配制成 & ∀ # ∃ % ! 、 ) 浓 ∗ ∃ % !

‘

∋ 依
,

对各类废水水样进

行+ ! , 值的对比测定
,

其结果列于表 % 。

表 % 所列数据均为同一水样二次平行测定结果

的平均位
,

二次测定的偏差均小于 士  −
。

子委
尹尸 论

.
/

在不必调整0 ∗条件下
,

直接向 1 2 , 试验废液投加普通食盐即能定量地使废液

中的∀ # )
以 ∀ # 13 沉淀形式富集

。

食盐的添加量约为每升废液 .!4 左右
,

∀ # 13 的回收率

可达4 % − 以上
。

 
/

用锌 & 以硫酸为介质 ∋ 和铁 & 以盐酸为介质∋ 均能使 ∀ # 13 定量地还原成金属

银
,

回收率可达 4 % −以上
。

与 &5 6 十 ∗ ∃ % ! 、

∋ 还原休系相比
,

采用 &7 8 ) ∗ 13 ∋体系不仅
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表 ∀ 用
“+浪

”

和
“Ω 液

”
‘

对各种废水的−( 9 值测定结果

−( 9 值 :Ο 6 Ξ �;
废 水 试

[
4

“+ 液” ∴
4

“Ω液 ”
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厌氧出
/

水
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牛奶厂废水 &经稀释∋

被单
」

厂进水

制革废水气浮出水

酒槽厂原水 &经稀释∋
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成本俘

,

而且转化完全 &一般置换 . 一  次即可得纯银 ∋, 操作方便
。 ,

在实际操作过程中

可不必将粗品∀ # 13 烘干
,

可直接将洗涤完善后的湿品∀ # 13 放于铁片上进行还原
。

∃ ≅
/

用锌或铁作为还原剂
,

还原所得的金属银的纯度可达44 − 以上
。

Α
/

还原所得的银粉与浓∗ ∃ Ι百‘
加热反应所制得的∀ # ∃ % ! ‘

直接溶于浓∗ ∃ % ! ‘ ,

即可

配制成可供+ ϑ , 试验用的 & ∀ # 5 Κϑ
‘ ) 浓∗ 5 Κ ϑ ‘

∋ 液
。

%
/

对能够以∀ # +Λ 形式富集的各种含银废液均可采用本法回收并提纯银
。
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