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摘要：以溶液中铂、钯、铑的短流程与高效分离为目标，系统研究了贵液中铂、钯、铑的分离提纯及铑的分

散规律，探索了通过ＮＨ４Ｃｌ沉铂—氧化沉钯—ＤＥＴＡ沉铑流程对贵液中的铂、钯、铑进行分离提纯。分

离铂、钯后液中的铑仅占全部铑的２０％左右，铑在铂、钯精炼提纯工序分别分散了１４．５９％、６５．３３％。

对于钯、铑混合物沉淀采用ＤＥＴＡ沉淀法优先分离铑的策略，一次沉淀直收率达７７．２５％，极大简化了

铑的分离流程。
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　　铂族金属在溶液中的化学性质极为相似，并且

价态变化复杂，因此铂族金属的分离提纯一直是冶

金领域的难题。铂分离的常用方法包括 ＮＨ４Ｃｌ沉

淀法［１］和萃取法［２］。ＮＨ４Ｃｌ沉淀法利用铂族金属
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的氯配阴离子与ＮＨ４
＋形成的氯铵盐在溶解度上的

差异实现分离［３］。常用的铂萃取剂包括含膦类有机

物如磷酸三丁酯（ＴＢＰ）、氧化膦类，含氮类有机物

Ｎ２３５、季胺盐，含硫类有机物如石油亚砜（ＰＳＯ）、二

异辛基亚砜（ＤＩＯＳＯ）以及螯合萃取剂喹啉等
［４６］。

钯的分离方法主要有沉淀法和萃取法，其中沉

淀法包括氯钯酸铵沉淀法、硫化沉淀法、黄药沉淀

法。氯钯酸铵沉淀法是一种非常高效的从贱金属中

分离钯的方法，该方法在酸性ＮＨ４Ｃｌ溶液中利用氧

化剂（硝酸、氯气、氯酸钠等）将Ｐｄ（Ⅱ）氧化成Ｐｄ（Ⅳ），

后者形成的ＰｄＣｌ６
２－可与 ＮＨ４Ｃｌ反应生成溶解度

非常低的（ＮＨ４）２ＰｄＣｌ６，而绝大多数贱金属离子在

强酸性条件下仍以水溶性离子态存在［７］。萃取法常

用的萃取剂有含硫萃取剂（硫醚类、亚砜类）、含氧萃

取剂、含氮萃取剂、含磷萃取剂［８９］。钯的精炼提纯

方法主要有氯钯酸铵沉淀法二氯二氨络亚钯联用

法、离子交换法、电解法等。

铑在溶液中的化学性质非常复杂，铑的溶解和

精炼提纯具有非常高的技术难度，当金属态铑粒度

较大时，即使用王水也难以将其溶解［１０］。铑常用溶

解方法包括水溶液化学溶解法、中温熔融法、高温熔

炼法、电化学溶解法［１１］。溶液中铑的配合物主要有

ＲｈＣｌ６
３－及其水合物［ＲｈＣｌ狓（Ｈ２Ｏ）６－狓］

３－狓，当ｐＨ

足够高时，ＲｈＣｌ６
３－中的Ｃｌ－可全部被替换为 Ｈ２Ｏ，

铑以Ｒｈ（Ｈ２Ｏ）６
３＋水合阳离子形态存在［１２］。比较

经典的铑精炼提纯方法有阳离子交换法、二乙烯三

胺（ＤＥＴＡ）沉淀法、亚硝酸钠络合法等。

尽管铂族金属的分离提纯研究已非常充分，但

较少有文献充分讨论铑在铂、钯、铑分离提纯过程中

的分散现象，本文探究了采用ＮＨ４Ｃｌ沉铂—氧化沉

钯—ＤＥＴＡ沉铑分离铂、钯、铑，系统分析了铑在上

述流程中的分散规律，并提出了钯铑共沉淀—ＤＥＴＡ

选择性沉铑新工艺，极大简化了铑的分离提纯流程。

１　材料与方法

１１　试验材料

通过中频炉熔炼２０ｋｇ汽车废三元催化剂得到

６ｋｇ铁合金，经过数控电动螺旋压力机颚式破碎机

粗破，制粉机粉碎得到６ｋｇ铁合金粉料。

酸溶试验所用浓硫酸、氢氟酸、盐酸、硝酸均为

工业级试剂，用生产回用水对浓酸稀释配制酸浸液，

Ｈ３ＲｈＣｌ６ 溶液、ＮＨ４Ｃｌ、二 乙 烯 三 胺 （ＤＥＴＡ）、

ＮａＣｌＯ３、氨水、ＮａＯＨ均为分析纯，试剂配制所用水

为去离子水。

１２　试验方法

铁粉酸溶试验在５Ｌ玻璃反应釜中进行，反应

温度由水浴锅控制，采用机械搅拌，反应结束后用布

氏漏斗、抽滤瓶装置，配合真空循环泵进行固液分

离，得到铂、钯、铑富集物。

铂、钯、铑富集物的溶解试验在５Ｌ玻璃反应釜

中进行，反应温度由水浴锅控制，采用机械搅拌，反

应结束后用布氏漏斗、抽滤瓶装置，配合真空循环泵

进行固液分离，浓缩赶硝过程在旋转蒸发仪中进行，

定容后得到铂、钯、铑贵金属溶液，其成分为（ｇ?Ｌ）：

Ｐｔ７．０９０、Ｒｈ２．５８４、Ｐｄ６．２７０、Ｆｅ８６．７００、Ｃｕ５．７６２。

铂、钯、铑精炼分离试验在敞口玻璃反应釜中进行，

采用机械搅拌，反应釜置于水浴锅中控制反应温度，固液

分离均采用砂芯漏斗，滤纸规格为０．２μｍ水性微孔滤

膜，溶液成分分析用１ｍＬ玻璃移液管移取１ｍＬ料

液，根据所分析离子的实际浓度选择相应稀释倍数。

１３　分析方法

采用Ｘ射线衍射分析仪（ＸＲＤ６１００）分析物相

组成。电感耦合等离子光谱发生仪（ＩＣＰＳ７５１０）分

析溶液中金属离子。

２　结果与讨论

２１　铂分离提纯及铑的分布规律

采用氯铂酸铵沉淀法选择性分离贵金属料液中铂，

ＰｔＣｌ６
２－可与ＮＨ４

＋生成难溶于水的（ＮＨ４）２ＰｔＣｌ６
［１３］。

通过向４００ｍＬ料液中一次性加入２３ｇ固体ＮＨ４Ｃｌ，

并搅拌１５ｍｉｎ，待ＮＨ４Ｃｌ全部溶解后停止搅拌，室

温下静置沉淀８ｈ后过滤。铂沉淀后液化学成分

分析结果（ｇ?Ｌ）：Ｐｔ０．６２１、Ｒｈ２．２０７、Ｐｄ６．２２０、

Ｆｅ８６．７００、Ｃｕ５．７６２。对比沉淀前的成分数据，可

以计算出料液中铂、铑、钯的沉淀率分别为９１％、

１５％、１．６３％，表明在沉淀铂过程铑也存在共沉淀

现象，导致铑在沉铂过程分散。

为了分析铑在铂沉淀物中的存在形态，将沉

淀物用５０ｇ?ＬＮＨ４Ｃｌ溶液搅拌洗涤０．５ｈ，并在真

空烘箱中去除水分，烘干后的粉末形态见图１（ａ），

沉淀产物为土黄色，其物相分析结果如图１（ｂ）所

示，物相分析表明粉末样品中存在（ＮＨ４）２ＰｔＣｌ６和

（ＮＨ４）２ＲｈＣｌ５·Ｈ２Ｏ，说明沉铂过程中部分铑以

（ＮＨ４）２ＲｈＣｌ５·Ｈ２Ｏ形态沉淀：

Ｈ３ＲｈＣｌ６＋２ＮＨ４Ｃｌ＋Ｈ２Ｏ＝３ＨＣｌ＋

（ＮＨ４）２ＲｈＣｌ５·Ｈ２Ｏ
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图１　犖犎４犆犾沉铂产物（犪）及其犡犚犇谱（犫）

犉犻犵１　犘犾犪狋犻狀狌犿狆狉犲犮犻狆犻狋犪狋犻狅狀狆狉狅犱狌犮狋狊犳狉狅犿犖犎４犆犾狆狉犲犮犻狆犻狋犪狋犻狅狀犿犲狋犺狅犱（犪）犪狀犱犻狋狊犡犚犇狆犪狋狋犲狉狀（犫）

　　为了明确铂分离过程铑的沉淀损失是ＲｈＣｌ６
３－

单独沉淀而非（ＮＨ４）２ＰｔＣｌ６沉淀包裹夹带导致的，

取７５ｍＬ氯铑酸溶液，盐酸浓度为１ｍｏｌ?Ｌ左右，铑

浓度为２０３５０ｍｇ?Ｌ，铂、钯浓度可忽略不计。依据

铂分离条件，在室温下加入３．７５ｇ固体 ＮＨ４Ｃｌ，

ＮＨ４Ｃｌ完全溶解后，可观察到玫瑰红色沉淀形成，

静置４ｈ后过滤。如图２（ａ）所示，沉淀物呈玫瑰红

色，质量为０．８９ｇ，铑沉淀率１７．６９％。沉淀物的

物相分析结果如图２（ｂ）所示，沉淀物化学式

为（ＮＨ４）２ＲｈＣｌ５Ｈ２Ｏ，与图１铂沉淀产物中铑物相

分析一 致，说 明 铂 分 离 过 程 铑 的 分 散 是 由 于

ＲｈＣｌ６
３－在饱和 ＮＨ４Ｃｌ溶液中形成了溶解度较低

的（ＮＨ４）２ＲｈＣｌ５Ｈ２Ｏ，并非（ＮＨ４）２ＰｔＣｌ６沉淀包裹

夹带导致的。

图２　铑料液沉淀产物（犪）及其犡犚犇谱（犫）

犉犻犵２　犘狉犲犮犻狆犻狋犪狋犻狅狀狆狉狅犱狌犮狋狅犳狉犺狅犱犻狌犿狊狅犾狌狋犻狅狀（犪）犪狀犱犻狋狊犡犚犇狆犪狋狋犲狉狀（犫）

　　使用５％ ＮＨ４Ｃｌ溶液洗涤沉淀产物中的铑

盐，洗涤液铂钯铑离子浓度如表１所示，第一次

洗液铑离子浓度达到１８７２ｍｇ?Ｌ，铂、钯离子浓

度分别为２１３、３６４ｍｇ?Ｌ。氯铂酸铵第二次洗

涤铂、钯、铑浓度分别为９７、１２、２７ｍｇ?Ｌ，说明

经过两次洗涤，氯铂酸铵沉淀中钯、铑基本被

去除。

表１　铂沉淀产物洗涤液化学成分

犜犪犫犾犲１　犆犺犲犿犻犮犪犾犮狅犿狆狅狊犻狋犻狅狀狅犳狆犾犪狋犻狀狌犿

狆狉犲犮犻狆犻狋犪狋犻狅狀狆狉狅犱狌犮狋狑犪狊犺犻狀犵狊狅犾狌狋犻狅狀

?（犿犵·犔
－１）

元素 第一次洗涤 第二次洗涤

Ｐｔ ２１３ ９７

Ｒｈ １８７２ ２７

Ｐｄ ３６４ １２
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　　将洗涤后的氯铂酸铵移入用去离子水洗涤后的

瓷坩埚中，送入马弗炉中逐步升温煅烧，氯铂酸铵煅

烧前后的形貌如图３所示，煅烧前氯铂酸铵呈金黄

色，煅烧后分解成银灰色铂粉。将焙烧得到的铂粉

先用１∶１的盐酸溶液煮洗，再水洗至中性，得到海

绵铂。海绵铂化学成分分析结果（％）：Ｒｈ０．００７７、

Ｐｄ０．１５０４、Ｆｅ０．０３９５、Ｃｕ０．０３０１、Ｎｉ０．００２３、

ＡｕＮＤ、ＩｒＮＤ、Ｐｔ９９．４５、Ａｇ０．０００３、Ｐｂ０．００４７、

Ａｌ０．０１５５、Ｓｉ０．００２８、Ｃｄ０．０００４、Ｏ０．３０００、

杂 质 ０．５５４ ０。 主 要 杂 质 元 素 为 钯 含 量

０．１５０４％、氧含量０．３％，通过减量法计算铂含

量为９９．４５％。

图３　氯铂酸铵煅烧前（犪）和煅烧后（犫）

犉犻犵３　犜犺犲犪犿犿狅狀犻狌犿犮犺犾狅狉狅狆犪犾犾犪狀犪狋犲犫犲犳狅狉犲犮犪犾犮犻狀犪狋犻狅狀（犪）犪狀犱犪犳狋犲狉犮犪犾犮犻狀犪狋犻狅狀（犫）

２２　钯精炼提纯及铑的分布规律

铂分离后液Ｆｅ３＋和Ｃｕ２＋的浓度非常高，直接通

过氨水调节ｐＨ使钯形成水溶性的［Ｐｄ（ＮＨ３）４］
２＋并

与Ｆｅ３＋、Ｃｕ２＋分离，然而Ｆｅ３＋、Ｃｕ２＋也会在碱性条

件下水解生成胶状沉淀，不仅难以过滤，还会吸附、

包埋大量贵金属，降低回收率。因此，采用氯钯酸铵

沉淀法从杂质金属含量高的料液中选择性分离钯，

并分析了铑元素在该过程的分散情况。将铂分离后

液ＮＨ４Ｃｌ浓度提高至１００ｇ?Ｌ，钯在贵金属料液溶

解赶硝后主要以低价态Ｐｄ２＋存在
［１４］。加入化学计

量比６倍的ＮａＣｌＯ３将Ｐｄ
２＋充分氧化为Ｐｄ４＋，加完

ＮａＣｌＯ３后继续反应１ｈ使钯充分沉淀，反应在室温

下进行。沉钯后液化学成分分析结果表明，铂、铑、钯

离子浓度分别为２９０、５１９、２２３６ｍｇ?Ｌ，对应的沉淀率

分别为５３．３０％、７６．４８％、６３．８９％，表明铑元素在采

用钯沉淀过程中会大量进入钯盐沉淀，无法很好地与

钯进行分离，同时钯的沉淀率仅为６３．８９％，可能是由

于沉铂后液 Ｈ＋浓度过低，降低了ＮａＣｌＯ３的氧化效

率。为了探究Ｈ＋浓度对氧化沉钯效率的影响，取５

组ＰｄＣｌ２溶液进行氧化沉钯试验，设置了一系列 Ｈ
＋

浓度，结果如图４所示。可以看出，随着 Ｈ＋浓度的

提高，钯沉淀率也随之提高，Ｈ＋浓度为０．０１ｍｏｌ?Ｌ

时，钯沉淀率仅为４．８３％，Ｈ＋ 浓度为２．３７ｍｏｌ?Ｌ

时，钯沉淀率达到１００％，说明 Ｈ＋浓度是氧化沉钯

的关键，ＮａＣｌＯ３在强酸性条件下反应产生高活性

Ｃｌ２（式１），从而将Ｐｄ
２＋充分氧化为Ｐｄ４＋，形成氯钯

酸铵沉淀。因此，为了保证氧化沉钯效率，应用浓盐

酸调整沉铂后液Ｈ＋浓度至２．３７ｍｏｌ?Ｌ以上。

ＮａＣｌＯ３＋６ＨＣｌ＝ＮａＣｌ＋３Ｃｌ２＋３Ｈ２Ｏ （１）

图４　犎
＋浓度对钯沉淀率的影响

犉犻犵４　犈犳犳犲犮狋狅犳犎
＋犮狅狀犮犲狀狋狉犪狋犻狅狀狅狀

狆犪犾犾犪犱犻狌犿狆狉犲犮犻狆犻狋犪狋犻狅狀狉犪狋犲
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将钯分离过程得到的钯、铑混合沉淀物置于真

空烘箱中４０℃烘干２４ｈ，得到干燥盐（图５（ａ）），沉

淀物呈暗红色，而一般认为氯钯酸铵盐颜色为红色，

说明该沉淀物中混有其他化合物。沉淀物ＸＲＤ分

析结果如图５（ｂ）所示，物相分析表明沉淀物中包含

（ＮＨ４）２ＲｈＣｌ５·Ｈ２Ｏ。文献报道铑的主要价态有

＋３、＋４价，Ｒｈ４＋很难稳定存在于溶液中，ＲｈＣｌ６
２－

仅在用氯气饱和的硝酸介质中才可存在，因此推断

铑在沉钯过程仍以Ｒｈ３＋的形态进入沉淀
［１５］。为

了进一步探索氧化沉钯条件对铑的存在形态的变

化规律，取纯氯铑酸溶液，按照氧化沉钯条件处理

氯铑酸溶液，过滤后将铑盐烘干，如图６（ａ）所示，

铑盐颜色呈玫瑰红色，图６（ｂ）ＸＲＤ分析结果表明

该化合物为（ＮＨ４）３ＲｈＣｌ６·Ｈ２Ｏ，说明在氧化沉钯

过程中部分铑盐会生成（ＮＨ４）２ＲｈＣｌ５·Ｈ２Ｏ或

（ＮＨ４）３ＲｈＣｌ６·Ｈ２Ｏ。

图５　（犪）氯钯酸铵法沉淀物（犪）及其犡犚犇谱（犫）

犉犻犵５　犘狉犲犮犻狆犻狋犪狋犲狆狉狅犱狌犮狋犳狉狅犿犪犿犿狅狀犻狌犿犮犺犾狅狉狆犪犾犾犪犱犻狌犿犿犲狋犺狅犱（犪）犪狀犱犻狋狊犡犚犇狆犪狋狋犲狉狀（犫）

图６　铑盐沉淀物（犪）及其犡犚犇谱（犫）

犉犻犵６　犚犺狅犱犻狌犿狊犪犾狋狆狉犲犮犻狆犻狋犪狋犲（犪）犪狀犱犻狋狊犡犚犇狆犪狋狋犲狉狀（犫）

　　采用氯钯酸铵沉淀法二氯二氨络亚钯法联用

方法对钯进行提纯，（ＮＨ４）２ＰｄＣｌ６、（ＮＨ４）２ＲｈＣｌ６在

热水中可按式（２）、式（３）分解，分解之后钯、铑以氯

配阴离子形态进入溶液中［１６］。用氨水调节钯铑沉淀

物溶解液ｐＨ为８～９，钯的氯配离子如反应式（４）所

示，先生成肉红色的Ｐｄ（ＮＨ３）４·ＰｄＣｌ４沉淀，继续

加入氨水，并在８５℃下加热可以将沉淀溶解，生成

浅色的［Ｐｄ（ＮＨ３）４］
２＋溶液（式５）。料液中的铑部

分以一氯五氨盐沉淀或氢氧化铑形态沉淀（式（６）、

式（７）），部分则以氯铑酸铵形态与钯一起进入溶液。

用稀盐酸将氯钯酸铵氨水溶解过程产生的沉淀渣溶

解，钯渣酸溶液铂、钯、铑浓度分别为８４７、１３３２、

１０８５ｍｇ?Ｌ。

（ＮＨ４）２ＰｄＣｌ６＝２ＮＨ４
＋＋ＰｄＣｌ４

２－＋Ｃｌ２ （２）
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（ＮＨ４）３ＲｈＣｌ６＝３ＮＨ４
＋＋ＲｈＣｌ６

３－ （３）

２Ｈ２ＰｄＣｌ４＋４ＮＨ３·Ｈ２Ｏ＝Ｐｄ（ＮＨ３）４·ＰｄＣｌ４＋

４ＨＣｌ＋４Ｈ２Ｏ （４）

Ｐｄ（ＮＨ３）４·ＰｄＣｌ４＋４ＮＨ３·Ｈ２Ｏ＝４Ｈ２Ｏ＋

２Ｐｄ（ＮＨ３）４Ｃｌ２ （５）

（ＮＨ４）２ＲｈＣｌ５＋５ＮＨ３·Ｈ２Ｏ＝２ＮＨ４Ｃｌ＋

［Ｒｈ（ＮＨ３）５Ｃｌ］Ｃｌ２＋５Ｈ２Ｏ （６）

（ＮＨ４）２ＲｈＣｌ５＋３ＮＨ３·Ｈ２Ｏ＝Ｒｈ（ＯＨ）３＋

５ＮＨ４Ｃｌ （７）

用１∶１稀盐酸对上述氯钯酸铵氨水溶解液进行

酸化，通过控制稀盐酸加入速率将酸化沉钯过程温度

控制在３０℃以下，调节至ｐＨ＝１后维持６０ｍｉｎ。如

图７（ａ）所示，ｐＨ调至４～５时开始出现絮状黄色沉

淀，ｐＨ调至１时絮状沉淀量达到最大，沉淀后上清液

呈棕黄色，过滤后得到Ｐｄ（ＮＨ３）２Ｃｌ２沉淀（图７（ｂ））。

将Ｐｄ（ＮＨ３）２Ｃｌ２沉淀用氨水重新溶解，二次酸化沉

钯，两次酸化沉钯液的化学成分分析如表２所示，第

一次酸化沉钯液铂、铑浓度分别为７３４、９３１ｍｇ?Ｌ，说

明氯钯酸铵的氨水溶解液中含有大量铑离子，氯铑酸

铵在氨水溶液中分解后并不能完全进入沉淀，在溶液

与沉淀中均有分散；第二次酸化沉钯液铂、铑浓度分

别为１３４、１３７ｍｇ?Ｌ，经过两次氨水溶解—酸化沉钯操

作后杂质含量进一步降低。用水合肼在常温下还原

钯溶液，反应完成后用ｐＨ＝１的稀盐酸、纯水将钯粉

洗涤至中性后烘干，得到银灰色钯粉，钯粉的成分分

析结果（％）：Ｐｔ０．０００９、Ｒｈ０、Ｆｅ０．００７７、Ａｌ０、Ｎｉ０、

Ｍｇ０．０００４、Ｃａ０．００１８、Ｃｕ０．００１７、杂质０．０１２５。

通过减量法测得钯粉纯度为９９．９８８％。

图７　酸化沉钯过程（犪）和得到的二氯二氨络亚钯（犫）

犉犻犵７　犃犮犻犱狆狉犲犮犻狆犻狋犪狋犻狅狀狆狉狅犮犲狊狊狅犳狆犪犾犾犪犱犻狌犿（犪）犪狀犱狅犫狋犪犻狀犲犱

狆犪犾犾犪犱犻狌犿犱犻犮犺犾狅狉犻犱犲犱犻犪犿犿狅狀犻狌犿犮狅犿狆犾犲狓（犫）

表２　钯渣酸溶液化学成分分析结果

犜犪犫犾犲２　犆犺犲犿犻犮犪犾犮狅犿狆狅狊犻狋犻狅狀犪狀犪犾狔狊犻狊狉犲狊狌犾狋狊狅犳

狆犪犾犾犪犱犻狌犿狊犾犪犵犪犮犻犱狊狅犾狌狋犻狅狀 ?（犿犵·犔
－１）

元素 第一次酸化沉钯液 第二次酸化沉钯液

Ｐｔ ７３４ １３４

Ｒｈ ９３１ １３７

Ｐｄ １５６ １２８

２３　贵液中铑的提纯工艺研究

在前述钯分离过程，采用氧化沉钯从沉铂后液

分离钯时，铑的沉淀率为７６．４８％，考虑到沉铂过程也

有部分铑沉淀，贵液中铑含量由初始值２５８４ｍｇ?Ｌ

降低至分离铂、钯后液的５１９ｍｇ?Ｌ，分离铂、钯后液

中的铑仅占全部铑的２０％左右，铑在铂、钯粗分精

炼提纯工序分别分散了１４．５９％、６５．３３％。为了解

决钯精炼过程铑的分散问题，探索了调整钯、铑分离

顺序，并采用ＤＥＴＡ沉淀法从含钯、铑料液中优先

分离铑［１７］。

将两次氯铂酸铵洗涤液和沉铂后液合并，加热

煮沸将体积浓缩一半，加浓盐酸调节盐酸浓度为

３ｍｏｌ?Ｌ，ＮＨ４Ｃｌ１５％，加入理论值６倍的ＮａＣｌＯ３，

反应温度３０℃，反应１ｈ后过滤。氧化沉钯后液化

学成分分析结果表明，铂、钯、铑浓度分别降低至

１６６、３１、１３５ｍｇ?Ｌ，铂的沉淀率为７５．５３％，钯的沉

淀率为９９．６６％，铑的沉淀率为９０．９６％，大部分铑

随钯进入沉淀。研究表明，溶液中以［ＲｈＣｌ６］
３－、

［ＲｈＣｌ５（Ｈ２Ｏ）］
２－形态存在的铑更容易与ＤＥＴＡ发

生沉淀反应［１８］。将钯铑铵盐用热水溶解，用浓盐酸
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酸化料液，使盐酸浓度为５ｍｏｌ?Ｌ，并在８５℃下水

浴２ｈ，调整性质后的料液化学成分分析结果表明，

铂、钯、铑浓度分别为３３５、２９９５０、４１６５ｍｇ?Ｌ。

按照理论量加入２０％ ＤＥＴＡ４ｍＬ，反应２ｈ，

如图８所示，随着ＤＥＴＡ的加入，溶液中会产生玫

瑰红色沉淀，很容易沉降至底部，上清液仍为红棕

色。ＤＥＴＡ沉铑后液化学成分分析结果表明，铂、

钯、铑浓度分别为２３０、２２８５０、６９５ｍｇ?Ｌ，ＤＥＴＡ沉

铑过程铑的一次沉淀直收率达７７．２５％，而铂、钯的

沉淀率分别仅为６．３７％和０。将铑盐用王水溶解赶

硝，用ＤＥＴＡ法再反复沉淀２～３次，最终得到高纯

铑料液。提纯铑料液化学成分分析结果（ｍｇ?Ｌ）：

Ｐｔ０．０、Ｒｈ１３１４０．０、Ｐｄ１０．０、Ｆｅ０．０、Ｃｕ０．０、

Ｎｉ０．０、Ａｕ ０．０、Ａｌ１０．０、Ｐｂ ０．０、Ｍｎ ２５．０、

Ｍｇ５．０、Ｓｎ０．０、Ｓｉ１０．０、Ｚｎ０．０。料液杂质非常

低，可以用于高纯铑粉的制备。

图８　犇犈犜犃沉铑现象（犪）及得到的铑盐（犫）

犉犻犵８　犜犺犲狆犺犲狀狅犿犲狀狅狀犻狀狋犺犲狆狉狅犮犲狊狊狅犳犇犈犜犃狉犺狅犱犻狌犿

狆狉犲犮犻狆犻狋犪狋犻狅狀（犪）犪狀犱狋犺犲狅犫狋犪犻狀犲犱狉犺狅犱犻狌犿狊犪犾狋（犫）

３　结论

探索了ＮＨ４Ｃｌ沉铂提纯铂，氧化沉钯二氯二氨

络亚钯提纯钯，ＤＥＴＡ沉铑工艺分离贵金属料液中的

铂、钯、铑以及该过程铑的分布规律，主要结论如下：

１）采用ＮＨ４Ｃｌ沉铂法分离铂时，１５％左右的铑

会以（ＮＨ４）２ＲｈＣｌ５·Ｈ２Ｏ形态共沉淀，通过５０ｇ?Ｌ

ＮＨ４Ｃｌ溶液对氯铂酸铵沉淀洗涤可以有效去除沉

淀中的钯和铑，马弗炉中煅烧、稀盐酸纯水洗涤后可

得到纯度９９．４５％的铂粉。

２）氧化沉钯效率受到Ｈ＋浓度影响，只有在强酸

性条件下ＮａＣｌＯ３才能将Ｐｄ
２＋充分氧化为Ｐｄ４＋形成氯

钯酸铵沉淀，氧化沉钯过程铂钯铑存在共沉淀现象，

钯、铑沉淀率分别达到９９．６６％、９０．９６％，采用二氯二氨

络亚钯法对粗钯进行提纯可得到９９．９８８％高纯钯粉，但

是铑会在该过程同时进入渣相和液相，不利于铑回收。

３）采用氧化共沉淀钯铑—ＤＥＴＡ选择性沉铑

可以有效简化铑的分离提纯流程，加入２０％ＤＥＴＡ

溶液可以实现铑的选择性沉淀，经过２～３次反复提

纯后可以得到高纯氯铑酸料液。
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