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粗铂氯化浸出工艺优化及实践
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［摘　要］　某企业以氯铂酸铵为原料，采用水合肼还原－粗铂氯化浸出－氯化铵沉铂工艺精炼铂，原有
浸出工艺参数下铂浸出率小于７０％，导致铂直收率低。本文在原工艺基础上考察了反应温度、氯酸钠
用量、盐酸浓度对铂浸出率的影响，并进行了生产实践，得到以下结论：在反应温度９０℃、氯酸钠加入量
为粗铂粉重量的２２％、盐酸浓度３０ｍｏｌ／Ｌ、搅拌速度４５０ｒ／ｍｉｎ、液固比６∶１、反应时间４ｈ的试验条件
下，缓慢加入氯酸钠，铂浸出率可以达到９２５％；生产实践表明该试验条件浸出效果良好且稳定，铂浸出
率维持在约９２％，远高于原工艺条件下的铂浸出率７０％，工艺优化效果良好；生产中采用的反应釜槽体
及搅拌装置等均为钛材，精炼产生的废气和废水进入金精炼废气、废水处理系统，达标后排放。
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０　引言
近年来，金属铂由于熔点高、催化活性高、导电

性能好等一系列突出的理化性能，被广泛应用于国

防、电子、气体催化剂、医疗等领域，特别是在催化

剂应用上有着不可或缺的地位［１－３］。我国铂金属

资源匮乏，铂族金属储量份额不足世界总储量的

４／１００００，且铂矿的品位低，大部分以铜镍的伴生矿
或共生矿的形式存在，目前只能从铜、镍等金属冶炼

过程产生的副产品中回收［４－５］。

铜阳极泥是铜冶炼过程中的副产品之一，含有

一定量的有价元素，如金、银、铂、钯、硒、碲等，具有

相当可观的回收效益。国内铜冶炼企业处理铜阳极

泥多采用卡尔多炉熔炼－多尔合金电解－银阳极泥
金银铂钯精炼工艺，在金银精炼过程中铂族金属铂、

钯以铂钯精矿（Ｐｔ３２％、Ｐｄ２００％）形式富集，在
对铂钯精矿进行钯提纯后，得到铂提纯的原料粗氯

铂酸铵。为获得高纯度的铂，粗氯铂酸铵需要先精

制除杂。传统的氯铂酸铵精制工艺为王水溶解氯铂

酸铵，再加入盐酸脱硝处理，反复溶解精炼，整个过

程作业时间长、辅料消耗大、能耗高、现场环境

差［６－７］。福建某铜冶炼公司通过采用水合肼还原－
粗铂氯化浸出－氯化铵沉铂的新工艺有效改善了这
些缺点［９］。然而新工艺在生产实践中，存在粗铂浸

出率低的问题，部分铂存留在浸出渣，降低了铂的直

收率与外售附加值。为了提高粗铂浸出率，本文考

察了反应温度、氯酸钠用量、盐酸浓度对粗铂氯化浸

出率的影响，以优化浸出参数，提高铂浸出率与直收

率，为贵金属铂的回收、提纯提供技术支撑。

１　工艺流程
粗铂氯化浸出工艺流程见图１。
将氯铂酸铵加水浆化后加氨水调节 ｐＨ值至

３０～４０，温度控制在５０～７０℃，缓慢加入水合肼
进行还原，反应结束，对溶液进行过滤，滤渣为粗铂；

然后将粗铂进行浆化，控制液固比 ６∶１，设备转速
４５０ｒ／ｍｉｎ，加入盐酸至酸浓度达到约２４ｍｏｌ／Ｌ，进行
升温反应，在约 ８０℃温度下加入氯酸钠（粗铂量
２０％）反应４ｈ，进行过滤，滤液进行后续精炼提纯。
在该浸出条件下，铂浸出率低，导致铂的直收率低，

降低了铂的经济效益，需要对浸出过程进行优化。

氯化浸出过程，粗铂中的铂和钯单质在氯酸钠
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图１　粗铂氯化浸出工艺流程
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和盐酸的共同作用下溶解，生成氯亚铂酸、氯亚钯

酸、氯铂酸和氯钯酸，具体反应方程见式（１）～（４）。
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２　试验介绍
２１　试验原料及试剂
２１１　原料

本试验使用的粗铂由粗氯铂酸铵经水合肼还原

制备，粗氯铂酸铵取自福建某铜冶炼公司稀贵厂铂

钯精炼工序。粗铂的成分如表１所示。

表１　粗铂成分表
Ｔａｂｌｅ１　Ｃｈｅｍｉｃａｌｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎｏｆｃｒｕｄｅｐｌａｔｉｎｕｍ

％

元素 Ｐｔ Ｐｄ Ａｕ Ａｇ Ｃｕ Ｐｂ Ｓｅ Ｔｅ

含量 ４２４７５１２３ ０７５ ０１１ ００６ １５９ ２２２ ２８０

２１２　试剂
１）氯酸钠，分析纯，浓度≥９９０％，西陇科学股

份有限公司。

２）盐酸，分析纯，浓度３６％～３８％，西陇科学股
份有限公司。

２２　试验设备及仪器
１）ＬａｂＴｅｃｈ－Ｍｉｎｉ４０Ａ数显加热器。厂家为谱

焰实业（上海）有限公司，主要用于试验过程加热。

２）ＪＪ－１型精密增力电动搅拌器。厂家为常州
天瑞仪器有限公司，主要用于试验过程搅拌。

３）ＳＨＺ－Ｄ型水循环真空泵。厂家为杭州旌斐
仪器科技有限公司，主要用于固液分离抽真空。

４）其他仪器。抽滤瓶（２５００ｍＬ）、玻璃烧杯
（２５０ｍＬ、５００ｍＬ、１０００ｍＬ）、玻璃棒（直径６ｍｍ，长
２０ｃｍ）等玻璃仪器若干。
２３　试验方法

由于生产中实际生产设备转速固定，现场运作

效率确定了固液比以及反应时间，因而在现阶段研

究中，暂不对固液比、搅拌速度以及反应时间进行研

究分析。

称取一定量的粗铂粉置于烧杯中，加入一定浓

度的盐酸，控制液固比６∶１，烧杯置于水浴锅中，在
一定反应温度下缓慢加入氯酸钠，搅拌，转速

４５０ｒ／ｍｉｎ，反应时间４ｈ。待反应结束后过滤，烘干
滤渣并称重。计算铂浸出率。

２４　分析及计算
渣的分析方法：以王水溶解滤渣后，采用Ｉｎｔｒｅｐ

ｉｄＩＩＸＳＰ型电感耦合等离子体发射光谱仪（ＩＣＰ－
ＡＥＳ）测定液中元素含量。

浸出率计算见式（５）。
粗铂浸出率（％）＝［反应前渣中铂金属量－
反应后渣中铂金属量）／反应前渣中铂金属量］×

１００％ （５）

３　结果与讨论
３１　反应温度对铂浸出率的影响

在搅拌速度４５０ｒ／ｍｉｎ、液固比 ６∶１、反应时间
４ｈ、盐酸浓度２０ｍｏｌ／Ｌ、氯酸钠加入量为粗铂粉重
量２２％的条件下，设置反应温度分别为 ７０℃、
７５℃、８０℃、８５℃、９０℃，考察反应温度对铂浸出率
的影响，结果如图２所示。

由图２可知，随着反应温度的增加，铂浸出率呈
现先增大后减小的趋势，当反应温度为９０℃时，浸
出率达到最大值，为 ６９７％。这是由于 ＣｌＯ－３ 与
Ｃｌ－反应形成 Ｃｌ２，具有氧化性的 Ｃｌ２有助于粗铂氯
化浸出，随着温度升高，降低了反应活化能，铂的浸

出率增加；当温度继续升高，达到９５℃时，铂浸出率
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图２　不同反应温度对铂浸出率的影响
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反而下降到６６５％，这是因为温度升高会导致 Ｃｌ２
和ＨＣｌ挥发加剧，使溶液中的有效［Ｃｌ－］减少，从而
降低了铂的浸出率。因此，反应温度取９０℃较为
适宜。

３２　氯酸钠加入量对铂浸出率的影响
在反应温度９０℃、搅拌速度４５０ｒ／ｍｉｎ、液固比

６∶１、反应时间４ｈ、盐酸浓度２０ｍｏｌ／Ｌ条件下，设置
氯酸钠加入量分别为粗铂粉重量的 １６％、１８％、
２０％、２２％、２４％，考察氯酸钠加入量对铂浸出率的
影响，结果如图３所示。

图３　不同氯酸钠加入量对铂浸出率的影响
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由图３可得，随着氯酸钠的加入量不断增加，铂
浸出率逐渐上升。当氯酸钠添加量为粗铂量的

２０％时，铂浸出率达到６９７％；而当再增加氯酸钠
量时，铂浸出率增长不明显。当添加量为粗铂量

２２％时，浸出率为７１３％，增量１６％；当氯酸钠添
加量为粗铂重量２４％时，浸出率７１９％，增量仅为
０６％。氯酸钠的添加量＞２２％时，虽然增加反应物
的量有利于反应的进行，但是同样作为反应物的盐

酸的量并未增加，导致铂浸出率增长不明显。因此

单因素试验条件下，氯酸钠加入量为粗铂量的２２％
较为适宜。

３３　盐酸浓度对铂浸出率的影响
在反应温度９０℃、搅拌速度４５０ｒ／ｍｉｎ、液固比

６∶１、反应时间 ４ｈ、氯酸钠加入量为粗铂粉重量

２２％的条件下，设置盐酸浓度分别为 １５ｍｏｌ／Ｌ、
２０ｍｏｌ／Ｌ、２５ｍｏｌ／Ｌ、３０ｍｏｌ／Ｌ、３５ｍｏｌ／Ｌ，考察盐
酸浓度对铂浸出率的影响，结果如图４所示。

图４　不同盐酸浓度对铂浸出的影响
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由图４可知，随着盐酸浓度从１５ｍｏｌ／Ｌ逐渐
增加，铂浸出率逐渐上升，当盐酸浓度为３０ｍｏｌ／Ｌ
时，铂浸出率为 ９２５％，而当盐酸浓度增加至
３５ｍｏｌ／Ｌ时，铂浸出率约为９３２％，达到最大，但
增量仅为 ０７％。这是由于氯酸钠氯化浸出利用
ＣｌＯ－３ 在酸性条件与 Ｃｌ

－反应形成 Ｃｌ２，当盐酸浓度
升高，［Ｃｌ－］升高，促进了Ｃｌ２的形成，使得铂浸出率
增加；盐酸浓度＞３０ｍｏｌ／Ｌ时，由于溶液中的ＣｌＯ－３
浓度有限，生成的Ｃｌ２增量降低，且随着反应的进行，
粗铂不断被消耗，浸出率逐渐趋于稳定。综合考虑，

反应过程中盐酸浓度控制在３０ｍｏｌ／Ｌ较为适宜。
后期工业试验中，同时增加氯酸钠与盐酸用量

（氯酸钠增加至２４％，盐酸酸度提升至３５ｍｏｌ／Ｌ），
浸出率约为９３９％，仅比原条件（氯酸钠２２％，盐酸
浓度３０ｍｏｌ／Ｌ）增加１４％，增加幅度小，基于生产
实际条件以及成本考虑，盐酸浓度３ｍｏｌ／Ｌ、氯酸钠
用量２２％较为合适。
３４　验证试验

将试验分析得到的较佳工艺条件：搅拌速度

４５０ｒ／ｍｉｎ、液固比 ６∶１、反应时间 ４ｈ、反应温度为
９０℃、氯酸钠加入量为粗铂粉重量２２％、盐酸浓度
３０ｍｏｌ／Ｌ，应用于粗铂氯化浸出生产中，结果见表２。

由表２（１＃～３＃组试验数据）结果可以看出，在
该工艺条件下进行生产试验，粗铂氯化浸出效果良

好，铂浸出率维持在９２％左右。原有工艺条件试验
结果显示，铂浸出率仅为７０％，主要原因在于原工
艺反应条件如盐酸浓度、反应温度、氯酸钠用量等参

数偏低，导致粗铂氯化浸出效果差。优化之后的工
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　　 表２　生产实践中铂浸出率
Ｔａｂｌｅ２　Ｔｈｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｒａｔｅｏｆｃｒｕｄｅｐｌａｔｉｎｕｍｉｎｐｒｏｄｕｃｔｉｏｎｐｒａｃｔｉｃｅ

试验编号
反应前粗铂 反应后渣

重量／ｋｇ 铂品位／％ 铂金属量／ｋｇ 重量／ｋｇ 铂品位／％ 铂金属量／ｋｇ
浸出率／％

１＃ ２８ ４２４７ １１９ ２２０ ４２５ ０９３５ ９２１４

２＃ ２５ ４２４７ １０６ ２０２ ４２３７ ０８５６ ９１９２

３＃ ２６ ４２４７ １１ ２０６ ４２２３ ０８７ ９２０８

４＃ ２２ ４２４７ ９３４ ６２ ４５０４ ２７９ ７０１

　　注：１＃～３＃组试验数据为优化工艺最优条件重复性试验结果；４＃为工艺优化之前反应条件试验结果（反应温度７５℃、盐酸浓度为１５ｍｏｌ／

Ｌ、氯酸钠用量为粗铂重量１８％）。

艺，提高了铂在提纯过程的直收率，避免了铂在系统

中以中间物料形式存在，提高了经济效益。

３５　主要生产设备要求
由于粗铂需在盐酸体系下进行氯化浸出，工业

化生产对设备有一定的防腐要求。主体设施参数如

下所述。

１）反应釜槽体。反应釜规格为７００ｍｍ×７００ｍｍ
的搅拌槽，搅拌槽底部为椭圆球底，带搅拌器；工作

介质为盐酸、氯酸钠；工作压力为常压；工作温度为

２５～１００℃；加热方式为隔层蒸汽（０６ＭＰａ）加热，
冷却方式为工艺水冷却；设备内衬材质要求为钛材；

搅拌装置包括钛材搅拌桨、变频电机。

２）真空过滤器。过滤器规格为１０００ｍｍ×７６０
ｍｍ，椭圆球底，体积为５９６Ｌ，有效容积为４００Ｌ，采
用底端放液；工作介质为盐酸、氯酸钠；工作温度 ＜
９０℃；工作压力－１００ｋＰａ；材质为ＰＥ。

３）真空泵。采用耐腐真空泵，功率１１ｋＷ。
３６　三废处理

粗铂氯化浸出为盐酸体系加热状态下进行反

应，盐酸受热易挥发会产生少量的酸雾，氧化浸出液

在精制处理后产生一定量的工业废水，氧化浸出渣

返回铂钯精矿处理。在实际生产过程中，三废处置

主要对该工艺废气、废水进行处理。由于粗铂处理

量少，废气和废水不再单独处理，直接合并至金精炼

系统集中处理。废气处置方式为在反应釜上侧连接

通风管道，合并至金精炼区域主通风系统，进入碱液

喷淋塔集中处置，达标外排。废水处置方式：铂精炼

生产废水与金精炼废水合并经过亚硫酸氢钠还原沉

淀铂钯等微量贵金属后，外排至铜冶炼废酸系统集

中处置重金属，最后废水达标排放。

４　结论
针对粗铂氯化浸出率低的问题，本文考察了反

应温度、氯酸钠用量、盐酸浓度对于粗铂氯化浸出率

的影响，并进行了生产实践，得到以下结论。

１）在反应温度９０℃、氯酸钠加入量为粗铂粉重
量２２％、盐酸浓度３０ｍｏｌ／Ｌ、搅拌速度４５０ｒ／ｍｉｎ、
液固比６∶１、反应时间４ｈ的试验条件下，缓慢加入
氯酸钠，铂浸出率可以达到９２５％。
２）在粗铂氯化浸出生产中，该试验条件浸出效

果良好且稳定，浸出率维持在约９２％。
３）工业化生产中，粗铂氧化浸出与精炼对设备

有一定的防腐要求，工业三废主要对废气和废水进

行处置，由于产生量小，可合并至金精炼区域废气、

废水处理系统集中处置。
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