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摘  要：用硝酸作为浸出剂，通过正交试验考察了各工艺条件对含银电子废料中的银的浸出效率的

影响。结果表明，硝酸浓度和浸出温度是影响浸出效率的主要因素；在硝酸浓度为 8 mol/L、搅拌

速度为 100 r/min、浸出温度和时间分别为 80℃和 80 min的最佳条件下，浸出效率可达 88%以上。

控制温度为 70℃，以 NaOH 溶液调节浸出液至近中性(pH=6.0)，共存杂质 Cu、Fe、Pb、Ni 和 Bi

的一次去除率达到 80%以上，可得到较纯净的硝酸银溶液。 
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Conditions of Leaching and Purifying Process for Recycling Silver from 
Waste Silver-Bearing Electronic Paste 

 

WANG Lingling, CHEN Chen, ZHU Binglong, TONG Fei, ZHOU Quanfa
*
 

(Jiangsu University of Technology, Changzhou 213001, Jiangsu, China) 

 

Abstract: The leaching rate of silver from the waste silver-bearing electronic paste using nitric acid as the 

leaching agent was investigated by the orthogonal test. Experimental results show that the concentration of 

nitric acid and leaching temperature are the main factors affecting the leaching rate. A high leaching rate of 

88% was realized when the leaching was carried out in 8 mol/L nitric acid solution for 80 min at 80℃ with 

a stirring speed of 100 rpm. More than 80% of Cu, Fe, Pb, Ni and Bi ions co-existing in the lixivium could 

be removed at 70℃ by adjusting the pH value of the lixivium to 6.  
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银是电子工业中用量最大和应用最为广泛的贵

金属。将一定颗粒度的超细或片状银粉、氧化银、

硝酸银等含银化合物，与助熔剂、溶剂、黏合剂和

功能助剂等进行机械混合，可以得到具有特定电性

能和涂布性能的电子浆料[1]。通过丝网印刷、光刻

等工艺可以将含银电子浆料按照一定的形状或线路

均匀涂覆到基底材料表面，然后以加热或烧结方式

使金属银按照预定的线路与基底材料结合，形成特

定的导电层，广泛应用于电容器、电位器、电阻器、

压电陶瓷等材料的生产过程[2-3]。 

在制浆、涂布、烧结以及相关含银材料的使用

过程中，会产生一定量的含银废浆料、抹布、压电

陶瓷废片等各类含银废料。对其进行回收和深加工，

可有效降低相关电子产品的白银消耗和生产成本，

同时也能够减少或避免由含银废料所产生的环境危

害。从含银废料中回收利用银等有价金属的方法很

多[4-8]，火法、湿法和生物方法分别用于不同形态和

成分的含银废料中银的再生利用[9-13]。 

本文以含银报废电子浆料为原料，考察硝酸浸

出银的工艺条件影响，并采用 NaOH 进行去除金属
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杂质的实验，尝试建立有效的银回收方法。 

 

1 实验部分 

 

1.1 原料、试剂和仪器设备 

原料：废银浆料。来源于江苏某压电陶瓷生产

企业，废料形态为粘稠状报废银浆、固化状报废银

浆、涂银废抹布等。 

试剂：硝酸、氢氧化钠、硝酸铜、硝酸铁、硝

酸铅、硝酸镍、硝酸铋、硝酸银、硫氰酸铵、硫酸

铁铵等化学试剂均为分析纯。 

仪器设备：Optima 2100 DV 型光谱仪，DF-II

数显集热式磁力搅拌器，HH-6 数显恒温水浴锅，

电子天平，电热鼓风干燥箱，箱式电阻炉等。 

1.2 试验方法 

将废银浆料于 600℃灼烧 2 h，经冷却、粉碎、

过筛、混合后得到均匀的粉料，于 110℃恒温干燥 1 

h 后冷却并密封避光保存，得到预处理后的废料(下

称废银粉)。废银粉、浸出液和产品中的银含量采用

佛尔哈德法测定，其他金属离子含量用 ICP-AES 法

测定[14]。 

取废银粉 100 g(准确至 0.0001 g)于圆底烧瓶

中，加一定浓度的硝酸并在一定温度的水浴中加热

溶解，冷却至室温，过滤除去不溶性物质，得到酸

浸液。考察硝酸浓度、时间、温度、搅拌速度等因

素对浸出效果的影响。 

以 NaOH 溶液调节酸浸液的 pH 值，经充分搅

拌和沉淀后过滤除杂。考察酸浸液的 pH 值和温度

对杂质金属离子浓度的影响。 

 

2 结果与讨论 

 

2.1 硝酸浓度对浸出效率的影响 

称取废银粉(各约 100 g) 8 份，加入足量浓度分

别为 15.30、7.65、5.10、3.83、3.06、2.55、2.19 和

0.00 mol/L 的硝酸溶液，于 75℃和 150 r/min 搅拌速

度下浸出 80 min。以浸出液中银含量与废银粉质量

的比值(下称浸出效率，%)衡量浸出效果。所得结果

如图 1 所示。 

由图 1 可知，除蒸馏水以外，废银粉在不同浓

度的硝酸溶液中于 75℃浸出 80 min，浸出效率均在

80 g/100 g 以上。综合考虑浸出速度和降低硝酸消

耗等因素，选择 8 mol/L 的硝酸作为浸出用酸。 

 

 
图 1 硝酸浓度对浸出效果的影响 

Fig.1 Effect of nitric acid concentrations on leaching rate of silver 

 

2.2 浸出时间对浸出效率的影响 

称取废银粉(各约 100 g) 6 份，分别加入足量 8 

mol/L 硝酸溶液，于 75℃和 150 r/min 搅拌速度下分

别浸出 20、40、60、80、90、100 min。浸出效率

如图 2 所示。 

 

 

图 2 浸出时间对浸出效果的影响 

Fig.2 Effect of the leaching time on the leaching rate of silver 

 

由图 2 可见，废银粉于 75℃在 8 mol/L 硝酸溶

液中溶解浸出，浸出效率随时间增加而增加，并在

浸出时间达到 80 min 后基本稳定。综合考虑浸出能

耗和效率等因素，本实验选择浸出时间为 80 min。 

2.3 浸出温度对浸出效率的影响 

称取废银粉(各约 100 g) 8 份，加入足量 8 mol/L

硝酸溶液，分别于 25、35、45、55、65、75、85、

95℃和 150 r/min 搅拌速度下浸出 80 min。浸出效率

如图 3 所示。 
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图 3 浸出温度对浸出效果的影响 

Fig.3 Effect of leaching temperature on leaching rate of silver 

 

由图 3 可见，废银粉在 8 mol/L 硝酸溶液中溶

解浸出 80 min，浸出效率随着温度的上升而升高。

温度低于 40℃时，反应速度很慢，85℃达到最高。

综合考虑浸出速度、能耗和挥发量等因素。本实验

选择浸出温度为 85℃。 

2.4 搅拌速度对浸出效率的影响 

称取 4份废银粉(各约 100 g)，于 75℃在 8 mol/L

硝酸溶液中浸出 80 min。浸出效率与磁力搅拌速度

的关系如图 4 所示。 

 

 

图 4 搅拌速度对浸出效果的影响 

Fig.4 Effect of the stirring speed on the leaching rate of silver  

 

由于废银粉颗粒的密度远大于硝酸溶液密度，

为了促使废银粉颗粒能够在反应体系中长时间悬

浮，增加与硝酸溶液的接触面积和接触时间，废银

粉浸出过程中必须施加一定速度的搅拌。从图 4 可

见，废银粉于 75℃在 8 mol/L 硝酸溶液中浸出 80 

min，浸出效率随搅拌速度的增加而增加。综合考

虑能耗和搅拌安全性等因素，本实验选择搅拌速度

为 300 r/min。 

 

2.5 浸出条件的正交实验分析 

针对硝酸浓度、时间、温度和搅拌速度对浸出

效率的影响结果，设计了 4 因子 4 水平的正交实验，

16 次实验的结果如表 1 所示，显著性水平分析如表

2 所示。 

 

表 1 正交实验的条件和结果 

Tab.1 The condition and results of orthodoxy experiment 

No. 
A 硝酸/ 

(mol/L) 

B 温 

度/℃ 

C 搅拌转 

速/(r/min) 

D 浸出 

时间/min 
空白 

浸出 

效率/% 

1 3.2(1) 60(2) 150(3) 80(3) (2) 63.24 

2 4.0(2) 80(4) 0(1) 60(2) (2) 71.67 

3 5.3(3) 80(4) 150(3) 90(4) (3) 88.23 

4 8.0(4) 60(2) 0(1) 50(1) (3) 62.93 

5 3.2(1) 70(3) 0(1) 90(4) (4) 30.97 

6 4.0(2) 50(1) 3(3) 50(1) (4) 53.39 

7 5.3(3) 50(1) 0(1) 80(3) (1) 47.31 

8 8.0(4) 70(3) 150(3) 60(2) (1) 72.27 

9 3.2(1) 50(1) 300(4) 60(2) (3) 10.98 

10 4.0(2) 70(3) 100(2) 80(3) (3) 76.12 

11 5.3(3) 70(3) 300(4) 50(1) (2) 65.45 

12 8.0(4) 50(1) 100(2) 90(4) (2) 77.47 

13 3.2(1) 80(4) 100(2) 50(1) (1) 63.83 

14 4.0(2) 60(2) 300(4) 90(4) (1) 59.49 

15 5.3(3) 60(2) 100(2) 60(2) (4) 75.14 

16 8.0(4) 80(4) 300(4) 80(3) (4) 85.63 

k1 42.26 47.29 53.22 61.40 60.73 

k2 65.17 65.20 73.14 57.52 69.46 

k3 69.03 61.20 69.28 68.08 59.57 

k4 74.58 77.34 55.39 64.04 61.28 

 

k
__

 62.76 62.76 62.76 62.76 62.76  

R 32.32 30.05 19.92 10.56 9.89  

 

由表 1 直观分析可知，最佳合成条件是硝酸浓

度 8.0 mol/L、温度 80℃、搅拌速度 100 r/min、时间

80 min。各因素对银浸出效率的影响顺序是硝酸浓

度＞温度＞搅拌速度＞时间。 
 

表 2 显著性水平分析 

Tab.2 The analysis of notability level 

因素 平方和 自由度 均方差 

硝酸浓度 2420 3 S

__

A=807 

温度 1841 3 S

__

B=614 

搅拌速度 1182 3 S

__

C=394 

时间 237 3 S

__

D=79 



 

56 贵 金 属 第 37 卷 
 

从表 2 可见，均方大小顺序为S
__

A＞S
__

B＞S
__

C＞S
__

D，

各因素对结果影响的显著性顺序为：硝酸浓度＞温

度＞搅拌速度＞时间。硝酸浓度对浸出效率的影响

最大：随硝酸浓度增大，硝酸对废银粉的破坏作用

显著增强，扩散速度增大，酸浸反应速度提高，银

浸出效率明显上升；随着酸浸温度的升高，浸出液

向固体表面扩散速度加快，生成的可溶性物质向固

体颗粒外部的扩散速度加快，2 种因素共同作用使

得酸浸反应速度和酸浸效率迅速提高。搅拌速度和

时间在提高酸浸效率方面的作用比浓度和温度要小

很多。当搅拌速度过快、温度过高时，反应混合物

因剧烈运动而形成的漩涡深度过大，加上浸出液溅

到瓶口和搅拌状态不稳定等影响，浸出效率反而降

低。将 4 个因子的最优水平组合，得到浸出实验的

最优水平组合为(A4，B4，C2，D3)，即酸浓度为 8 

mol/L、浸出温度为 80℃、搅拌速度为 100 r/min、

浸出时间为 80 min。 

2.6 pH 值对浸出液除杂效果的影响 

在最优水平的浸出实验条下对废银粉进行加热

浸出，并控制浸出液中银离子浓度维持在 1 mol/L。

向浸出液中滴加 1 mol/L 的 NaOH 溶液，调节 pH

值，沉淀杂质离子，用 ICP-AES 法测定除杂前后溶

液中杂质离子的浓度，结果见表 3。 

 

表 3 不同 pH 值下硝酸银溶液中杂质离子的浓度 

Tab.3 The concentrations of impurity ions in silver nitrate 

solution at different pH values                 /10-6 

pH 
杂质 

初始 1 2 3 4 5 6 7 

Cu 5.474 0.148 0.146 0.144 0.143 0.136 0.130 0.136 

Fe 0.473 0.434 0.421 0.393 0.309 0.075 0.071 0.127 

Pb 146.6 96.08 92.51 90.52 80.37 35.54 3.429 0.145 

Ni 2.529 0.188 0.187 0.179 0.169 0.166 0.162 0.158 

Bi 78.80 56.90 54.75 28.47 2.08 0.098 0.076 0.089 

 

通过各杂质离子的浓度与初始浓度计算杂质去

除率，如图 5 所示。 

由图 5 可见，反应混合物中杂质离子去除率随

溶液 pH 值的升高而不断降低。理论上，Cu、Fe、

Pb、Ni 和 Bi 等离子形成氢氧化物而完全沉淀的 pH

值分别是 6.67、3.17、7.88、9.15 和 5.53，但是本实

验浸出液的 pH 值达到 1.0 时，铜和镍离子的去除率

已达到 90%以上，当溶液 pH 值达到 6.0 以上时，

Fe、Pb、Bi 离子的去除率均可达到 85%以上。在酸

性条件下上述金属离子能够从溶液中沉淀下来的原 

 

图 5 杂质离子去除率与 pH 值的关系曲线 

Fig.5 The relation curve between the removal rate of 

impurity ion and pH value 

 

因在于，浓度相对较高的氢氧根离子遇到浓度很高

的银离子时能够瞬间形成呈胶态、表面积大并容易

吸附其他金属离子的氢氧化银絮状沉淀，氢氧化银

沉淀在酸性条件下因不稳定而分解，被吸附在其中

的杂质金属离子被释放，如此反复。被释放的杂质

金属离子因扩散速度较低的原因，在 NaOH 溶液滴

入的局部区域浓度增高，从而使杂质金属离子在尚

未达到完全沉淀 pH 值前形成沉淀。当溶液 pH 值达

到杂质金属离子完全沉淀所需的 pH 值时，沉淀形

成的颗粒更大，分离更完全。 

2.7 温度对浸出液除杂效果的影响 

在最优水平的浸出实验条下对废银粉进行加热

浸出，并控制浸出液中银离子浓度维持在 1 mol/L。

向浸出液中滴加 1 mol/L 的 NaOH 溶液，调节 pH

值约为 6.0。分别考察浸出液温度为 30、50、70、

90、100℃时的除杂效果，用 ICP-AES 法测定除杂

前后溶液中杂质离子的浓度，计算杂质离子的去除

率，结果如图 6 所示。 

由图 6 可以看出，杂质金属离子的去除率随浸

出液温度的升高，呈现先增大后减小的趋势。尽管

Cu、Fe、Pb、Ni 和 Bi 的离子去除率的变化幅度有

所不同，但其变化趋势一样，且最高去除率的温度

点相同，均在浸出液温度为 70℃时有最好的除杂效

果。除杂过程是放热反应，从理论上看，温度升高

不利于除杂过程，但由于在浸出液除杂过程中产生

了大量不稳定的氢氧化银沉淀，氢氧化银对杂质离

子有化学吸附作用，在初始阶段提高温度，可以提

供化学吸附的活化能，有利于激活吸附反应，从而

有利于除杂过程的进行。 
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图 6 杂质离子去除率与温度的关系曲线 

Fig.6 The relation curve between the removal rate of impurity 

ion and temperature 

 

3 结论 

 

以硝酸为浸出剂，探讨了酸浓度、浸出时间、

浸出温度和搅拌速度对经过预处理的废银浆料的浸

出效率。正交试验结果表明，硝酸浓度和浸出温度

是影响浸出效率的主要因素，各因素对银浸出效率

的影响顺序是硝酸浓度＞温度＞搅拌速度＞时间。

最佳浸出条件为硝酸浓度 8 mol/L、搅拌速度 100 

r/min、浸出温度和时间分别为 80℃和 80 min，浸出

效率可达 88%以上。在使用 NaOH 溶液对浸出液进

行除杂时，由于浸出液中的银离子能够瞬间形成胶

态、表面积大且易吸附其他金属离子的氢氧化银絮

状沉淀，并在酸性条件下因不稳定而分解，释放被

吸附的杂质金属离子，反复多次，因被释放的杂质

金属离子扩散速度较低而使其在尚未达到完全沉淀

pH 值前形成沉淀。在 70℃和 pH 为 6.0 时，共存杂

质 Cu、Fe、Pb、Ni 和 Bi 的一次去除率达到 80%以

上。本方法具有浸出效率高、操作简便、除杂效果

好的特点，有一定的应用前景。 
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