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摘  要：用 9335 型阴离子交换树脂吸附经王水溶解的含钯物料，可以选择性吸附钯，铜、镍等杂

质不被吸附。用 8%氨水、40 g/L氯化铵解吸，98%以上的钯被解吸。吸附操作简单，解吸后的树脂

可重复使用。 
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Abstract: Palladium containing materials were dissolved by aqua regia and then adsorbed by 9335 anion 

exchange resin. Palladium can be selectively adsorbed, copper and nickel cannot be adsorbed. More than 

98% palladium can be desorbed by 8% ammonia water and 40g/L ammonium chloride. The operation of 

adsorption is simple, and the desorbed resin can be reused. 
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工业上应用的离子交换树脂是人工合成的，在

酸、碱性溶液中都为稳定的固态三维聚合物，其组

成中含有在溶液中能离解的离子化基团。离子化基

团由与树脂的聚合物骨架牢固结合的固定离子和与

固定离子电荷符号相反的反离子所构成。反离子就

是与溶液中离子进行交换的离子。 

阳离子交换树脂大都含有磺酸基(-SO3H)、羧基

(-COOH)或苯酚基(-C6H4OH)等酸性基团，其中的氢

离子能与溶液中的金属离子或其他阳离子进行交

换。例如苯乙烯和二乙烯苯的高聚物经磺化处理得

到强酸性阳离子交换树脂，其结构式可简单表示为：

R-SO3H，其中 R 代表树脂母体，其交换原理为： 

2R-SO3H＋Ca
2+

→(R-SO3)2Ca＋2H
+
     (1) 

阴离子交换树脂含有季胺基[-N(CH3)3OH]、胺

基(-NH2)或亚胺基(-NH2)等碱性基团。它们在水中

能生成 OH-离子，可与各种阴离子起交换作用，其

交换原理为[1-2]： 

R-N(CH3)3OH＋Cl
-
→R-N(CH3)3Cl＋OH

-
   (2) 

9335 型钯离子交换树脂优点是：钯选择性好，

且对铜、镍的选择性差。含钯废液通过硫化钠沉淀

法或电解法将钯富集后用王水溶解；含钯固体物料

通过炭化、王水溶解后采用传统的氯化铵法回收钯

工艺，此工艺过程较多且控制条件不当会导致钯的

回收率降低。采用离子交换树脂法将王水溶解后的

含钯液吸附后，再将离子交换树脂吸附的钯解吸出

来。此工艺过程简单、容易控制，而且大大降低了

钯的损耗。针对以上问题，进行工艺研究确保将回

收钯过程中每个步骤钯的损耗减少到最低，确保钯

回收率≥98%。 

 

1 实验部分 

 

1.1 实验材料 

实验所用含钯物料的主要成分见表 1。 
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表 1 含钯物料主要成分 

Tab.1 Main content in palladium                      /% 

元素 Pd Cu Ni 其他 

含量 82.68 8.37 2.69 6.35 

 

从表 1 可以看出，含钯物料成分含有较多的铜、

镍等贱金属造成了钯回收、精炼工艺的困难和复杂。 

氨水的配制：将质量浓度为 25%的分析纯氨水

用去离子水稀释，配制成浓度分别为 6%、7%和 8%

的氨水。 

氯化铵溶液的配制：分别称取一定量的分析纯

氯化铵溶于去离子水中，用容量瓶定容，配制成浓

度分别为 10、20、30 和 40 g/L 的氯化铵溶液。 

含钯溶液的配制：将 1 kg 实验用的含钯物料用

2.5 L 王水完全溶解后过滤、洗涤，合并滤液，用去

离子水定容至 10 L。 

1.2 吸附实验 

1.2.1 溶解 

根据物料的量，先将王水按一定比例加入反应

釜内，加热至约 40℃。边搅拌边加入含钯物料，物

料加完后保持温度在 65℃左右，保持反应数小时以

实现脱硝，发生的反应为： 

3Pd+12HCl+2HNO3=3H2PdCl4+4H2O+2NO↑  (3) 

3Pd+18HCl+4HNO3=3H2PdCl6+8H2O+4NO↑  (4) 

反应和脱硝时间依据物料的重量确定。反应完

成后，冷却至室温后经过滤、洗涤得到含钯液，并

将含钯液稀释至 10 L。 

1.2.2 吸附 

实验使用 9335 型阴离子交换树脂，此树脂已经

过厂家预处理，可以直接使用。 

将 10 L 的含钯液加入至吸附槽内，并将 1000 g

阴离子交换树脂加入至小型树脂吸附塔内，控制流

量为 1 t/h，进行吸附。每 10 min 测定吸附后溶液中

Pd 的含量。计算树脂对 Pd 的吸附率 R和吸附量 Q： 

R=(ρ0-ρ)/ρ0×100%             (5) 

式中，ρ0和 ρ分别为初始溶液和吸附后的溶液浓度，

mg/L。 

Q=(ρ0-ρ)V/m              (6) 

式中，V为溶液体积，L；m为初始树脂的湿重，g。 

 

2 结果与讨论 
 

2.1 树脂对溶液中 Pd 的吸附 

吸附前后液体中的钯含量经原子吸收分光光度

法(AAS)分析，结果如表 2 所示。 

 

表 2 树脂的吸附率和吸附量 

Tab.2 Adsorption rate and capacity of the resin 

元素 
吸附前 

含量/(mg/L) 

吸附后 

含量/(mg/L) 
吸附率/% 

吸附量/ 

(g/kg) 

Pd 826.89 4.35 99.47 8.22 

Cu 0.087 0.084 3.44 0.003 

Ni 0.025 0.021 16 0.004 

 

由表 1 可知，1 kg 离子交换树脂可吸附 8.22 g

钯，树脂对钯的吸附率达 99%以上，而对铜、镍的

吸附率较低，实现了钯的选择性吸附，有利于钯的

回收。 

2.2 解吸实验 

吸附后离子交换树脂含钯量为 8.22 g/kg，为了

将钯从离子交换树脂中解吸出来，向 50 g 含钯树脂

加入 1 L 不同浓度氨水、1 L 不同浓度氯化铵溶液，

常温下进行不同时间的解吸，测定解吸液中的钯含

量，结果如表 3 所示。 

 

表 3 不同条件下树脂中钯的解吸率 

Tab.3 The desorption rate of palladium in resin by different condition 

解吸后溶液中钯含量/(g/L) 解吸率/% 
ρ(NH4Cl) 解吸时间/h 

ω(NH3)=6% ω(NH3)=7% ω(NH3)=8% ω(NH3)=6% ω(NH3)=7% ω(NH3)=8% 

1 0.021 0.034 0.041 20.48 33.17 40.00 
10 

2 0.023 0.037 0.043 22.43 36.09 41.95 

1 0.033 0.048 0.058 32.19 46.82 56.58 
20 

2 0.035 0.051 0.061 34.14 49.75 59.51 

1 0.046 0.067 0.081 44.87 65.36 79.02 
30 

2 0.051 0.071 0.092 49.75 70.24 89.75 

1 0.072 0.091 0.101 70.24 88.78 98.53 
40 

2 0.076 0.095 0.101 74.14 92.68 98.53 
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由表 3 可见：1) 随着加入氨水浓度增加，解吸

液中钯浓度增加，解吸率提高。2) 随着氯化铵加入

量增加，解吸液中钯浓度增加，解吸率提高。3) 随

着解吸时间延长，解吸液中钯的浓度增加，解吸率

提高。 

当氨水浓度为 8%，氯化铵浓度为 40 g/L 时，

经过 2 h 解吸，钯的解吸率可以达到 98%以上。此

结果符合实验预期，因此不再进行提高试剂浓度、

延长解吸时间的试验。 

2.3 树脂再生 

吸附后的树脂经碱处理后，用去离子水洗涤后

再生，含少量钯的树脂可以重复吸附钯。 

2.4 盐酸沉淀、过滤 

将经氨水、氯化铵解吸后的含钯液，缓慢加入

盐酸，直至二氯四氨络亚钯转化成二氯二氨络亚钯

黄色沉淀： 

[Pd(NH3)4]Cl2+2HCl=[Pd(NH3)2]Cl2↓+2NH4Cl  (7) 

反应完成后控制溶液的 pH=0.5~1，此时铜、镍

等杂质大部分仍留在溶液中。氨络合和盐酸酸化反

复 2~3 次，可得到钯含量 99.98%以上的纯钯产品。 

盐酸酸化后溶液中钯含量较高，其原因是：二

氯二氨络亚钯有顺式和反式两种，顺式二氯二氨络

亚钯溶解于水，而反式二氯二氨络亚钯不溶解于水，

由于酸化过程是放热反应，盐酸加入过快使得溶液

温度升高，有利于可溶性的顺式的二氯二氨络亚钯

生成。分别各取 1 L 氨水络合液，用快速和慢速加

入盐酸 2 种方式进行酸化沉淀，测定尾液的主要成

分，结果列于表 4。由表 4 可见，采用缓慢加入盐

酸的方式，钯沉淀更充分。 

 

表 4 尾液中主要成分的浓度 

Tab.4 Main compositions in the tail solution         /(mg/L) 

加盐酸速度 温度/℃ Pd Ni Cu 

快速 50 614 0.12 0.11 

缓慢 35 98 0.12 0.11 

 

为此，采取措施了以下措施：缓慢加入 1:1 的

盐酸，如温度升高至 35℃时应停止加入，待温度降

低后再加入盐酸，直至溶液 pH=5，此时有少量黄

色反式的二氯二氨络亚钯沉淀生成。继续加入盐酸，

直至溶液的 pH 为 0.5~1。沉淀完成后静置 30 min，

过滤。 

2.5 氨络合、水合肼还原 

酸化后过滤，在滤出的 Pd(NH3)2Cl2 中加入氨

水络合，控制溶液的 pH 值在 8~9，将络合溶液加

热至 50℃左右，缓慢加入水合肼，直至溶液成无色，

澄清，此时钯完全被还原。静置半小时后过滤、洗

涤，在 105℃恒温干燥 4 h 后得纯海绵钯粉。还原后

液体中各金属化学成分见表 5。 

 

表 5 还原后溶液中各金属化学成分 

Tab.5 Main compositions in solution after reduction   /(mg/L) 

元素 Pd Cu Ni 

含量 0.26 0.11 0.12 

 

2.6 烘干、称重 

将过滤后钯粉放入恒温干燥箱内在 105℃烘干

2 h 称重，钯粉质量为 8.10 g，按此工艺钯的回收率

为 98.06% 

 

3 结论 

 

1) 9335 型阴离子交换树脂对钯吸附选择性

好、吸附容量大，钯易解吸、再生。吸附和解吸操

作简单，树脂可以重复使用。 

2) 常温下用 8%氨水，40 g/L 氯化铵解吸 2 h，

钯的解吸率在 98%以上。钯的回收率可以达到 98%

以上。 
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