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蒸发材料用高纯金的制备研究 
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(昆明贵金属研究所，贵研铂业股份有限公司稀贵金属综合利用新技术国家重点实验室，昆明 650106) 

 

摘  要：采用盐酸+氯酸钠溶解-沉淀除杂-选择性液相还原-煮洗等联合工艺制备蒸发材料用高纯金

并进行应用性能分析。结果表明，溶解后的金溶液采用氢氧化钠调整溶液 pH值去除部分杂质元素；

金溶液采用还原剂选择性还原；得到的金粉用稀硝酸、盐酸煮洗，获得纯度 99.999%以上，碳和硫

含量均小于 1×10-6的高纯金；以制备的高纯金为原料加工的蒸发材料清洁性好，可作为集成电路芯

片制造用蒸发材料。 
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Study on preparation of high-purity gold for evaporation materials 

 

ZHAO Jia-chun, YANG An-heng, WU Yue-dong, ZHU Yong,TONG Wei-feng, PEI Hong-ying*, DONG Hai-gang* 

(Kunming Institute of Precious Metals, State key Laboratory of Advanced Technology of  

Comprehensive Utilization of Platinum Metals, Sino-platinum Metals Co. Ltd., Kunming 650106, China) 

 

Abstract: The combined process of hydrochloric acid and sodium chlorate dissolution-removal of 

impurities by precipitation-selective liquid phase reduction-boiling washing was used to directly prepare 

high-purity gold for evaporation materials, and its application performance was analyzed. The preparation 

process details were as follows: the pH value of the gold solution was first adjusted by sodium hydroxide 

solution to remove some impurities; then the obtained gold solution was selectively reduced, and the resulted 

gold powder was further boiled in dilute nitric acid and hydrochloric acid, respectively, and high pure gold 

with purity of over 99.999% was obtained and the contents ofboth carbon and sulfur were less than 1×10-6. 

The prepared high-purity gold havegood clean performance, which can be used as the evaporation material 

for integrated circuit chips manufacturing. 
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高纯金是电子行业如集成电路、半导体器件等

的重要蒸发镀膜基础材料之一。随着集成电路产业

的不断发展，金蒸发材料要求金的纯度(质量分数，

下同)在 99.999%以上，且要保证材料的清洁性。因

此，合格的高纯金原料的制备十分重要[1-3]。目前，

高纯金的制备方法有电解法、溶剂萃取法和化学还

原法等[4-8]。 

电解法包括粗金在阳极上的溶解和纯金在阴极

上的析出，在适合的条件下可制备出纯度大于

99.999%的高纯金。不足之处是生产周期长，对原料

适应性差，积压资金。化学还原法是将粗金用王水

或者氯气、盐酸等溶解，然后用还原剂选择性还原

金，可制备出纯度大于 99.999%的高纯金，生产周

期短，原料适应性强，适用于各种规模生产。萃取

法通常将金原料溶解造液，再用萃取剂萃取，反萃

后，再经过还原，得到高纯金。萃取剂多为有机溶

剂，存在安全生产及环保问题。 

前期本课题组采用电解法制备的高纯金作为原
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料加工成蒸发材料分析测试后，蒸发材料的清洁性

差，表面有黑色污染物，碳等杂质含量高，达不到

集成电路芯片制造用金蒸发材料要求。结合化学还

原法的特点，本文提出采用盐酸+氯酸钠溶解-沉淀

除杂-还原-洗涤联合工艺制备蒸发材料用高纯金并

进行应用性能分析。 

 

1 实验部分 

 

1.1 基本原理 

在盐酸+氯酸钠溶液溶金的过程中，金及杂质

金属转化为配离子或离子形式进入溶液。溶液添加

氢氧化钠调整 pH 值，使杂质生成氢氧化物沉淀除

去；除杂后的金溶液加入还原剂 S 还原，得到的金

粉用硝酸盐酸煮洗、去离子水洗涤至中性，干燥后，

得到 99.999%高纯金产品。可能发生的化学反应如

下： 

2Au+8HCl+NaClO3=2HAuCl4+NaCl+3H2O     (1) 

2Au+8HCl+2NaClO3=2NaAuCl4+Cl2↑+O2↑+4H2O(2) 

Mn++nOH-=M(OH)n↓               (3) 

HAuCl4+还原剂 S→Au↓+可溶性物质        (4) 

1.2 实验原料及流程 

实验所用的原料为贵研铂业股份有限公司提供

的标准金锭，金纯度 99.95%，其他试剂包括硝酸、

盐酸、氢氧化钠、还原剂 S 均为优级纯试剂，去离

子水电阻率不小于 18 兆欧。实验流程如图 1 所示。

主要包括溶解造液、沉淀除杂、还原、洗涤等过程。 

 

2 结果与讨论 

 

2.1 高纯金制备 

2.1.1 金的溶解 

传统王水溶金过程容易产生有害的 NOx，污染

环境，同时还需要进行赶硝操作。本研究采用盐酸

+氯酸钠溶液溶解金，方法简单，原料适应性强，劳

动条件较好。此过程需要控制氯酸钠的加入量及速

度、反应温度等，最好在通风橱中用密闭容器进行

溶解，以避免氯气溢出。具体操作：将金锭轧成厚

度＜0.5 mm 的薄片，剪成 10 mm×10 mm 的方形。

取 100 g 置于 2000 mL 三颈瓶中，加入 500 mL 6 

mol/LHCl，加热至 70℃，搅拌，将 800 mL 200 g/L

氯酸钠溶液在 4 h 内缓慢加入反应器中，继续保温

1 h，充分溶解，过滤洗涤，获得金溶液 A，定容溶

液体积 2 L，测定该金溶液杂质成分，结果列于表 1。 

 

图 1 实验流程 

Fig.1 Experimental flowchart 

 

表 1 金溶液主要杂质含量 

Tab.1 Impurity contents in the gold solution           /(mg/L) 

Ag Pd Pb Cu Fe Sn Co Al Na 

1.50 2.20 0.14 3.01 4.62 3.20 3.30 3.15 17350 

 

由表 1 可以看出，溶液中杂质金属主要为 Fe、

Sn、Al、Co、Cu 等，含量较高，尚不能直接用于制

备高纯金，需要通过一定的除杂处理，去除杂质元

素，才可能获得高纯金。 

2.1.2 沉淀除杂 

盐酸+氯酸钠氧化溶解得到的金溶液中，杂质

金属离子均以高价态形式存在，例如 Fe3+、Sn4+、

Al3+、Co3+、Cu2+等。因此，选择采用氢氧化钠进行

沉淀除杂，此过程的关键是选择合适的pH值范围，

确保杂质金属离子能够有效沉淀。结合氢氧化物沉

淀的溶度积常数 Ko
sp(如表 2 所列)、溶液中杂质金

属离子的浓度，可以为沉淀过程 pH 值的选择提供

理论指导。 

氢氧化物沉淀溶度积常数和 pH 分别为： 

Ko
sp=c(M

n+)·[c(OH-)]n          (5) 

pH=14−pOH                 (6) 

 

 

金溶液 A 

沉淀除杂 

洗涤 

金粉 

还原 

高纯金 

溶解 

金溶液 B 

金原料 
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表 2 几种氢氧化物沉淀的溶度积常数(20℃) 

Tab.2 Ko
spof several hydroxide precipitations (20℃) 

沉淀 Fe(OH)3 Al(OH)3 Co(OH)3 Sn(OH)4 Cu(OH)2 

Ko
sp 4×10-38 1.3×10-33 1.6×10-44 1.0×10-57 2.2×10-20 

 

根据金溶液中杂质金属离子的浓度，利用式(1)

可以计算出氢氧化物沉淀在溶液中达到沉淀溶解平

衡时的 OH-浓度；再通过式(2)计算出杂质金属离子

沉淀时的 pH 值，结果见表 3。 

 

表 3 金属离子沉淀时的 pH 值(20℃) 

Tab.3 pH value of metal ions as precipitation(20℃) 

离子 Fe3+ Al3+ Co3+ Sn4+ Cu2+ 

pH 2.89 4.35 0.82 0.89 6.40 

 

由表 3 可以看出，控制沉淀过程溶液体系 pH

值为 3，可以有效分离 Fe、Sn、Co 等杂质。对于酸

性金溶液，若沉淀除杂时选择溶液 pH 值过高，就

需要添加大量的氢氧化钠，且溶解得到的金溶液中

钠离子浓度较高，过多的钠离子会影响后续金粉的

质量。因此，沉淀过程选择保持溶液 pH 值为 3。同

时，由于溶液中杂质金属离子浓度低，生成的沉淀

微粒极细，容易穿滤；通过静置足够的时间，使微

细粒级沉淀粒子聚集，达到过滤分离的要求，然后

采用微孔滤膜微负压抽滤，有效分离杂质沉淀。具

体操作为：将金溶液 A 加入 10%氢氧化钠溶液，调

整溶液体系的 pH 值为 3，搅拌 2 h，静置 24 h，采

用微孔滤膜过滤，得到金溶液 B，其杂质金属离子

含量如表 4 所列。 

 

表 4 金溶液主要杂质含量 

Tab.4 Main impurity contents in the gold solution      /(mg/L) 

Ag Pd Pb Cu Fe Sn Co Al Na 

0.60 1.20 0.14 1.31 0.32 0.20 0.010 1.37 12504 

 

2.1.3 金的还原 

为了得到高纯度的金，需要选择合适的还原剂

选择性还原，而其他杂质离子不被还原。选择性还

原是本工艺最关键的环节，需严格控制工艺参数。

具体操作为：将除杂后的金溶液 B 用去离子水稀释

至 8 L，反应过程用氢氧化钠保持溶液 pH 值为 4，

搅拌，缓慢加入优级纯还原剂 S，确保 Au 与还原剂

S 的摩尔比为 1:3，反应 2 h，然后加热溶液至 80℃ 

反应 1 h，冷却，过滤，去离子水洗涤至中性，得到

金粉 95.42 g，金还原率 95.42%；金还原尾液用水合

肼还原得到粗金粉 4.48 g，返回溶解段，金的损耗

率 0.1%。 

2.1.4 金粉洗涤 

通常还原得到的金粉中夹杂有一定量的杂质，

需要进一步通过洗涤方式去除。将金粉分别采用

500 mL 质量浓度 20%的硝酸、10%的盐酸，加热沸

腾煮洗各 1 h，用 80℃去离子水充分洗涤至中性，

真空干燥，获得高纯金 95.24 g，高纯金成品率

95.24%。3 种洗涤尾液合并后用草酸还原处理，得

到粗金 0.15 g。全流程金的损耗率 0.13%。 

洗涤前后的金粉采用 Element GD 型辉光放电

质谱(GDMS)分析杂质含量，结果列于表 5。采用美

国 LECO844 型高精度碳硫分析仪测定高纯金中的

碳和硫含量均小于 1×10-6。 

 

表 5 金粉杂质元素质量分数 

Tab.5Mass fractionof impurities in gold powder         /10-6 

元素 
洗涤 

前 

洗涤 

后 
 元素 

洗涤 

前 

洗涤 

后 
 元素 

洗涤 

前 

洗涤 

后 

Na 3.420 0.820  Al 0.510 0.300  Ti 0.020 0.020 

Ag 0.654 0.660  Ni 0.016 0.015  Cr 0.050 0.050 

Pt 0.031 0.030  Bi 0.014 0.130  Cd 0.020 0.020 

Pd 0.046 0.050  Zn 0.022 0.020  Mn 0.015 0.015 

Ir 0.052 0.050  Pb 0.005 0.005  Mg 0.090 0.090 

Rh 0.051 0.005  Sb 0.005 0.005  Ca 0.022 0.020 

Cu 0.032 0.050  Sn 0.050 0.050  Be 0.005 0.005 

Fe 0.310 0.200  As 0.011 0.010  Si 0.037 0.036 

 

由表 5 可以看出，洗涤前，金粉中杂质元素含

量较高，达不到高纯金的质量要求；采用硝酸、盐

酸、去离子水洗涤后，钠等杂质金属被溶出，获得

的高纯金中杂质元素总含量小于 3×10-6(不计气态

杂质元素含量)，用减量法衡量，高纯金质量分数大

于 99.999%，符合《GB/T25933-2010 高纯金》中化

学成分要求。 

2.2 高纯金应用性能分析 

为了进一步考察所制备的高纯金的应用性能，

将高纯金通过熔炼加工制成蒸发材料颗粒进行分析，

其杂质含量分析结果见表 6。采用日立 S-3400N 型

扫描电镜进行 SEM 及微区能谱 EDAX 进行选区分

析，并与电解高纯金为原料熔炼加工成的蒸发材料

进行比较，结果如图 2 所示。 
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(a).本法制备(Prepared by the method in this study);(b).电解法制备(Prepared by electrolytic process) 

图 2 不同方法制备的高纯金蒸发材料的 SEM 图像(左)及能谱图(右) 

Fig.2SEM (left) and EDAX (right) of high-purity gold evaporation materialpreparedbydifferentmethods 

 

表 6 高纯金蒸发材料杂质元素质量分数 

Tab.6 Mass fraction of impurities in high purity gold evaporation 

materials                                   /10-6 

Na Ag Pt Pd Ir Rh Cu Fe 

0.400 0.710 0.029 0.052 0.050 0.003 0.045 0.190 

Al Ni Bi Zn Pb Sb Sn As 

0.320 0.019 0.001 0.020 0.002 0.001 0.038 0.001 

Ti Cr Cd Mn Mg Ca Be Si 

0.030 0.05 0.016 0.015 0.080 0.020 0.005 0.030 

 

由表 6 及图 2 可以看出，以电解高纯金为原料

制备高纯金蒸发材料颗粒表面有黑色物质，能谱分

析结果可以看出，其中还有碳和钛等杂质元素。以

本研究制备的高纯金为原料加工后的高纯金蒸发材

料纯度大于 99.999%，颗粒表面清洁性好，微区能

谱分析未检测到碳等杂质元素，可用作制造集成电

路芯片的蒸发材料。 

 

3 结论 

 

金锭轧片后，采用盐酸+氯酸钠溶液溶解，通过

氢氧化钠调整溶液 pH 值进行除杂，然后用还原剂

S 选择性还原，得到的金粉用稀硝酸、盐酸煮洗，

获得纯度 99.999%以上，碳和硫含量均小于 1×10-6

的高纯金。高纯金成品率 95.24%，全流程金的损耗

率 0.13%。以此高纯金为原料加工的蒸发材料的清

洁性优于电解高纯金原料，满足集成电路芯片制造

用蒸发材料的要求。 
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