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摘  要：钌蒸馏渣中贱金属的稀硫酸直接浸出率低，渣中的铂溶解率低，回收困难。采用焙烧研磨、

还原预处理后，贱金属易被浸出；富集在硫酸浸出渣中铂易被王水溶解(溶出率 99%)，物料中的钌

在渣中也得到富集；铂溶液经氯化铵沉淀煅烧得到粗铂；粗铂溶解后经多次氧化水解除杂、氯化铵

沉淀法精炼，得到 99.99%的海绵铂产品，铂回收率 98.07%。 
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Abstract: Using dilute sulfuric acid to directly leach ruthenium distillation residue, the leaching rates of 

base metals and platinum are low, which leads to difficulty in platinum recovery. After roasting, grinding 

and reduction pretreatment, the base metals are easily leached. Platinum enriched in the sulfuric acid 

leaching residue can easily be dissolved in aqua regia, and the dissolution rate is 99%. Ruthenium is also 

enriched in aqua regia leaching residue. The obtained platinum-containing solution is precipitated by 

ammonium chloride and then calcined to obtain crude platinum. After the crude platinum is dissolved, it is 

purified by repeated oxidation hydrolysis and ammonium chloride precipitation refining to obtain a sponge 

platinum product with a purity of 99.99%, and the platinum recovery rate reaches 98.07%. 
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铂族金属由于其独特、优越的物理化学性质，

在现代工业和新技术产业中具有重要而不能被其它

金属或材料取代的特殊应用，被誉为“现代工业维

生素”和“第一高技术金属”[1]。我国铂族金属矿

产资源极其贫乏，远景储量仅为 400 t，开展铂族金

属二次资源回收，实现铂族资源循环利用意义重大。 

钌的回收提取通常采用酸性介质氧化蒸馏法、

碱性介质氧化蒸馏法、氯化法和直接氧化法[2-5]。含

铂物料溶解的方法主要有王水溶解法和水溶液氯化

法，粗铂的精炼方法应用较多的是氯化铵沉淀法及

氧化水解法[6-8]。对于含钌及其他铂族金属的物料，

提取钌后，其他铂族金属留在渣中，需要进一步回

收。对于各种二次资源中的铂，通常先预处理，然

后根据物料的性质选择合适的工艺回收、提纯。 

前期，作者在对某氧化蒸馏提钌后的蒸馏残渣

回收铂的试验中发现，直接采用硫酸浸出，贱金属

浸出率低；后续采用王水溶解铂时，铂溶解率低于

50%。为解决这一问题，需先对物料进行预处理，

提高硫酸浸出贱金属的效率，根据物料组成优化王

水溶解、精炼回收铂的工艺。 
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1 实验部分 

 

1.1 实验原料 

所用原料为贵研铂业股份有限公司采用碱性

介质氧化蒸馏提取钌后的残渣，总量 12680 g，主要

成分见表 1。其他主要试剂硫酸、硝酸、盐酸、氯

化铵、水合肼、三氯化铁、氢氧化钠等均为市售分

析纯试剂。 

 

表 1 蒸馏残渣主要元素的质量分数 

Tab.1 Mass fraction of main elements in the residue       /% 

Pt Ru Pd Ag Sb Al 

6.73 1.41 0.02 0.02 4.98 4.48 

Na Fe Ti Ta Ni Si 

23.72 19.68 2.13 2.75 14.74 2.09 

 

1.2 实验方法 

实验流程主要包括钌蒸馏渣预处理-硫酸浸出

分离贱金属，回收粗铂，粗铂精炼提纯等过程。 

1) 贱金属的浸除。称取一定量的钌渣，700℃

焙烧 2 h，冷却，细磨，焙烧渣加入一定量的氢氧化

钠水溶液，并加入水合肼还原，过滤洗涤；然后再

用稀硫酸搅拌浸出分离贱金属，热态过滤，洗涤，

获得含铂富集渣。 

2) 沉淀法获取粗铂。将硫酸浸出后的含铂富集

渣用一定量王水加热溶解，过滤，洗涤，获得氯铂

酸溶液。往氯铂酸溶液中加入过量氯化铵沉淀出黄

色氯铂酸铵沉淀，静置，过滤，并用氯化铵溶液洗

涤。将氯铂酸铵置于陶瓷坩埚中进行分段煅烧：

350℃恒温 2 h，550℃恒温 2 h，750℃恒温 1 h，获

得粗铂。 

3) 粗铂提纯。粗铂用王水重新溶解，得到氯铂

酸溶液，加入少量的三氯化铁溶液，并加入一定量

的氢氧化钠溶液调整溶液 pH 值至 8~9，静置、过

滤、洗涤；溶液再经酸化、氧化等工序处理，加入

氯化铵沉淀铂，用氯化铵饱和溶液洗涤，将氯铂酸

铵煅烧后，获得海绵铂产品。 

1.3 分析测定 

蒸馏渣主要成分采用火试金法分析。铂溶液采

用电感耦合等离子体发射光谱仪 (ICP-AES，PE 

5300DV)分析杂质含量。海绵铂中杂质元素含量采

用辉光放电质谱(GD-MS，Element GD)测定[8]。 

 

 

2 结果与讨论 

 

2.1 预处理-硫酸浸出贱金属 

根据表 1 数据，该蒸馏渣中铂含量为 6.73%，

具有回收价值。渣中含有大量钠、铁、镍等贱金属，

如果直接提取铂，大量贱金属将进入溶液中，给后

续铂的精炼增加难度。因此，需要先浸出大部分贱

金属，使铂进一步富集。前期探索研究发现，直接

采用硫酸浸出、王水溶解回收提纯铂的效果差。这

可能是因为钌物料采用碱性介质氧化蒸馏法提取钌

时，发生了一系列的化学反应，蒸馏后的物料性质

复杂且化学惰性，导致溶解效果差。因此，需要对

其进行预处理，提高贱金属、铂的溶解性能，实现

铂的高效回收。考虑到物料的复杂性，采用焙烧后

研磨、还原等方法进行预处理后，再用硫酸浸出。 

称取 5000 g 含铂提钌渣，700℃焙烧 2 h，冷却，

细磨至粒度小于 200 目。将细磨后的焙烧渣加入一

定量的氢氧化钠溶液调浆，并加入 30%水合肼溶液

还原。水合肼用量按质量比焙烧渣:水合肼溶液(浓

度 80%)=1:1.5 配料，加热煮沸后过滤、洗涤。 

将还原后的渣用浓度为 20%的稀硫酸溶液搅拌

浸出，分离贱金属。浸出液固比(质量)为 4:1，搅拌

转速 120 r/min，90℃浸出 3 h。热态过滤、洗涤，

烘干，获得含铂浸出渣 1830 g，渣率 36.6%。浸出

渣主要元素含量见表 2。 

 

表 2 浸出渣的主要元素的质量分数 

Tab.2 Mass fraction of main elements in the leached residue /% 

Pt Ru Sb Al Na 

18.31 3.85 12.50 1.12 0.02 

Fe Ti Ta Ni Si 

0.68 4.33 6.93 0.46 5.71 

 

由表 2 可以看出，经高温焙烧、水合肼还原预

处理、硫酸浸出后，大多数铝、钠、铁、镍等贱金

属被浸出，而铂、钌等不与硫酸反应，保留在浸出

渣中而得到富集，渣率 36.6%，渣中铂的含量达到

18.31%，铂、钌富集 2.7 倍。这是因为提钌渣通过

热处理、化学处理后反生了一系列分解、氧化还原

等化学反应，使蒸馏残渣的基础性质发生改变，贱

金属更加容易被硫酸浸出。此外，采用 ICP-AES 检

测，稀硫酸浸出液中铂、钌含量均小于 1×10-6。 
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2.2 铂回收及精炼提纯 

2.2.1 回收粗铂 

将硫酸浸出后的含铂浸出渣采用王水溶解，得

到铂溶液，加入氯化铵沉淀出氯铂酸铵，实现铂与

大部分其他元素的分离。将氯铂酸铵沉淀煅烧后，

得到粗铂。 

1) 王水溶解。按照液固比 3:1 将含铂浸出渣加

入王水加热溶解，溶解时间 3 h，溶解温度 90℃，

反应结束后冷却至常温，过滤，洗涤，获得氯铂酸

溶液和 1485 g 王水不溶渣，渣率 29.7%，不溶渣主

要元素分析如表 3 所示。 

 

表 3 不溶渣主要元素质量分数                      /% 

Tab.3 Mass fraction of main elements in the insoluble residue 

Pt Ru Sb Al Na 

0.21 10.22 31.82 0.16 <0.01 

Fe Ti Ta Ni Si 

<0.01 13.92 21.85 <0.01 17.88 

 

由表 3 可以看出，王水不溶渣中主要为钌、锑、

钛、钽、硅等，铂含量为 0.21%。由不溶渣重量质

量计算，渣中铂分配率为 0.92%，即超过 99%的铂

被王水溶解进入溶液，从原料到铂溶液，铂的回收

率达到 99%。不溶渣中钌含量提高到 10%以上，有

利于后续回收。 

2) 氯化铵沉淀、煅烧。将王水溶解得到的铂溶

液加热浓缩，赶硝，使溶液中残留的硝酸全部分解

挥发，直至无黄烟产生。控制铂含量 60~80 g/L，加

入氯化铵，沉淀出黄色氯铂酸铵沉淀，静置 8~12 h，

过滤，洗涤，得到氯铂酸铵沉淀。氯铂酸铵沉淀在

水中的溶解度比在氯化铵溶液大。为了提高铂直收

率，避免氯铂酸铵沉淀返溶，加入氯化铵的量应比

理论量过量 10%~15%。用酸化(pH 值 0.5~1)后的 5%

氯化铵溶液洗涤。 

将氯铂酸铵沉淀烘干后置于陶瓷坩埚中分段煅

烧：350℃恒温 2 h，550℃恒温 2 h，750℃恒温 1 h，

自然冷却至室温后，获得铂含量为 98.7%的粗铂。 

2.2.2 铂精炼提纯 

将粗铂用王水重新加热溶解。待粗铂全部溶解

后浓缩，加入盐酸赶硝，冷却后过滤。得到的氯铂

酸溶液用纯水稀释至含铂 30~40 g/L，进行载体氧化

水解除杂[8]。第 1 次氧化水解加入 10 g FeCl3 (约为

铂量的 3%)、50 g NaClO3，搅拌溶解 NaClO3 后，

加热煮沸，使铂及贱金属氧化为高价态；加入 NaOH

溶液，调整溶液 pH 值为 8~9，静置 24 h。生成的

大体积絮状氢氧化铁沉淀吸附漂浮在溶液中的水解

沉淀颗粒、各种难沉淀的胶状颗粒并一起沉淀，强

化了其他杂质元素的水解沉淀分离效果。向过滤、

洗涤得到的铂盐溶液中加入盐酸酸化至 pH 值为

0.5~1，进行第 2 次氧化水解。重复氧化水解工序 3

次，得到 12 L 纯净铂溶液。 

将氧化水解除杂后的铂溶液加入盐酸酸化，加

入适量氯酸钠饱和溶液加热充分氧化，再加入过量

氯化铵溶液沉淀铂，冷却静置 24 h，用酸化后的 5%

氯化铵溶液过滤洗涤，得到的氯铂酸铵沉淀经过煅

烧后，获得海绵铂产品 330 g，从蒸馏渣到合格海绵

铂产品整个过程，铂回收率 98.07%，海绵铂产品杂

质分析结果见表 4。将表 4 数据与国家标准[9]对比，

获得的海绵铂产品纯度满足 99.99%的指标。 

 

表 4 海绵铂杂质含量 

Tab.4 Impurity content of sponge platinum             /10-6 

Pd Rh Ir Au Ag Al Fe 

1.32 2.20 2.21 0.91 0.42 3.75 11.61 

Ti Ta Ni Si Sb Bi Cr 

0.11 0.72 0.24 1.29 3.25 0.33 0.56 

Sn Co Mg Mn Zn Ca Na 

1.29 0.98 0.15 0.34 0.67 0.11 2.22 

 

3 结论 

 

1) 钌蒸馏渣经焙烧研磨，水合肼还原预处理

后，部分贱金属元素可被稀硫酸浸出，铂、钌元素

在硫酸浸出渣中富集 2.7 倍。其中的铂易被王水浸

出，有利于后续精炼提纯。 

2) 用王水溶解含硫酸浸出渣，铂的浸出率高于

99%，溶液中的铂经氯化铵沉淀、煅烧得到粗铂；

粗铂再经王水溶解、多次氧化水解除杂、氯化铵沉

淀，可有效分离杂质元素，煅烧得到的海绵铂产品

纯度达 99.99%，铂回收率 98.07%。 
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