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从含有机铑液体中提取铑的工艺研究 
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摘  要：本文提出了一种从羧酸类、烯烃类和乙酰丙酮类的铑化合物在生产或使用过程中产生的含

铑复杂废液中提取铑的方法。该方法涉及如下过程和条件：羧酸类、烯烃类和乙酰丙酮类的铑化合

物在生产或使用过程中产生的含铑复杂有机废液，加入氢氧化钠，加热至沸腾，分批次缓慢加入还

原剂，煮沸 1 h以上，以使铑从液体中尽量还原出来，过滤分离铑粉，在 750 ℃下通氢进一步还原

后，再在王水、氢氟酸中煮沸、以除去存在的杂质，可得纯度≥99.9%的金属铑。 
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Studies on the extracting rhodium from liquid containing organic rhodium 
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Abstract: The alkaline solution was added to the concentrated liquid containing organic rhodium and 

heated. The reducing agent was added to the mixed solution to reduce the coarse rhodium powder. The 

coarse rhodium powder was boiled in aqua regia and hydrofluoric acid, washed with water to remove acid, 

and dried to obtain pure rhodium powder. The purity of rhodium was greater than 99%, and the rhodium 

recovery rate was higher than 95%. 
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铂族金属均相催化剂由于具有催化效率高、选

择性好、适用温度范围广等优点，迅速应用于精细

化工和制药等行业的相关化学合成反应。铂族金属

均相催化剂以低价态铂、钯、铑化合物居多，其中，

又以催化活性尤为突出的铑有机羧酸、有机膦、羰

基配合物等为主，主要包括醋酸铑(Ⅱ)、辛酸铑(Ⅱ)、

三苯基膦氯化铑(I)、铑派克[1-4]。这些铑均相催化配

合物在生产和使用过程中都会产生大量的含铑有机

废液，而铑资源开采困难，且我国铑资源相当匮乏，

主要依赖进口，所以价格比较昂贵。故必须从含铑

有机废液中回收铑。 

含铑有机废液有机物的种类繁多，体系复杂，

回收利用难度大，一直是铑回收的一个研究重点。

目前，从含铑有机废液中回收铑方法主要包括火法、

湿法以及其他方法[5]。火法通过废液浓缩、焚烧并

精炼，虽然具有回收率高优点，但是条件严苛、污

染大且能耗高，文献报道的火法主要包括焚烧法[6-

7]、浸没燃烧法[8]、还原-磨选法[9-10]、熔炼富集法[11]。

湿法通过加沉淀剂将铑从废液中沉淀出来，再精炼，

该方法工艺简单但是回收率低，文献报道的湿法包

括消解法[12-13]、萃取法[14-15]、硫化沉淀法[16-17]、氧

化法[18-20]、直接还原法[21]、吸附法[22]。其他方法主
[23]要是将湿法和火法工艺相结合，在回收率和环保

等方面有了一定的改善。 

基于以上研究，本文用火法、湿法相结合的方

式，先将含铑有机废液浓缩，再加入碱性溶液将混

合液调成碱强性以减弱有机物与铑的配位能力，用

还原剂将铑还原出来，洗涤、过滤、烘干得纯铑粉。 
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1 实验部分 

 

1.1 仪器与试剂 

含有机铑液体：醋酸铑、乙酰丙酮铑、辛酸铑、

二(乙烯)氯铑、乙酰丙酮铑、乙酰丙酮二羰基铑、铑

派克等羧酸类铑盐、酮类铑盐、烷烃类铑盐、烯烃

类铑盐在生产或使用过程中所产生的废液。 

三口玻璃瓶，氢还原炉，真空烘箱，旋转蒸发

仪，玻璃反应釜。氢氧化钠、水合肼为分析纯试剂。 

1.2 实验方法 

将含有机铑液体减压浓缩直至铑含量(质量分

数，下同)＞1%；配制一定浓度的碱性溶液，将含有

机铑液体与碱性溶液按体积比 1:(0.2~5)混合，加热

到 70~120 ℃；向以上混合液中按体积比 1:0.3 分批

次缓慢加入一定量的还原剂，还原剂加完后，煮沸

1 h 以上，冷却至室温，过滤、分离得到粗铑粉，将

粗铑粉洗涤备用；将以上粗铑粉在 750 ℃下通氢还

原 3 h，然后分别在王水、氢氟酸中煮沸，水洗除酸，

烘干，得纯铑粉。实验工艺流程图见图 1。 

 

 

图 1 从含有机铑液体中提取铑工艺流程图 

Fig.1 Process flow diagram for extracting rhodium from liquid 

containing organic rhodium 

 

2 结果与讨论 

 

2.1 从不同含有机铑液体中提取铑 

2.1.1  辛酸铑合成过程废液 

取辛酸铑合成过程产生的铑含量为 2%的废液

300 mL，该废液主要成分为水、辛酸钠、辛酸、乙

醇。在 5 L 三口玻璃瓶中，加入 300 mL 的 30%氢

氧化钠溶液，搅拌下加入上述浓缩液，加热到

100 ℃。缓慢分批次加入 100 mL 水合肼，溶液发生

剧烈反应，待反应稍平静后再逐渐加入水合肼直至

加完，煮沸 1 h，过滤分离，得到析出粗铑粉。 

用去离子水洗涤粗铑粉，烘干后置于氢还原炉

750 ℃中再通氢 3 h，再在王水、氢氟酸中煮沸，水

洗除酸，烘干，得纯铑粉。 

2.1.2  乙酰丙酮铑合成过程废液 

取乙酰丙酮铑合成过程中产生的铑含量为

0.7%的废液 10 L，该废液主要成分为水、乙酰丙酮、

稀硝酸，用旋转蒸发仪将该废液减压浓缩至 1 L。在

10 L 三口玻璃瓶中，加入 1 L 20%氢氧化钠溶液，

搅拌并加入上述浓缩液，加热到 100 ℃。缓慢分批

次加入 300 mL 水合肼，溶液发生剧烈反应，待反

应稍平静后再逐渐加入水合肼直至加完，煮沸 1 h，

析出粗铑粉，过滤分离。按 2.1.1 方法洗涤处理得到

纯铑粉。 

2.1.3  乙酰丙酮二羰基铑合成过程废液 

取乙酰丙酮二羰基铑合成过程中产生的铑含量

为 0.1%的废液 50 L，该废液主要成分为水、N‑N 二

甲基甲酰胺、乙酰丙酮、异丙醇、石油醚，先用旋

转蒸发仪将该废液减压浓缩至 5 L。在 20 L 三口玻

璃瓶中，加入 5 L 的 30%氢氧化钠溶液，搅拌并加

入上述浓缩液，加热到 100 ℃。缓慢分批次加入 1.5 

L 水合肼，溶液发生剧烈反应，待反应稍平静再逐

渐加入水合肼直至加完，煮沸 1 h，析出粗铑粉，过

滤分离。按 2.1.1 方法洗涤处理得到纯铑粉。 

2.1.4  醋酸铑合成过程废液 

取醋酸铑合成反应产生的铑含量为 0.6%的废

液 100 L，该废液主要成分为水、醋酸、醋酸钠，用

旋转蒸发仪将该废液浓缩至 10 L。在 50 L 玻璃反

应釜中，加入 10 L 的 30%氢氧化钠溶液，搅拌下加

入上述浓缩液，加热到 100 ℃。缓慢分批次加入 3 

L 水合肼，溶液发生剧烈反应，待反应稍平静再逐

渐加入水合肼直至加完，煮沸 1.5 h，析出粗铑粉，

过滤分离。按 2.1.1 方法洗涤处理得到纯铑粉。 

2.1.5  铑派克合成过程废液 

取铑派克合成反应产生的铑含量为 0.16%的废

液 200 L，该废液主要成分是水、N‑N 二甲基甲酰

胺、乙酰丙酮、异丙醇、石油醚，先用浓缩反应釜

浓缩至 20 L。在 100 L 夹套反应釜中，加入 20 L 

30%氢氧化钠溶液，搅拌并加入上述浓缩液，加热

到 100 ℃。缓慢分批次加入 6 L 水合肼，溶液发生

剧烈反应，待反应稍平静后再逐渐加入水合肼直至

加完，煮沸 2 h，析出粗铑粉，过滤分离。按 2.1.1

方法洗涤处理得到纯铑粉。 

2.2 反应机理 

加入一定浓度的碱性溶液，其目的是将溶液调

至强碱性，促使有机物和强碱反应。其反应包括羧
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酸与碱发生中和反应和酯类与碱发生皂化反应，反

应方程式为： 

羧酸与碱发生中和反应： 

RCOOH+NaOH→RCOONa+H2O     (1) 

酯类与碱发生皂化反应： 

RCOOR'+NaOH→RCOONa+R'OH    (2) 

同时，强碱性条件下，可以减弱有机物与铑配

位能力，有利于铑的还原。 

2.3 铑纯度及回收率 

用该方法从不同种类的含有机铑液体中提取的

铑纯度及回收率见表 1。 

 

表 1 铑纯度及回收率 

Tab.1 Purity and recovery rate of rhodium 

含有机铑液体来源 铑粉质量/g 铑纯度/% 回收率/% 

辛酸铑合成过程 5.88 99.95 98.00 

乙酰丙酮铑合成过程 67.50 99.95 98.40 

乙酰丙酮二羰基铑合成过程 47.30 99.95 96.50 

醋酸铑合成过程 564.00 99.90 96.00 

铑派克合成过程 297.90 99.90 95.00 

 

3 小结 
 

采用先将含有机铑液体减压浓缩，加入碱性溶

液将溶液调成强碱性，加热并分批次缓慢加入还原

剂得到粗铑粉并洗涤备用，将粗铑粉通氢还原后分

别在王水、氢氟酸中煮沸并通过水洗除酸和烘干，

最终得到铑粉纯度＞99%的纯铑粉，铑回收率≥

95%。 

与现有的从含有机铑液体中提取铑的方法相

比，本法工艺过程中未用到剧毒、敏感、难操作的

试剂，对环境造成污染相对小；且没有苛刻的反应

条件如温度、压力、浓度和时间等，操作条件易于

实现；回收率高、回收铑粉纯度高，稳定性好且成

本低，无特殊设备、适用性广、实用性强，符合工

业生产化需求。 
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