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基于田口法的铜阳极泥微波浸出工艺 
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(东北大学 材料与冶金学院，沈阳  110819) 

摘 要：基于田口方法，提出微波浸出铜阳极泥的优化方法，并对铜、碲、硒的浸出率进行信噪比分析。结果表 

明，固液比对铜、碲、硒浸出率的贡献率最大，贡献率分别达到 60.83%、54.76%和 62.05%。固液比是铜阳极泥 

微波浸出过程最重要的工艺参数，时间对于铜、碲浸出率为较重要因素，酸浓度对于硒浸出率为较重要因素，微 

波功率对于铜、碲、硒浸出率的贡献率都较小，分别为 4.23%、12.37%和 10.32%。铜浸出最优条件如下：微波功 

率 450 W、时间 5 min、固液比 0.10 g/mL、酸浓度 1.0 mol/L；碲、硒浸出最优条件如下：微波功率 700 W、时间 

9 min、固液比 0.10 g/mL、酸浓度 1.0 mol/L。在优化后的工艺条件下进行验证实验，铜浸出率达到 99.88%以上， 

碲浸出率达到 95.70%以上，硒浸出率达到 38.22%以上。 
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Microwave assisted leaching of 
copper anode slime based on Taguchi methods 
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Abstract: An optimization method of microwave assisted leaching of copper anode slime was proposed based on Taguchi 

method  for  signal  noise  ratio  (SNR)  and  variance  analysis  of  the  copper,  tellurium  and  selenium  leaching  rates.  The 

results shows that the solid­liquid ratio is the most important factor affecting SNR of the copper, tellurium and selenium 

leaching  rates,  and  its  contributions  to  the  copper,  tellurium  and  selenium  leaching  rates  reach  60.83%,  54.76%  and 

62.05%, respectively. Solid­liquid ratio is a significant factor of the microwave leaching process of copper. Reaction time 

is a  less significant  factor of  the  leaching process of copper  and tellurium and concentration of  sulphuric acid is a  less 

significant  factor  of  the  leaching  process  of  selenium,  while  microwave  power  is  an  non­significant  factor,  its 

contributions to  the copper,  tellurium and selenium leaching efficiency reach 4.23%, 12.37% and 10.32%, respectively. 

The optimized parameters of the microwave assisted leaching of copper are as follows: microwave power 450 W, reaction 

period 5min, solid­liquid ratio 0.10 g/mL and concentration of sulphuric acid 1.0 mol/L. The optimized parameters of the 

microwave assisted leaching of  tellurium and selenium are as  follows: microwave power 700 W, reaction period 9min, 

solid­liquid  ratio  0.10  g/mL  and  concentration  of  sulphuric  acid  1.0  mol/L.  The  validation  experiments  under  the 

optimized conditions was carried out, the leaching rates of copper, tellurium and selenium reach above 99.88%, 95.70% 

and 38.22%, respectively. 
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铜电解精炼过程中产出的阳极泥，其产率一般为 

电解铜产量的 0.2%~1.0%，因含有大量的贵金属和稀 

有元素而成为提取稀贵金属的重要原料，是有色金属 

冶金过程中的一种重要的副产品 [1−3] 。 铜阳极泥的合理 

利用不仅可以实现资源的综合利用，而且可以带来明 

显的经济效益和社会效益 [4] 。与传统火法流程相比， 

湿法流程具有金、银直收率高、流程短、能耗低、生 

产周期短、 经济效益好及有利于环境保护等诸多优点， 

已被广泛应用于低品位矿石或二次资源的金属提取， 

但传统湿法流程同时也具有原料适应性较差、工艺不 

易控制、金属较分散等缺点，因此，对于铜阳极泥湿 

法冶金工艺的创新与发展十分有必要 [5] 。而工业上生 

产碲元素和硒元素的主要来源是铜电解精炼工艺中产 

生的阳极泥，所以越来越多的学者对从铜阳极泥中提 

取碲、硒的研究产生了兴趣 [6−8] 。在过去 20 年里，铜 

阳极泥预处理工艺已经发展并应用了许多新的湿法冶 

金工艺，旨在使阳极泥工艺走向绿色环保之路 [9−11] 。 

采用微波浸出工艺，铜、碲、硒能集中在一道工 

艺中进行脱除，使金属走向集中，可以大幅度简化铜 

阳极泥处理工艺， 降低工艺能耗和成本， 是一种高效、 

清洁、安全、资源综合利用好的新型铜阳极泥预处理 

工艺。本文作者提出了微波浸出铜阳极泥的工艺，并 

创新性地采用田口方法，研究了各个工艺参数对实验 

影响的主次关系，优化了工艺参数。 

1  实验 

实验采用的铜阳极泥为国内某厂提供的阳极泥； 

铜阳极泥经过多次洗涤、过滤，然后在实验室温度下 

干燥。经过均匀混合后，对样品中主要的成分进行化 

学组分标准体积、质量和原子吸收光谱法测定。表  1 
所列为均质化的铜阳极泥的化学成分分析结果，铜阳 

极泥含有的主要重金属为铜和镍， 主要稀有金属为硒， 

主要贵金属为银，金含量极低，这也增加了提取贵金 

属的难度。图 1所示为铜阳极泥的 XRD谱。 

微波浸出实验是在 500  mL 锥形瓶中进行，向反 

应容器中加入一定量的稀硫酸溶液后，将已知质量的 

表 1  铜阳极泥的化学成分 

Table 1  Chemical  composition of  copper  anode  slime  (mass 

fraction, %) 

Ni  Cu  Se  Ag  Te  Au 1) 

47.36  12.11  3.22  2.60  0.37  172.9 

1) g/t. 

图 1  铜阳极泥的 XRD谱 

Fig. 1  XRD pattern of copper anode slime 

样品加入到反应器中进行调浆，调浆完成后，将其放 

入微波反应器中进行浸出实验，浸出无需搅拌。在每 

次实验后， 采用真空过滤的方法将浸出矿浆立即过滤， 

并用去离子水将滤液稀释。稀释的浸出液中铜、碲、 

硒离子浓度由电感耦合等离子体质谱仪测定。 

田口法是一种高效系统的设计和应用方法，并以 

提高产品质量为目的，可以大大提高实验效率，增加 

实验设计的科学性 [12] 。田口法中的参数设计是通过多 

重的性能特性分析来进行优化，强调利用信噪比来衡 

量指标的波动，将信噪比作为产品质量特性的评价标 

准，静态质量特性有 3种类型的信噪比：1) 望目特性 

信噪比，即质量指标越靠近目标值越好；2) 望小特性 

信噪比，即质量指标越靠近下限值越好；3) 望大特性 

信噪比，即质量指标越靠近上限值越好。本实验中质 

量特性为铜、碲、硒浸出率，采用望大信噪比，其表 

达式为 [13−14] 

SN  2 
1 

1 1 10 lg 
n 

i  i 
R 

n  Y = 

  
= −     

  
∑  (1) 

式中： n是实验的总次数； Yi 表示第 i组实验中铜、 碲、 

硒的浸出率。 

根据实验计划选择正交矩阵实验设计方法，由于 

本实验中最适合研究的实验参数为 4 个，并且有 3 个 

水平，所以正交实验设计法选择 L9(3 4 )为本实验方案。 

选取微波功率、浸出时间、浸出固液比及硫酸浓度  4 
个工艺参数作为因素，分别用 A、B、C、D表示，每 

个因素选取 3 个水平，其他固定的实验条件为双氧水 

添加量 0.2 mol/L。为了观察噪声源，例如在浸出过程 

的实验室介质温度和湿度，在相同条件下在不同的时 

间每个实验重复两次。
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表 2  铜阳极泥微波浸出工艺正交实验因素水平表 

Table  2  Orthogonal  experiment  factors  and  levels  of 

microwave assisted leaching of copper anode slime 

Level 
Microwave 
power, 
A/W 

Reaction 
period, 
B/min 

Solid­liquid 
ratio, 

C/(g∙mL −1 ) 

H2SO4 

concentration, 
D/(mol∙L −1 ) 

1  200  1  0.10  1.0 

2  450  5  0.15  1.5 

3  700  9  0.20  2.0 

表 3  铜阳极泥微波浸出工艺 L9(3 4 )正交实验表 

Table  3  Chosen  L9(3 4 )  orthogonal  experiment  plan  of 

microwave assisted leaching of copper anode slime 

Parameter and their level Experiment 
No.  A  B  C  D 

1  1  1  1  1 

2  1  2  2  2 

3  1  3  3  3 

4  2  1  2  3 

5  2  2  3  1 

6  2  3  1  2 

7  3  1  3  2 

8  3  2  1  3 

9  3  3  2  1 

由于实验的顺序是通过正交阵列所确定，选择的 

实验方案为如表 3 所示的 L9(3 4 )表。为了避免噪声源 

对实验结果产生的负面影响，对实验顺序进行随机分 

配。 

在实验分析中，没有考虑到参数的交互影响，因 

为一些初步的探索研究表明，参数的交互影响可忽略 

不计。这一假设的有效性可以通过在最优化条件下的 

验证实验来验证。 

2  结果与讨论 

2.1  浸出反应 

铜阳极泥微波浸出时主要的化学反应方程式如下： 

Cu+H2O2+H2SO4→CuSO4+2H2O  (2) 

Cu2O+H2O2+2H2SO4→2CuSO4+3H2O  (3) 

Cu2Te+4H2O2+2H2SO4→2CuSO4+H2TeO3+5H2O  (4) 

Cu2Se+4H2O2+2H2SO4→2CuSO4+H2SeO3+5H2O  (5) 
Ag2Te+3H2O2+H2SO4→Ag2SO4+H2TeO3+3H2O  (6) 

Ag2Se+3H2O2+H2SO4→Ag2SO4+H2SeO3+3H2O  (7) 

2.2  优化实验研究 

所收集的数据通过Minitab  16软件包进行分析， 

对每个参数的效果进行评价。图 2~4所示分别为各影 

响因素的平均效应图，所示曲线图的顺序是根据性能 

统计的信息推断出各个参数的影响程度。 

图 2  铜的因素平均效应图 

Fig. 2  Average RSN−level curve of copper 

图 3  碲的因素平均效应图 

Fig. 3  Average RSN−level curve of tellurium 

图 4  硒的因素平均效应图 

Fig. 4  Average RSN−level curve of selenium
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图 2~4描述了各水平所对应因素的平均效应，确 

定各因素对平均 RSN 的主次影响顺序。微波功率和酸 

浓度在 3 个水平的平均变动幅度较小，表明微波功率 

和酸浓度相对其他两个影响因素对铜浸出率的影响较 

小，为非重要因素(见图 2)；时间在 3个水平的平均变 

动幅度大于微波功率和酸浓度的影响，表明时间对铜 

浸出率的影响较大，为重要因素；固液比在 3个水平 

的平均变化幅度最大，表明固液比对铜浸出率的影响 

最大，为最重要因素，因此对于铜浸出率的影响，因 

子的影响由大到小的顺序为固液比、时间、酸浓度、 

微波功率。同理，从图 3和 4 可以看出，对于碲浸出 

率，固液比为最重要因素，时间为重要因素，微波功 

率和酸浓度为非重要因素，因素的影响由大到小顺序 

为固液比、时间、微波功率、酸浓度；对于硒浸出率， 

固液比为最重要因素，酸浓度为重要因素，微波功率 

和时间为非重要因素，因素的影响由大到小顺序为固 

液比、酸浓度、微波功率、时间。 

根据因素平均效应图可以直观分析出平均 RSN 与 

各因素水平波动的关系，确定出最优水平，进而确定 

出最优组合。本实验中研究的品质特性为铜、碲、硒 

浸出率，采用望大特性信噪比，其值越大表明品质特 

性的效果越好。在实验区间范围内，铜、碲、硒浸出 

率都随着固液比、酸浓度的增大而减小，并且下降幅 

度较大(见图 2~4)。说明固液比对铜、硒、碲浸出率的 

影响较大，固液比和酸浓度越小越有利于浸出；铜浸 

出率随着时间的延长而逐渐增大，当时间大于  5  min 
时，RSN 值不变，说明当时间大于 5 min 时，铜的浸出 

率已经达到饱和，而碲、硒的浸出率都一直随着时间 

的增大而增大；铜浸出率随着微波功率的变化有一个 

转折点，当微波功率小于 450 W时，随着功率的增大 

铜浸出率增大，但当功率大于 450W时，铜浸出率开 

始下降，对于碲、硒的浸出率，微波功率越大越有利 

于碲、硒的浸出。 

采用方差分析可计算各工艺参数的贡献率，3 水 

平方差的具体计算方法如表 4所示。 
A1 为A因素在 1水平的信噪比之和， 以此类推 [15] 。 

T=A1+A2+A3  (8) 

SA=(A1+A2+A3)/3−T 2 /9  (9) 

ST=SA+SB+SC+SD  (10) 

根据式(8)~(10)，可以算出各个工艺参数的贡献 

率，即影响的大小。图 5~7显示了各工艺参数分别对 

铜、碲和硒浸出率的贡献率。 

由图 5~7可以看出，固液比对铜、碲和硒浸出率 

的贡献率最大，贡献率分别达到  60.83%、54.76%和 

表 4  方差计算方法 

Table 4  Variance calculation method 

Factor 
Factor 

A  B  C  D  Total 

1  A1  B1  C1  D1 

2  A2  B2  C2  D2  T 

3  A3  B3  C3  D3 

Square sum of 
deviation 

SA  SB  SC  SD  ST 

Contribution 
rate/% 

SA/ST  SB/ST  SC/ST  SD/ST  100 

62.05%，对于铜阳极泥微波浸出实验是最重要的工艺 

参数；时间对于铜、碲浸出率的贡献率也较大，分别 

达到  29.58%和  27.04%，而时间对于硒浸出率的贡献 

率却很小，只有  6.34%，说明对于硒浸出率，时间的 

影响较小；酸浓度对硒浸出率的贡献率较大，达到 

图 5  铜浸出工艺参数的贡献率 

Fig.  5  Contribution  rate  of  process  parameters  in  copper 

leaching 

图 6  碲浸出工艺参数的贡献率 

Fig.  6  Contribution  rate  of  process  parameters  in  tellurium 

leaching
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图 7  硒浸出工艺参数的贡献率 

Fig.  7  Contribution  rate  of  process  parameters  in  selenium 

leaching 

21.29%， 而对于铜、 碲浸出率贡献率很小， 都低于 6%， 

分别只有  5.36%和  5.84%，说明酸浓度对于硒浸出率 

为重要因素，而对于铜、碲浸出率为不重要因素；微 

波功率对于铜、碲、硒浸出率的贡献率都较小，分别 

为 4.23%、12.37%和 10.32%，说明对于铜阳极泥微波 

浸出工艺微波功率对其影响较小。 

经过以上基于田口方法的分析，可以确定铜阳极 

泥微波浸出工艺的最优水平组合，如表 5 所示。由于 

在正交表中没有与之相对应的实验组合，所以必须进 

行验证实验。在最优化条件下进行了 3次验证实验， 

在铜浸出率最优化条件下：铜浸出率分别为 99.92%、 
99.88%和 99.96%，在碲、硒浸出率最优化条件下：碲 

浸出率分别为  95.89%、95.70%和  95.93%，硒浸出率 

分别为  38.45%、38.22%和  38.79%，较其他工艺参数 

下测量的结果更佳，数值分布也很稳定，具有较好的 

实验效果。 

表 5  铜阳极泥微波浸出最优化工艺条件 

Table  5  Optimum  experiment  conditions  of  microwave 

assisted leaching of copper anode slime 

Metal 
A, 

Microwave 
power/W 

B, 
Reaction 
period/min 

C, 
Solid­to­liquid 
ratio/(g∙mL −1 ) 

D, H2SO4 

concentration/ 
(mol∙L −1 ) 

Cu  450  5  0.10  1.0 

Te  700  9  0.10  1.0 

Se  700  9  0.10  1.0 

3  结论 

1) 提出采用微波浸出铜阳极泥的新工艺， 基于田 

口方法确定铜阳极泥微波浸出铜、碲、硒的最优化条 

件，选用的有效工艺参数分别是微波功率、反应时间、 

固液比和硫酸浓度。 
2) 铜、碲、硒浸出率随着固液比、硫酸浓度的增 

加而降低；当时间小于 5  min 时，铜浸出率随着时间 

的增大而增大，超过 5  min 时，趋于平缓；碲、硒浸 

出率随着时间、微波功率的增大而增大；铜浸出率先 

随着微波功率的增大而增大，当功率超过 450W时， 

浸出率开始下降。 
3) 固液比对铜、碲、硒浸出率的贡献率最大，贡 

献率分别达到  60.83%、54.76%和  62.05%，是铜阳极 

泥微波浸出最重要的工艺参数；时间对于铜、碲浸出 

率的贡献率也较大，分别达到  29.58%和  27.04%，但 

时间对于硒浸出率的贡献率较小，为  6.34%；酸浓度 

对硒浸出率的贡献率较大，达到 21.29%，而对于铜、 

碲浸出率贡献率很小，都低于 6%；微波功率对于铜、 

碲、 硒浸出率的贡献率都较小， 分别为 4.23%、 12.37% 
和 10.32%。 

4) 在最优化条件下进行了 3次验证实验， 在铜浸 

出率最优化条件如下：铜浸出率为分别为  99.92%、 
99.88%和 99.96%；碲、硒浸出率最优化条件如下：碲 

浸出率分别为  95.89%、95.70%和  95.93%，硒浸出率 

分别为  38.45%、38.22%和  38.79%，较其他工艺参数 

下测量的结果更佳，数值分布也很稳定，具有较好的 

实验效果。 
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