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脱除铅阳极泥中贱金属的预处理工艺选择 
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摘 要：提出碱性 NaOH体系分步氧化浸出和盐酸浸出相结合的工艺预处理铅阳极泥，在碱性分步氧化浸出过程 

中，实现 As的氧化溶解和 Bi等金属的氧化沉淀，然后用盐酸溶解碱性浸出渣中的 Bi，使贵金属富集在盐酸浸出 

渣中。结果表明：无论碱性直接浸出或酸性直接浸出都不能有效分离铅阳极泥中的有价金属；改变烘烤温度、延 

长空气氧化时间和改变碱性加压氧化浸出温度都不能实现有价金属的分步分离。当双氧水用量大于 0.2 以后，碱 

性浸出过程 As的浸出率达到 92%以上，碱性浸出渣盐酸浸出时，Bi和 Cu的浸出率分别达到 99.0%和 97.0%，且 

残余的 As不溶解，实现铅阳极泥中有价金属分步分离的目的。 
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Selection of pretreatment process for removing base 
metals from lead anode slime 
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Abstract: The united process that combining alkaline multistage oxidation leaching and hydrochloric acid leaching was 
used  to  pretreat  lead  anode  slime.  When  lead  anode  slime  was  leached  by  alkaline  multistage  oxidation,  arsenic  is 

dissolved into the solution, while bismuth, copper and other metals were oxidized and remained in the alkaline leaching 
residue. The alkaline leaching residue was leached with hydrochloric acid solution. The result shows that valuable metals 

can not be separated effectively whether the direct leaching is performed in alkaline solution or hydrochloric acid solution. 
The valuable metals can not be separated step by step when different oxidation modes, such as roasting, prolonging the 

time of air oxidation leaching and decreasing the temperature of pressure oxidation leaching, are applied to strengthen the 
NaOH leaching procedure. When H2O2 is added to strengthen NaOH leaching, the base metals in lead anode slime can be 

removed efficiently. The leaching ratio of arsenic can reach 92% when the coefficient of H2O2  is 0.2, while the alkaline 
leaching residue is leached in hydrochloric acid solution, the leaching ratios of bismuth and copper reach 99% and 97%, 

respectively, and the remained arsenic can not be dissolved in the acidic leaching solution. 
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铅阳极泥是粗铅电解精炼过程的副产物，主要含 

有 Pb、As、Sb、Bi、Au 和 Ag 等金属，是提取贵金 

属的重要原料 [1] 。铅阳极泥首先经过预处理过程脱除 

部分贱金属，然后用火法熔炼或湿法溶解的方法富集 
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并产出贵金属合金或粉末，最后经过精炼产出贵金属 

产品 [2−3] ，主要包括预处理、火法熔炼、湿法溶解和贵 

金属提纯等 4 个部分，这些处理过程环环相扣，构成 

完整的阳极泥处理工艺，相对来说，预处理过程是决 

定铅阳极泥处理工艺优劣最为重要的环节。 

铅阳极泥预处理过程一方面是脱除 Bi、Sb 和 Cu 
等金属富集贵金属，另一方面是转化铅阳极泥中贵金 

属的赋存物相，常用的预处理方法有焙烧−盐酸浸出 

和控电位氯化浸出等 [4−8] ， 这些方法依然存在设备腐蚀 

严重、金属回收率低、贵金属溶解分散和环境污染等 

问题，相关研究主要集中于精细化控制和提高金属回 

收率等方面。近些年，铅阳极泥成分越来越复杂，尤 

其是 As、Bi和 Cu含量的增加，对铅阳极泥预处理方 

法特提出了更高要求，因此，开发合理和有效的预处 

理方法尤为迫切。 

借鉴相似领域的研究经验 [9−10] ，碱性体系浸出方 

法被用来分离铅阳极泥中的贱金属，蔡练兵和杨跃 

新 [11] 提出用空气氧化方式强化NaOH体系铅阳极泥的 

浸出过程。熊宗国 [12] 采用加压氧化的方式强化铅阳极 

泥的碱性脱砷过程，As 的浸出率可以达到  95.35%。 

刘湛等 [13] 采用  NaOH 溶液循环浸出阳极泥中的  As， 

这些研究都取得了一定的效果，但是未曾研究碱性浸 

出过程和后续处理过程其他金属的走向与行为，限制 

该方法的工业化应用 [14−15] 。通过研究铅阳极泥在碱性 

体系和盐酸体系浸出过程中的金属溶解行为，结合不 

同强化方式的影响，本文作者提出采用碱性分步氧化 

浸出和盐酸浸出相结合的工艺预处理铅阳极泥，研究 

结果对于铅阳极泥预处理工艺的改革有积极的促进作 

用。 

1  实验 

1.1  实验原料 

实验原料为国内某铅冶炼厂的铅阳极泥，其主要 

成分见表 1。 

主要试剂 NaOH、HCl和 H2O2 均为分析纯，氧气 

纯度为 99.9%。 

表 1  铅阳极泥主要化学成分 

Table  1  Chemical  composition  of  lead  anode  slime  (mass 

fraction, %) 

Cu  Bi  Pb  Sb  As  Se  Au  Ag 

0.65  36.80  12.67  14.20  6.30  0.015  0.02  3.75 

为了研究铅阳极泥中各金属的存在形态， 其 XRD 
谱见图 1。 

从图 1 可以看出，铅阳极泥中可以检测出的物相 

主要有(Bi2O3)0.2(BiF3)0.8、Ag3Sb和 Ag，其余的元素形 

态均无法显示，原因可能是由于铅阳极泥中大多数金 

属元素没有晶型，在 X射线扫描时不能产生仪器可识 

别的衍射线，故不能检测出相应金属的物相。所以， 

对铅阳极泥中 Bi、Sb和 As的存在状态进行化学物相 

分析，结果见表 2。 

图 1  铅阳极泥的 XRD谱 

Fig. 1  XRD pattern of lead anode slime 

表 2  铅阳极泥中 Bi、Sb和 As的物相分析结果 

Table 2  Phase analysis results of Bi, Sb and As in lead anode 

slime 

Mass fraction/% 
Phase 

Bi  As  Sb 

Sulfide  0.31  0.021  0.15 

Oxide  34.52  1.30  9.63 

Metal  0.49  −  4.32 

Compound  1.48  4.76  0.10 

Other  −  0.219  − 

Total  36.80  6.30  14.20 

由表 2可以看出，铅阳极泥中的 Bi、As和 Sb分 

别主要以硫酸盐、化合物和氧化物等物相存在。 

1.2  实验方法 

为了实现从铅阳极泥中脱除贱金属和富集贵金属 

的双重目的，通过研究铅阳极泥在碱性溶液和盐酸溶 

液中金属的溶解行为，选择合理的预处理工艺，所采 

用的浸出方式较多，重点介绍碱性加压氧化浸出的实 

验过程与装置示意图。
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铅阳极泥的碱性加压氧化浸出实验是在  250  mL 
的不锈钢反应釜中进行，首先配制实验要求体积和浓 

度的碱性溶液并加入到反应釜内胆中，然后加入一定 

质量的铅阳极泥并拧紧螺母， 开动搅拌器至指定转速， 

打开氧气瓶开关，调整减压阀门至指定压力，缓慢通 

入氧气  5  min，以排出釜内残余的空气；排气结束后 

关闭通气阀门同时升温， 当达到指定温度时开始通气， 

达到要求的反应时间时，关闭加热元件同时取出反应 

釜自然冷却，当反应釜内温度降至 60℃以下时，关闭 

通气口并打开排气阀缓慢排气，至压力降为常压时开 

釜，在真空抽滤设备上过滤，量取浸出液的体积，浸 

出渣用热水洗涤后烘干并称质量，实验装置示意见 

图 2。 

1.3  分析方法 
Bi、Cu和 Ag分别用 EDTA滴定法、碘量法和硫 

图 2  碱性加压氧化浸出实验装置示意图 

Fig.  2  Experimental  apparatus  diagram  of  alkaline  pressure 

oxidation  leaching:  1—Oxygen;  2—Pressure  reducing  valve; 

3—Intake  valve;  4—Motor;  5—Pressure  gauge;  6—Exhaust 

valve; 7—Heater; 8—Controller 

氰酸钾滴定法，Sb 和 As 采用硫酸铈滴定连续法，Se 
采用高锰酸钾滴定法测定 [16] 。 

2  结果与讨论 

2.1  铅阳极泥直接浸出 

根据铅阳极泥预处理过程需要脱除的 As和 Bi等 

金属的化学性质，选用 NaOH溶液和 HCl溶液作为浸 

出剂， 初始条件：在铅阳极泥 30 g、[NaOH]=2.0 mol/L 
或[HCl]=3.6 mol/L、液固比 5:1、温度 80℃、时间 2 h 

和搅拌速度 300 r/min，盐酸氧化浸出过程双氧水的加 

入量与铅阳极泥的质量比为 1:1， 考察碱性直接浸出和 

酸性直接浸出过程铅阳极泥中金属的溶解行为，结果 

见表 3。 

由表  3  可以看出，碱性直接浸出过程的渣率为 

88.35%，且只有 As、Sb和 Pb元素溶解，但是其浸出 

率都比较低，As 的浸出率只有  28.64%。而盐酸浸出 

过程实验结果则完全不同，盐酸浸出过程渣率降低至 

40%左右，Cu、As、Sb、Pb 和 Bi 等元素均会溶解， 

其中 Bi 和 As 的浸出率分别达到 87.45%和 31.32%； 

当盐酸浸出过程加入氧化剂后，各金属浸出率都有不 

同程度的提高， As和 Cu的浸出率分别提高至 67.45% 

和  71.38%，Ag 的浸出率达到  4.98%，不仅没有实现 

有价金属分离的目的，而且带来的银的溶解损失。 

所以提出采用碱性浸出过程与盐酸浸出过程相结 

合的预处理工艺，即在碱性溶液中浸出分离铅阳极泥 

中的As等金属， 然后在盐酸浸出过程中脱除Bi和Cu， 

最后将贵金属完全富集到盐酸浸出渣中。那么碱性浸 

出过程的强化方式就是研究的重点，可以采用的强化 

方式有烘烤氧化、空气氧化浸出、双氧水氧化浸出、 

加压浸出和加压氧化浸出等。 

表 3  铅阳极泥直接浸出实验结果 

Table 3  Direct leaching results of lead anode slime 

Leaching rate/% 
Leading mode 

Cu  Ag  As  Sb  Pb  Bi  Se 
Residue yield/% 

0  0  25.44  4.19  12.68  0  0  89.29 
NaOH leaching 

0  0  28.63  4.56  13.88  0  0  88.35 

34.21  0  30.04  32.45  60.68  85.81  0  38.40 
HCl leaching 

35.83  0  31.32  35.48  55.32  87.45  0  40.50 

68.76  5.65  65.36  23.65  58.26  88.46  10.58  35.65 HCl leaching 

with H2O2  71.38  4.98  67.45  21.48  57.63  89.34  12.24  34.38



中国有色金属学报  2013 年 2 月 552 

2.2  烘烤温度的影响 

利用铅阳极泥易于氧化的特性，将其在不同温度 

下烘烤，鉴于不同温度烘干时所需要的时间不同，将 

水洗后未烘干处理的铅阳极泥定为 25 ℃、60 ℃烘干 

需要 360 h、120℃烘干需要 36 h、180℃烘干需要 24 
h， 烘干时间的延长和烘烤温度的提高都将有助于铅阳 

极泥的氧化。 
2.2.1  烘烤温度对碱性浸出过程的影响 

初始条件：在铅阳极泥 30 g、[NaOH]=2.0 mol/L、 

液固比 5:1、时间 3 h和搅拌速度 300 r/min 的条件下， 

考察烘烤温度对碱性浸出过程的影响，结果见图 3。 

图 3  烘烤温度对碱性浸出过程的影响 

Fig. 3  Effect of  roasting  temperature on NaOH  leaching:  (a) 

Residue yield; (b) Leaching rate 

从图  3(a)可以看出，随着烘烤温度的变化，碱性 

浸出过程的渣率大部分在 89.0%左右， 唯独 60℃时长 

时间烘干实验的渣率降低至  83.2%，主要是由于低温 

下烘烤时间较长引起的，这与图 3(b)中各金属浸出率 

变化趋势是相吻合的。未烘干和 120 ℃烘干的两种铅 

阳极泥，碱性浸出过程中 As、Pb和 Sb的浸出率都比 

较低， 主要原因是这两种阳极泥的氧化程度都不充分。 

而 60 ℃烘干和 180℃烘干的两种阳极泥， 碱性浸出过 

程中  As 的浸出率分别提高至  75.47%和  46.54%，而 
Pb和 Sb的浸出率都降低至 5.0%左右，主要是这两种 

铅阳极泥的氧化比较完全， 尤其是经 60℃烘干的铅阳 

极泥，烘烤时间比较长，氧化比较充分。 
2.2.2  烘烤温度对碱性浸出渣盐酸浸出过程的影响 

初始条件：在碱性浸出渣用量  20  g、[HCl]=3.0 
mol/L、液固比 5:1、温度 80℃、时间 2 h 和搅拌速度 
300 r/min的条件下，考察烘烤温度对碱性浸出渣盐酸 

浸出过程的影响，结果见图 4。 

图 4  烘烤温度对盐酸浸出过程的影响 

Fig.  4  Effect  of  roasting  temperature  on  HCl  leaching  of 

residue: (a) Residue yield; (b) Leaching rate 

从图 4 可以看出，碱性浸出渣盐酸浸出过程的变 

化趋势与碱性浸出过程相关， 即铅阳极泥氧化越充分， 

盐酸浸出渣率越小，金属浸出率越高，60℃烘干的铅 

阳极泥，盐酸浸出过程渣率降低至 28.89%，Bi、Cu、 
Pb和 Sb的浸出率分别为 99.01%、88.88%、61.68%和 
43.17%。但烘烤时间和温度对盐酸浸出过程的影响略 

有不同，低温长时间烘干有利于提高 Bi的浸出率，高 

温短时间烘干有利于提高  Cu 的浸出率，当烘干温度
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为  180 ℃时，Bi  和  Cu 的浸出率分别为  97.75%和 
93.68%。另外，碱性浸出渣中残余的  As 在盐酸浸出 

过程会发生溶解。 

可以看出，烘烤氧化方式虽然可以提高碱性浸出 

过程  As 的浸出率和碱性浸出渣盐酸浸出过程  Cu 和 
Bi的浸出率，但是金属均不能完全脱除，而且还会造 

成  As 的分散，难以达到预期的分步分离有价金属的 

目的。 

2.3  氧化方式的影响 
2.3.1  氧化方式对碱性浸出过程的影响 

初始条件：在新鲜铅阳极泥  40  g、[NaOH]=2.0 
mol/L、温度 80℃、液固比 5:1、时间 3 h 和搅拌速度 
300 r/min的条件下，考察了空气氧化、双氧水氧化和 

加压氧化浸出等氧化方式对碱性浸出过程各种金属浸 

出率的影响，空气氧化过程空气泵压力为  0.1~0.2 
MPa、双氧水氧化浸出时 H2O2 用量为 1:1、加压氧化 

浸出过程温度为 200 ℃和氧分压为 0.7 MPa，结果见 

表 4。 

从表 4 可以看出，无论采用何种强化氧化方式， 

碱性氧化浸出过程的渣率都保持在  85.0%左右，与碱 

性直接浸出相比略有降低；Cu、Ag、Bi、Se和 Te的 

浸出率均为零，只有碱性加压氧化浸出过程中，Se的 

浸出率达到 99.0%。随着氧化方式的不断强化，As的 

浸出率逐渐提高，碱性加压氧化浸出过程中  As 的浸 

出率达到97.48%， Pb和Sb的浸出率分别保持在4.60% 
和 3.80%以下。 
2.3.2  氧化方式对碱性浸出渣盐酸浸出过程的影响 

初始条件：在盐酸浓度 3 mol/L、液固比 5:1、温 

度 80 ℃、时间 2 h和搅拌速度 300 r/min，考察碱性氧 

化浸出过程不同氧化方式对碱性浸出渣盐酸浸出过程 

中各种金属浸出率的影响，其结果见表 5。 

从表 5 可以看出，碱性浸出渣用盐酸浸出时，在 

空气氧化、双氧水氧化和加压氧化方式时，盐酸浸出 

渣率分别为 30.19%、30.74%和 44.16。无论采用何种 

氧化方式，Ag、Se和 Te的浸出率为零，而空气氧化 

方式下 As 的浸出率为 21.95%，说明空气氧化方式会 

造成 As 的溶解分散。不同氧化方式对 Bi 和 Cu 浸出 

率的影响较大，采用双氧水氧化浸出时，Bi 和 Cu 的 

浸出率分别提高至  95.82%和  86.29%，但是加压氧化 

方式下 Bi的浸出率只有 84.59%，主要是 Bi在碱性加 

压氧化浸出过程生成了不利于盐酸浸出的物相。 

可以看出，空气氧化方式不仅不能实现碱性浸出 

过程 As的高效脱除，而且部分 As会在碱性浸出渣的 

盐酸浸出过程中分散；双氧水氧化方式不仅有利于碱 

性浸出过程  As 的脱除，而且有利于碱性浸出渣盐酸 

浸出过程中 Bi的脱除，为了降低生产成本，有必要进 

一步研究双氧水用量的影响。 

2.4  空气氧化时间的影响 
2.4.1  空气氧化时间对碱性浸出过程的影响 

初始条件：在铅阳极泥 60 g、[NaOH]=2.0 mol/L、 

液固比 5:1、温度 80 ℃、压缩空气压力 0.1~0.2  MPa 
和搅拌速度 300 r/min 的条件下， 考察了空气氧化时间 

对碱性浸出过程各种金属浸出率的影响，结果见图 5。 

从图 5 可以看出，随着空气氧化时间的延长，碱 

性浸出过程渣率一直在 79%左右，  Cu、Ag、Bi、Se 
和 Te等金属的浸出率均为零， As和 Pb的浸出率分别 

表 4  氧化方式对碱性浸出过程的影响 

Table 4  Effect of oxidation mode on NaOH leaching 

Leaching rate/% 
Oxidation mode 

Cu  Ag  Pb  Sb  As  Bi  Se 
Residue yield/% 

NaOH leaching with air  0  0  3.10  3.04  43.06  0  0  83.87 

NaOH leaching with H2O2  0  0  2.32  1.35  89.23  0  0  85.48 

Pressure oxidation leaching  0  0  4.60  3.8  97.48  0  99.0  85.75 

表 5  氧化方式对盐酸浸出过程的影响 

Table 5  Effect of oxidation mode on HCl leaching of vesiclue 

Leaching rate/% 
Oxidation mode 

Cu  Ag  Pb  Sb  As  Bi  Se 
Residue yield/% 

NaOH leaching with air  42.87  0  84.49  40  21.95  85.48  0  30.19 

NaOH leaching with H2O2  86.29  0  75.49  22.59  0  95.82  0  30.74 

Pressure oxidation leaching  83.69  0  48.43  8.97  0  84.59  0  44.16
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图 5  空气氧化时间对碱性常压浸出过程的影响 

Fig. 5  Effect of oxidation time with air on NaOH: (a) Residue 

yield; (b) Leaching rate 

保持在 85.0%和 5.0%左右，这主要与空气的氧化能力 

有关。 
2.4.2  空气氧化时间对碱性浸出渣盐酸浸出过程的影 

响 

初始条件： 在碱性浸出渣用量 20 g、盐酸浓度 3.0 
mol/L、液固比 5:1、温度 85 ℃、时间 2 h、搅拌速度 
300 r/min的条件下，考察空气氧化时间对碱性浸出渣 

盐酸浸出过程各金属浸出率的影响，结果见图 6。 

从图 6 可以看出，随着空气氧化时间的延长，碱 

性浸出渣盐酸浸出过程的渣率始终保持在  26.0%左 

右，Bi和 Cu的浸出率分别保持在 92.35%和 88.50%， 

相比 2.3.2节有所提高， 原因是该实验使用的铅阳极泥 

是经过 120 ℃烘干的。Se和 Te在盐酸浸出过程中不 

溶解，在盐酸浸出渣中分别富集至  0.05%和  0.52%， 
As的浸出率始终为 8.0%~9.0%， 即空气氧化方式容易 

引起 As的溶解分散。 

可以看出，延长空气氧化时间不仅不能达到分步 

分离有价金属的目的，而且会造成  As 的分散，同时 

图 6  空气氧化时间对盐酸浸出过程的影响 

Fig.  6  Effect  of  oxidation  time with  air  on HCl  leaching of 

residue: (a) Residue yield; (b) Leaching rate 

也会引起盐酸溶液中其他金属的回收困难，所以该方 

法只适合用来初步强化铅阳极泥的碱性浸出。 

2.5  双氧水用量的影响 
2.5.1  双氧水用量对碱性氧化浸出过程的影响 

初始条件：在铅阳极泥 30 g、碱度 2.0 mol/L、液 

固比 5:1、温度 80 ℃、时间 2 h 和搅拌速度 300 r/min 
的条件下， 考察了双氧水用量对碱性浸出过程的影响， 

结果见图 7。 

从图 7 可以看出，增加双氧水用量，碱性浸出渣 

率缓慢增加，当双氧水与铅阳极泥质量比大于 0.6时， 

其渣率由原来的 80%增加至 85%，这说明铅阳极泥中 

有其他元素被氧化使得碱性浸出渣明显增重。随双氧 

水用量的增加，Cu、Ag、Bi、Se和 Te等金属的浸出 

率均为零，当加入双氧水与铅阳极泥质量比为 0.1时， 
As 的浸出率由 84.80%提高至 92%左右，随后提高双 

氧水用量，As的浸出率始终维持在 92%左右。
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图 7  双氧水用量对碱性氧化浸出过程的影响 

Fig. 7  Effect of H2O2 dosage on NaOH leaching: (a) Residue 

yield; (b) Leaching rate 

2.5.2  碱性双氧水用量对盐酸浸出过程的影响 

初始条件：在碱性浸出渣用量  20  g、[HCl]=3.0 
mol/L、液固比 5:1、温度 80℃、时间 2 h 和搅拌速度 
300 r/min的条件下，考察了双氧水用量对盐酸浸出过 

程 Cu、Ag和 Bi等金属浸出率的影响，结果见图 8。 

从图 8 可以看出，碱性浸出渣用盐酸浸出时，随 

双氧水用量的增加， 盐酸浸出渣率由 27%增加至 29%， 

Bi和 Cu的浸出率逐渐降低，碱性浸出渣中残余的 As 
不会溶解进入盐酸浸出液， Sb的浸出率随着双氧水用 

量的增加而逐渐降低，原因双氧水用量大时，碱性浸 

出过程大部分 Sb 转化为+5 价，盐酸溶解过程需要较 

高的氯离子和酸度才能溶解 [17] ，所以  Sb 的浸出率逐 

渐降低。 

可以看出，铅阳极泥的碱性氧化浸出过程，双氧 

水用量在很小范围内即可实现砷的脱除率达到 

92.0%，碱性浸出渣中残余的 As在盐酸浸出过程不会 

溶解，且过量双氧水的加入不利于碱性浸出渣中  Bi 

和 Cu的脱除。 

图 8  双氧水用量对盐酸浸出过程的影响 

Fig.  8  Effect  of  H2O2  dosage  on  HCl  leaching  of  residue: 

(a) Residue yield; (b) Leaching rate 

2.6  碱性加压氧化温度的影响 

2.6.1  碱性加压氧化温度对碱性浸出过程的影响 

初始条件：在铅阳极泥 40 g、[NaOH]=2.0 mol/L、 

液固比 5:1、填充比 0.7、时间 3 h、氧分压 0.7 MPa、 

搅拌速度 900 r/min的条件下， 考察了加压浸出温度对 

碱性加压浸出过程渣率和金属浸出率的影响，结果见 

图 9。 

由图 9 可以看出，随着碱性加压氧化浸出温度的 

升高，碱性渣率始终保持在 86%，Pb和 Sb的浸出率 

逐渐降低， As和 Se的浸出率逐渐提高， 当温度为 175 
℃时，As和 Se的浸出率分别达到 97.42%和 99%，碱 

性浸出渣中 As含量降低至 0.20%左右， 相比双氧水氧 

化浸出过程碱性浸出渣中  0.75%有大幅度下降，这与 

本文作者研究铜阳极泥碱性加压氧化浸出过程的金属 

行为是基本一致的。 

2.6.2  加压氧化温度对盐酸浸出过程的影响 

初始条件：在碱性浸出渣用量  20  g、[HCl]=3 
mol/L、液固比 5:1、温度 80℃、时间 2 h 和搅拌速度
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图 9  加压氧化浸出温度对碱性浸出过程的影响 

Fig.  9  Effect  of  pressure  oxidation  temperature  on  NaOH 

leaching: (a) Residue yield; (b) Leaching rate 

300 r/min的条件下，考察了加压浸出温度对盐酸浸出 

过程的影响，结果见图 10。 

由图 10(a)可以看出， 随着碱性加压氧化浸出温度 

的升高，碱性浸出渣盐酸浸出时渣率逐渐升高，温度 

由125℃提高至200℃时， 酸性浸出过程渣率由33.1% 

增加至 44.16%， 可能的原因是碱性加压氧化浸出过程 

某些金属生成了盐酸体系难以溶解的物相，图  10(b) 
所示的各种金属浸出率的变化趋势很好的说明了这一 

点。随加压氧化温度的升高，Pb的浸出率始终保持在 

48.0%~51.0%，Bi、Cu 和  Sb 的浸出率逐渐降低，当 

温度由 125 ℃提高至 200 ℃时，Bi、Cu和 Sb的浸出 

率分别降低至 84.68%、83.69%和 8.97%。盐酸浸出过 

程碱性浸出渣中残余的少量  As 不溶解，盐酸浸出渣 

中 As富集达到 0.40%。 

可以看出，碱性加压氧化浸出过程有利于脱除铅 

阳极泥中的 As 和 Se，但是不利于盐酸浸出过程高效 

脱除 Bi和 Cu。 

图 10  加压氧化浸出温度对盐酸浸出过程的影响 

Fig.  10  Effect  of  pressure  oxidation  temperature  on  HCl 

leaching of residue: (a) Residue yield; (b) Leaching rate 

3  方案选择 

无论碱性直接浸出或酸性直接浸出，都不能实现 

铅阳极泥中有价金属的有效分离，故提出采用碱性浸 

出与酸性浸出的两段法预处理工艺，但是选择何种方 

式强化碱性浸出过程就成为了研究的重点。烘烤作为 

铅阳极泥氧化的传统方法，不仅不能有效脱除铅阳极 

泥中的 As 和 Bi，而且存在烘烤时间长、能耗高和物 

料积压量大等缺点。空气氧化浸出过程，即使延长反 

应时间也不能有效脱除砷，同时对铅阳极泥的氧化效 

果差，碱性浸出渣用盐酸浸出时，Bi的脱除效果也较 

低。用双氧水氧化浸出过程，不仅可以达到较高的 As 
脱除率，而且盐酸浸出过程实现高的铋浸出率。碱性 

加压氧化浸出过程，改变反应温度可以达到有效脱除 

砷的目的，但是碱性浸出渣用盐酸选择性浸出时，不 

能实现铋的有效脱除。 

根据以上研究结果，提出铅阳极泥碱性分步氧化
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浸出和盐酸浸出相结合的预处理工艺，其工艺流程见 

图 11。即铅阳极泥经过水洗和筛分以去除大颗粒夹杂 

物后，在碱性 NaOH体系通入空气氧化一段时间，再 

加入一定量双氧水氧化浸出，使大部分  As 氧化进入 

碱性浸出液，Bi 和 Cu 被氧化进入碱性浸出渣，碱性 

浸出液回收  As 后再返回利用，然后通过控制酸度用 

盐酸溶液选择性浸出，实现 Bi和 Cu的高效脱除，使 

贵金属富集在盐酸浸出渣中。 

图 11  碱性分步氧化浸出法处理铅阳极泥的工艺流程图 

Fig. 11  Flowsheet of  lead anode slime pretreated by alkaline 

multistage oxidation leaching process 

4  结论 

1)  无论采用碱性直接浸出或酸性直接浸出方法 

预处理铅阳极泥，都难以有效分离贱金属，而且还会 

引起金属的溶解分散。 
2)  采用不同的氧化方式强化铅阳极泥的碱性浸 

出过程，改变烘烤温度、延长空气氧化时间和改变碱 

性加压氧化浸出的反应温度，都不能分步分离  As 和 
Bi；当双氧水用量大于 0.2以后，碱性浸出过程 As的 

浸出率达到  92.0%以上，碱性浸出渣盐酸浸出时，Bi 
和  Cu 的浸出率分别达到  99.0%和  97.0%，且残余的 
As不溶解， 而改变双氧水用量则可以实现分步分离有 

价金属的目的。 
3)  用碱性  NaOH 体系分步氧化浸出和盐酸浸出 

相结合的工艺预处理铅阳极泥，在碱性分步氧化浸出 

过程，实现 As的氧化溶解和 Bi等金属的氧化沉淀， 

然后用盐酸溶解碱性浸出渣中的 Bi，能实现铅阳极泥 

中有价金属的分步分离和贵金属的初步富集的双重目 

的。 
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