
浙江理工大学学报!自然科学版"#第
!"

卷#第
#

期#

$%&'

年
(

月

)*+,-./*0123

4

5.-

6

7859:382;-5<3,=5>

?

!

@.>+,./7853-83=

"

A*/B!"

#

@*B#

#

)+/B$%&'

CDE

$

&%B!F'F

%

4

B5==-B&'(!9!G"&B$%&'B%(B%&"

收稿日期!

$%&"H%FH$#

作者简介!程
!

晨"

&FGFH

#$女$江苏苏州人$硕士研究生$主要从事半导体材料与器件方面的研究%

通信作者!席珍强$

L9M.5/

!

^

4

+N̂

]!

&'!B8*M

酸浸提取铟的工艺研究

程
!

晨!曹佳辉!席珍强
!浙江理工大学材料工程中心#杭州

!&%%&G

"

!!

摘
!

要"通过比较不同的浸出剂浸出锑化铟时铟的浸出率#找出合适的浸出剂#并对锑化铟的浸渍工艺进行优

化(考察了
Q@D

!

浓度'液固比'浸渍时间及浸渍温度
#

个因素对铟的浸出率的影响(结果表明$锑化铟酸浸提取

铟的最佳工艺条件为$

Q@D

!

浓度
GM*/

%

W

#液固比
!B"h&

#浸渍时间
$%M5-

#浸渍温度
$"Y

(在此工艺条件下#铟

的浸出率能达到
FFB"g

以上(

关键词"酸浸&铟&锑化铟&浸出率

中图分类号"

:TG#!B&

!
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I

!

文章编号"

&'(!9!G"&

"

$%&'

#

%#9%"'"9%"

!

引用页码"
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引
!

言

铟是稀散金属$银白色略带淡蓝色色调$熔点

低&沸点高&稳定性好&传导性强&有良好的可塑性$

其化合物还具有半导体和光电效应性质'

&9#

(

%铟广

泛应用于
E:D

靶材&电子半导体&合金和焊料&太阳

能电池&光纤通讯&原子能及军事技术等高新技术领

域%由于铟的自然资源十分有限$仅为黄金地质储

量的
&

)

'

$且分散程度大'

"9F

(

$所以近年来铟的回收

利用越来越受到重视%

锑化铟是一种重要的
&

9

-

族半导体材料$可用

于制造红外探测器&磁敏器件&磁阻传感器及超快电

子器件等%一般来说$原料中铟的含量大于
%B%%$g

就有回收价值%而工业上产生的锑化铟切削废料&

边角料等$其含铟量远大于
%B%%$g

$有很大的回收

价值%回收锑化铟废料中的铟不但能实现铟资源的

循环利用$弥补铟自然资源稀缺的不足$还能解决因

废料随意丢弃或堆存而产生的环境污染问题$具有

重大的理论和实践意义%然而$目前关于从锑化铟

中回收铟的研究报道几乎没有$也没有一套完整的

处理锑化铟废料的工艺流程%所以必须探索出一条

高效环保的回收铟的工艺路线%

"

!

实
!

验

在采用湿法冶金方法从锑化铟中回收铟时$浸渍是

关键步骤%浸渍时铟的浸出率大小直接影响到铟的总回

收率$且应尽量保证浸渍操作简单易行$成本低廉%浸渍

时杂质的浸出情况也会对后续的提铟流程产生影响%

本实验旨在找出一种合适的浸出剂$将锑化铟

中的铟浸出至溶液中%然后通过单因素法优化浸渍

工艺$得出锑化铟浸渍的最佳工艺参数$提高铟的浸

出率$为后续进一步回收铟做准备%

实验采用的提铟原料是锑化铟的切削废料%由

于原料是块状的$比表面积小$不利于浸出反应$所

以要先进行球磨$然后筛分成不同的粒径备用%浸

渍实验在通风橱中进行$选择
&$%

$

$%%

目"粒径为

&$#

$

(#

#

M

#的原料进行浸渍实验%首先称取
"

6

原料于
$"%MW

的烧杯中$然后加入适量的
Q@D

!

溶液$反应在固液接触的瞬间即开始%原料是黑色

粉末$在
Q@D

!

溶液的作用下先变成灰色$很快又

变成白色$在反应过程中有红棕色的气体产生$并放

出大量的热%待反应一段时间后$用普通漏斗过滤$

滤渣水洗
!

次后
'%Y

烘干$滤液收集在干净的烧杯

中进行下一步铟的提取实验%
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实验试剂与仪器设备

原料!锑化铟切削废料%

试剂!硫酸"分析纯$上海三鹰化学试剂有限公

司#$盐酸"分析纯$上海三鹰化学试剂有限公司#$硝

酸"分析纯$杭州高晶精细化工有限公司#$去离子水

"自制#$双氧水"分析纯$杭州高晶精细化工有限公

司#$高锰酸钾"分析纯$上海三鹰化学试剂有限公

司#$氯酸钠"分析纯$阿拉丁#%

仪器设备!横式球磨机"实验室设计自制#$电子

天平"

)\9I'%%$

$诸暨市超泽衡器设备有限公司#$

电热恒温鼓风干燥箱"

CQ[9F&#%K

$杭州蓝天化验

仪器厂#$电阻炉"

T̀J&'

)

&$a9[K

$上海意丰电炉

有限公司#$能量弥散
J

射线能谱仪"

E@KZL-3,

6?

$%%

$

DN0*,X

公司#$

J

射线衍射仪"

CGC5=8*<3,

73,53=

$美国
d,+c3,

公司#%

&B$

!

原料成分及物相分析

原料中所含元素的质量百分比如表
&

所示%图

&

是原料的
J

射线衍射图谱%

表
"

!

原料的化学成分

元素
@ D Z E- 7- 7O E

质量

分数)
g

%BG" "B%! !BG$ !GBFF $B"' #'B$! $B"$

图
&

!

原料的
J

射线衍射图谱

!!

由图
&

可知$图中
$!B#$f

&

!FB"!f

&

#'B!Gf

和

'$B#!f

主要衍射峰分别与
E-7O

"

EKCCC.>.

$

)KRC7

K.X@DB%'9%$%G

#的"

&&&

#&"

$$%

#&"

!&&

#和"

!!&

#晶

面相对应$说明原料主要由
E-7O

组成%

#

!

浸出剂的选择

$B&

!

直接酸浸

工业上用湿法冶金的方法从含铟废料中回收铟

时$通常采用
Q

$

7D

#

或
QK/

作为浸出剂%而本实

验回收铟的原料是锑化铟切削废料$

E-7O

与

Q

$

7D

#

及
QK/

的反应极慢%

将过量的
Q

$

7D

#

&

QK/

及它们的混酸分别加入

到锑化铟中$浸渍
#G2

后过滤$

E-

的浸出率如表
$

所示%

表
#

!

不同种类酸浸渍锑化铟时
N-

的浸出率

酸的种类
E-

的浸出率)
g

Q

$

7D

#

&$B$&

QK/ $(B'%

Q

$

7D

#

S QK/ !FB'"

!!

由表
$

可知$

Q

$

7D

#

&

QK/

及它们的混酸浸渍锑

化铟时$

E-

的浸出率较低$不能作为锑化铟的浸

出剂%

$B$

!

氧化酸浸

由于
E-

的氧化物极易与酸反应$于是考虑将

E-7O

先氧化后浸渍%原料用高温氧化&

Q

$

D

$

&

Z\-D

#

&

@.K/D

!

及
Q@D

!

分别进行氧化$氧化时

间及氧化剂用量均过量%氧化后用过量的
QK/

浸

渍"

Q@D

!

除外#$

#G2

后过滤$

E-

的浸出率如表
!

所示%

表
!

不同氧化剂氧化后再酸浸时
E-

的浸出率

氧化方式
E-

的浸出率)
g

高温氧化
!&B$&

Q

$

D

$

$(BF!

Z\-D

#

"%B#'

@.K/D

!

G!B%(

Q@D

!

FFB$$

!!

结果表明$高温氧化&

Q

$

D

$

&

Z\-D

#

氧化后再

酸浸时
E-

的浸出率较低$采用
@.K/D

!

氧化再酸浸

时
E-

的浸出率在
G%g

以上$与前三者相比较高%

采用
Q@D

!

进行氧化酸浸时$

E-

的浸出率极高$

E-

几乎全部浸出至溶液中$而且氧化与酸浸反应只需

一步即可完成$操作更简便%

通过上述实验的比较分析$发现
Q@D

!

不但能

使原料的氧化与酸浸一步完成$而且原料中的
E-

浸

出很完全$浸渍过程中没有引入其他杂质离子$所以

实验选择
Q@D

!

作为锑化铟的浸出剂%

$B!

!

浸出原理

Q@D

!

是强氧化剂$其与
E-7O

的反应过程是先

将
E-7O

氧化成
E-

$

D

!

&

7O

$

D

!

及
7O

$

D

"

$然后
E-

$

D

!

&

7O

$

D

!

及
7O

$

D

"

再与
Q@D

!

进一步反应生成
E-

!S

&

7O

!S及
7O

"S进入溶液中$其主要反应如下'

&%

(

!

$E-7OS&$Q@D

(((

!

E-

$

D

!

S7O

$

D

!

S'Q

$

DS&$@D

$

)

7O

$

D

!

S#Q@D

(((

!

7O

$

D

"

S$Q

$

DS#@D

$

)

E-

$

D

!

S'Q@D

(((

!

$E-

"

@D

!

#

!

S!Q

$

D

7O

$

D

!

S'Q@D

(((

!

$7O

"

@D

!

#

!

S!Q

$

D

''"

!!!!!!!!!!!!!!

浙
!

江
!

理
!

工
!

大
!

学
!

学
!

报
$%&'

年
!

第
!"

卷



7O

$

D

"

S&%Q@D

(((

!

$7O

"

@D

!

#

"

S"Q

$

D

$

!

结果与讨论

在前期的探索性实验中$为了保证
E-

有高的浸

出率$浸出剂用量及浸渍时间都是过量的%在此基

础上$再通过单因素法考察
Q@D

!

浓度&液固比&浸

渍时间及浸渍温度
#

个因素对
E-

的浸出率的影响$

确定最优的工艺参数$保证锑化铟浸渍的高效性%

!B&

!

Q@D

!

浓度对
E-

浸出率的影响

根据
E-9Q

$

D

系的电位
9

P

Q

值图'

&

(

$

E-

!S在溶液

中稳定存在区域的
P

Q

值较低"

P

Q

"

$B"%

#$所以

酸浸过程就是要创造条件$使
E-

进入
E-

!S存在的低

P

Q

值区域$因此酸浸必须用较高的酸强度'

&&

(

%

保持液固比
#h&

$浸渍时间
&2

$浸渍温度
$"

Y

不变$考察不同
Q@D

!

浓度对
E-

浸出率的影响%

图
$

是
Q@D

!

浓度与
E-

浸出率的关系曲线%

图
$

!

Q@D

!

浓度与
E-

浸出率的关系曲线

由图
$

可知$在
Q@D

!

浓度从
#M*/

)

W

增加到

'M*/

)

W

的过程中$

E-

的浸出率增加很快%这是因

为当
Q@D

!

浓度较低时$由于
E-7O

与
Q@D

!

先发

生氧化反应$此反应会消耗一部分
Q@D

!

$导致氧化

反应后的溶液
P

Q

升高$而
E-

!S在溶液中稳定存在

时需要低的
P

Q

值$此时溶液的
P

Q

无法满足大量

E-

!S的稳定存在条件$所以
E-

的浸出率低%增加

Q@D

!

的浓度$就能使氧化反应后的溶液
P

Q

降低$

则更多的
E-

!S能稳定存在于溶液中$

E-

的浸出率上

升%当
Q@D

!

浓度为
'M*/

)

W

时$

E-

的浸出率为

F(B#Gg

$绝大部分的
E-

已浸出%

当
Q@D

!

浓度从
'M*/

)

W

增加到
GM*/

)

W

时$

E-

的浸出率小幅增加$这也是因为
P

Q

的降低而使

E-

的浸出率增加$但是由于溶液中未浸出的
E-

较

少$所以
E-

的浸出率增幅不大%当
Q@D

!

浓度为
G

M*/

)

W

时$

E-

的浸出率为
FFBG"g

$可以认为锑化铟

中的铟全部浸出%随着
Q@D

!

浓度的继续增大$

E-

的浸出率几乎不变%考虑到浓度过大会造成
Q@D

!

的浪费以及后续提取铟的过程中会增加碱的用量$

从而增加回收铟的成本%因此$实验选择浸出的

Q@D

!

浓度为
GM*/

)

W

%

!B$

!

液固比对
E-

浸出率的影响

液固比是指单位体积"多指水#对应的质量$也

可以直观认为是水里加入某种物质后的溶液密度%

本实验中的液固比指的是!液固比"

MW

)

6

#

V

Q@D

!

体积"

MW

#)

E-7O

质量"

6

#%

浸渍实验中加入的
Q@D

!

一部分是用于
E-7O

的氧化反应$还有一部分是用于氧化物与
Q@D

!

的

反应%根据前期的探索实验结果可知$氧化酸浸的

滤渣中几乎不含铟$而锑含量很高$说明在用
Q@D

!

浸出锑化铟时$锑并不完全浸出%因此反应的液固

比是比理论计算量小%

控制
Q@D

!

浓度为
GM*/

)

W

$浸渍时间为
&2

$

浸渍温度为
$"Y

$考察不同液固比对
E-

的浸出率

的影响%图
!

是液固比与
E-

浸出率的关系%

图
!

!

液固比与
E-

浸出率的关系

由图
!

可知$随着液固比的增大$

E-

的浸出率

也增大%这是因为当液固比较小时$在氧化反应消

耗部分
Q@D

!

后$剩余的
Q@D

!

的量不足以使

E-

$

D

!

全部浸出至溶液中$当液固比增大时$更多的

E-

$

D

!

与
Q@D

!

反应$所以
E-

的浸出率增大%当液

固比为
!B"h&

时$

E-

的浸出率为
FFB'#g

$

E-

完全

浸出%若液固比继续增大$

E-

的浸出率不再升高$但

是会有更多的
7O

浸出$导致
E-

&

7O

的分离率减小$不

利于后续提铟实验%所以酸浸的液固比选择
!B"h&

%

!B!

!

浸渍时间对
E-

浸出率的影响

在实验过程中发现$酸浸实验在固液接触后的前

&%M5-

内反应很剧烈$而
&%M5-

后反应逐渐恢复平

静%同时结合浸出渣的分析可知$当原料中的
E-

浸

出完全后$滤渣中还有很多
7O

未浸出$表明
7O

的浸

出相对于
E-

的浸出较慢%所以浸渍时必须控制好浸

('"

第
#
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!
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渍时间$在
E-

浸出完全后立即进行过滤$防止时间增

长而使更多的
7O

浸出$导致
E-

&

7O

分离率的下降%

选择
&%

$

"%M5-

这个区间来考察浸渍时间对

E-

浸出率的影响$同时控制
Q@D

!

浓度
GM*/

)

W

$

液固比
!B"h&B%

$酸浸温度
$"Y

不变%图
#

是浸

渍时间与
E-

浸出率的关系曲线%

图
#

!

浸渍时间与
E-

浸出率的关系曲线

由图
#

可知$酸浸反应
&%M5-

时$

E-

的浸出率

就已经达到
FFB$Gg

$大部分的
E-

是在反应的前

&%M5-

浸出的%但是酸浸反应进行
$%M5-

或更长时

间$

E-

的浸出率稳定在
FFBF%g

$

&%%g

这个范围

内$与
&%M5-

时相比
E-

的浸出更完全$而且浸出时

产生的
@D

$

气体在
&%M5-

还有少量残余未挥发$而

在
$%M5-

时已完全排除干净$这对实验人员来说更

适于进行过滤操作%虽然
$%M5-

时
7O

的浸出率会

有增加$但增幅很小$而且考虑到本实验的目的是回

收铟$必须尽可能增大
E-

的浸出率$所以选择
$%

M5-

作为酸浸反应的浸渍时间%

考察图
#

中
$%

$

"%M5-

这个区间内
E-

的浸出

率存在上下微小波动"

FFBF%g

$

&%%g

#的问题$这

可能是因为在使用
J

射线能谱仪测试浸出渣中
E-

的含量时有细微的误差所致$也有可能是实验操作

的误差%

!B#

!

浸渍温度对
E-

浸出率的影响

控制实验条件为
Q@D

!

浓度
GM*/

)

W

$液固比

!B"h&

$浸渍时间
$%M5-

$考察不同温度下
E-

的浸

出率%图
"

是浸渍温度与
E-

浸出率的关系%

图
"

!

浸渍温度与
E-

浸出率的关系

从图
"

可知$浸渍温度对
E-

的浸出率无显著影

响%浸出反应的前
&%M5-

$反应会放出大量的热$

所以加热对反应温度无明显影响%浸出反应的后

&%M5-

$反应不再放出大量的热$加热会提高反应温

度$但是由于大部分
E-

已在前
&%M5-

的反应中浸

出$后
&%M5-

只剩极少量的
E-

继续浸出$所以加热

对
E-

浸出率的影响并不明显%而
7O

的浸出是一个

相对较慢的过程$在反应的后
&%M5-

$加热会加快

7O

的浸出$反而不利于
E-

&

7O

的分离%所以实验选

择的浸出温度为
$"Y

%

=

!

结
!

论

实验结果表明$采用
Q

$

7D

#

&

QK/

及它们的混

酸直接浸出锑化铟时$

E-

的浸出率较低$无法满足

工业生产要求%采用高温氧化&

Q

$

D

$

&

Z\-D

#

氧化

后再用
QK/

酸浸时$

E-

的浸出率也较低%采用

@.K/D

!

氧化再用
QK/

酸浸时$

E-

的浸出率相对较

高$但是远不及用
Q@D

!

浸出锑化铟时
E-

的浸出

率高%

用
Q@D

!

浸出锑化铟$可以实现氧化与酸浸一

步完成$浸出操作简单$

E-

浸出率高$且不引入杂质

离子%锑化铟酸浸的最佳工艺条件为!

Q@D

!

浓度

为
GM*/

)

W

$液固比为
!B"h&

$酸浸时间为
$%M5-

$

酸浸温度为
$"Y

%在此工艺条件下
E-

的浸出率可

以达到
FFB"g

以上$锑化铟中的铟几乎全部浸出$

且锑的浸出率较小$为
(g

左右$大部分锑留在浸出

渣中$实现了铟&锑的初步分离$有利于后续进一步

提取铟%
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