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摘要：采用氯酸钠浸出—亚硫酸钠还原工艺从金泥中提金，考察了氯酸钠用量、盐酸用量、浸出时间、温度和硫酸添加量等对金浸出率的影响以及电位对金还原率的影响。结果表明，在液固比2︰1、氯酸钠用量为矿量的5%、盐酸用量1 mol/L、时间1 h、温度85 ℃、硫酸添加量40 g/L的条件下，金浸出率高于98.5%；控制电位600~700 mV，金还原率高于97%，金粉中金品位达到68.5%以上。
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Abstract：Gold was extracted from gold mud by process of sodium chlorate leaching and sodium sulfite reduction. The effects of sodium chlorate dosage, hydrochloric acid dosage, leaching time, leaching temperature and sulfuric acid dosage on gold leaching rate and effect of potential on gold reduction rate were investigated. The results show that gold leaching rate is 98.5% above under the optimum conditions including ratio of liquid to solid of 2︰1, sodium chlorate dosage of 5% of mass of ore, hydrochloric acid of 1 mol/L, time of 1 h, temperature of 85 ℃, and dosage of sulfuric acid of 40 g/L. Gold reduction rate and gold grade in gold powder is 97% and 68.5% above respectively by controlling potential at 600~700 mV.
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针对氰化尾渣或含金银的硫酸烧渣等二次资源，北京矿冶科技集团有限公司在日本光合法的基础上研发出氯化挥发工艺回收金银等有价元素[1-7]。目前，该技术已经成功应用于新疆星塔、招金金合、甘肃临洮和湖南钖涛化工4个冶炼厂[8-12]。采用氯化挥发工艺得到的氯化金泥通常含金600~770 g/t，价值极高。从氯化金泥中提金的工艺主要有氰化法和氯化法[13]，其中，对于含金较低的金泥，氰化法应用较为普遍。但由于氯化金泥含氯离子高，为减少氯离子对整个氰化系统设备的腐蚀，通常需要用大量的水对氯化金泥进行充分洗涤，再送氰化，这势必产生大量的含氯废水，难以处理。为避免产生含氯废水，本文开发了一种直接从氯化挥发金泥中提金的新工艺，即氯酸钠浸出—亚硫酸钠还原提金法。
1 试验

1.1 原料

试验原料为某厂提供的氯化挥发金泥，含水率16.7%，含Au 714.7 g/t、Ag 25.9 g/t，其他主要元素含量（%）：Cu 0.02、Pb 17.25、Zn 5.76、Ca 0.04、Al 0.10、As 0.19、Si 2.95、Fe 27.26、Cl 6.28、S 0.15。
1.2 试验设备及试剂

试验设备：电热恒温水浴锅、多功能搅拌器、电子天平、烘箱、烧杯、量筒、抽滤瓶、布氏漏斗等。
试剂：氯酸钠、盐酸、硫酸、亚硫酸钠，均为化学纯试剂。
浸出反应结束后，在水中冷却至常温，过滤、洗涤，滤饼称重并分析金含量，同时观察滤液状态。
1.3 试验原理

采用氯酸钠、盐酸作为浸出药剂进行氯化金泥试验研究，其主要原理是：氯酸钠与浓盐酸反应生成二氧化氯、氯气、氯化钠和水，氯气在盐酸介质中再与金反应生成氯金酸，其反应式[4]为：
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2ClO3-+4H++2Cl-=2ClO2+Cl2+2H2O
2Au+3Cl2+2Cl-=2AuCl4-
过程中添加硫酸，对铅具有抑制作用，其反应式为：
Pb2++SO42-=PbSO4↓
浸出后料液，采用亚硫酸钠还原，其反应式为：
SO32-+2H+=SO2+H2O
2AuCl4-+3SO2+6H2O=2Au+3HSO3-+9H++8Cl-

2 试验结果与讨论

2.1 氯化提金试验

主要考察氯酸钠用量、盐酸用量、浸出时间、温度、硫酸添加量等因素对金浸出率的影响。
2.1.1 氯酸钠用量
试验条件：金泥100 g、液固比2︰1、温度85 ℃、盐酸用量1.5 mol/L、时间1 h，氯酸钠用量对金浸出率的影响如表1所示。从表1可知，随着氯酸钠用量的增加，金浸出率逐渐增加，当氯酸钠用量大于干矿量1%时，金浸出率在96%以上；当氯酸钠用量为干矿量5%时，浸出效果最佳，达到98.62%，此后再进一步提高氯酸钠用量，浸出率不再提高。
表1 氯酸钠用量对金浸出率的影响
Table 1 Effect of NaClO3 dosage on gold extraction rate
	氯酸钠/%
	渣率/%
	金浸出率/%

	0.3
	96.09
	86.71

	1
	95.70
	96.87

	3
	98.34
	98.42

	5
	96.76
	98.62

	7
	96.13
	98.30

	9
	96.43
	98.28


2.1.2 盐酸用量
试验条件：金泥100 g、液固比2︰1、温度85 ℃、氯酸钠用量为矿量的5%、时间1 h，盐酸用量对金浸出率的影响如表2所示。从表2可知，随着盐酸用量的增加，金浸出率变化不明显，当盐酸用量为1 mol/L时，金的浸出率基本在98%以上，综合考虑成本，盐酸用量选择1 mol/L。
表2 盐酸用量对金浸出率的影响
Table 2 Effect of HCl dosage on gold extraction rate
	盐酸用量/(mol·L-1)
	渣率/%
	金浸出率/%

	1.0
	94.89
	98.48

	1.5
	95.06
	98.74

	2.0
	94.62
	98.77

	2.5
	95.80
	98.70


2.1.3 浸出时间

试验条件：金泥100 g、液固比2︰1、温度85 ℃、氯酸钠用量为矿量的5%、盐酸用量1.5 mol/L，不同浸出时间时金浸出率见表3。从表3可知，浸出反应速率很快，反应时间0.5 h时，金的浸出率达98%以上，延长时间至1.0 h，已反应完全。
表3 浸出时间对金浸出率的影响
Table 3 Effect of leaching time on gold extraction rate

	时间/h
	渣率/%
	金浸出率/%

	0.5
	96.10
	98.37

	1.0
	95.06
	98.74

	1.5
	95.90
	98.64

	2.0
	96.10
	98.39


2.1.4 温度

试验条件：金泥100 g、液固比2︰1、氯酸钠用量为矿量的5%、盐酸用量2 mol/L、时间1 h，温度分别为30、65、75、85 ℃时金浸出率如表4所示。从表4可知，浸出温度越高，金浸出率越大，当温度为85 ℃时，金的浸出率较高。另外，试验过程中发现，当温度增加至75 ℃时，溶液颜色变为浅黄色，滤液冷却至常温时出现结晶，这很可能是PbCl2固体，为避免该晶体对过滤速率的影响，考虑浸出添加硫酸抑制晶体的析出。
表4 温度对金浸出率的影响
Table 4 Effect of temperature on gold extraction rate

	温度/℃
	渣率/%
	金浸出率/%

	30
	95.36
	97.08

	65
	95.11
	98.66

	75
	94.31
	98.63

	85
	94.62
	98.77


2.1.5 硫酸添加量

试验条件：金泥100 g、液固比2︰1、氯酸钠用量为矿量的5%、盐酸用量2 mol/L、时间1 h、温度85 ℃，考察硫酸添加量对金浸出率的影响，并分析滤液中溶铅量，结果如表5所示。从表5可知，添加硫酸，滤液中铅含量明显除低，滤液冷却至常温过滤，无晶体析出，说明硫酸对铅具有很好的抑制作用。当硫酸添加量为40 g/L时，金浸出率在98%以上。
表5 硫酸添加量对金浸出率的影响
Table 5 Effect of dosage of sulfuric acid on gold extraction rate

	硫酸添加量/
(g·L-1)
	渣率/
%
	金浸
出率/%
	滤液中
溶铅量/g

	0
	94.62
	98.77
	0.30

	20
	95.48
	98.81
	0.14

	40
	95.14
	98.60
	0.09


2.1.6 综合条件试验

综合上述氯化提金的试验结果，确定综合试验条件为：液固比2︰1、氯酸钠用量为矿量的5%、盐酸用量1 mol/L、时间1 h、温度85 ℃、硫酸添加量40 g/L。取金泥量500 g进行3次验证试验，金浸出率均在98.5%以上。
2.2 亚硫酸钠还原试验

主要考察电位对金还原率的影响。将氯化提金试验所得滤液混合，滤液主要成分（mg/L）：Au 257.5、Pb 610、Zn 1 610、Fe 1 220。取样1 000 mL滤液，依次加入Na2SO3固体，分别调节电位600~700、300~400、250 mV，还原后杂质金粉经过滤、干燥、称重并分析，结果如表6所示。从表6可知，Na2SO3加入量对金还原率有较大的影响，当控制还原电位为250 mV时，金基本还原完全。但随着Na2SO3加入量增加，溶液中杂质Pb、Zn、Fe的还原率也增加，使得金粉中金品位降低，不利于后续金进一步提纯。综合多方面考虑，控制电位600~700 mV，金还原率达到97%以上，金粉中金品位较高，在68.5%以上。
表6 亚硫酸钠还原试验结果
Table 6 Experimental result of Na2SO3 reduction

	电位/mV
	还原液/%
	杂质金粉/g
	金粉含金/%
	金还原率/%

	
	Au
	Pb
	Zn
	Fe
	
	
	

	600~700
	14.38
	550
	1670
	1230
	0.98
	68.72
	97.02

	300~400
	0.24
	500
	1670
	1250
	1.36
	51.21
	99.91

	250
	0.03
	130
	1630
	1190
	1.98
	34.78
	99.99


3 结论

氯化挥发金泥采用氯酸钠浸出—亚硫酸钠还原提金最优工艺条件是：液固比2︰1、氯酸钠用量为矿量的5%、盐酸用量1 mol/L、时间1 h、温度85 ℃、硫酸添加量40 g/L，获得金的浸出率高于98.5%；浸出液采用亚硫酸钠固体还原，控制电位600~700 mV，金还原率高于97%，金粉中金品位68.5%以上。
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