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摘  要：采用氧化酸溶-氯化铵沉淀-离子交换的方法从钴铬铂靶材废料回收铂。物料溶解的最佳条

件为：液固比 6:1 (mL/g)、氧化剂氯酸钠用量 35 g、于 95℃经 4 h可完全溶解 100 g物料。溶解液经

氯化铵选择性沉淀铂后，主体杂质元素钴和铬被去除。获得的粗铂溶解后经离子交换提纯，微量杂

质元素的含量进一步降低。最终煅烧获得的海绵铂纯度大于 99.995%，满足钴铬铂靶材的再生产的

要求。 
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Abstract: Platinum in waste Co-Cr-Pt target material was recovered by using a three-step method of 

oxidizing acid dissolution, precipitation with ammonium chloride and ion exchange. 100 g waste Co-Cr-Pt 

was totally dissolved at 95℃ for 4 hours by 35 g sodium chlorate in 400 mL HCl. The liquid-solid ratio 

was 6 mL: 1 /g. Most of the impurities, including cobalt and chromium, were removed from the solution 

after platinum was selectively precipitated by ammonium chloride. The platinum was further refined by 

ion-exchange to get rid of residual impurity elements. The purity of the resulting platinum was more than 

99.995%, meeting the requirements for the reproduction of Co-Cr-Pt target material. 
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铂具有独特的物理和化学性能，广泛应用于电

子计算机、能源、电子、光电、国防军事、航天航

空、核工业和现代信息产业等高科技领域。随着信

息记录和计算机技术的发展，近年来硬盘(HDD)、

数字视频光盘(DVD)等磁记录装置的迅速普及，特

别是随着垂直磁记录技术的实用化，HDD 迅速向小

型化和高记录密度化的方向发展[1-2]。钴铬铂系靶材

是磁头和 HDD 制造中主要的磁控溅射靶材[2-7]。钴

铬铂靶材需以纯度(质量分数)在 99.99%以上的钴、

铬和铂为原料制造，加工过程中产生大量的边角料

和切屑料；同时在使用过程中其利用率低(约 50%)。

这些靶材废料中所含的铂价值昂贵，通过回收获得

可重新用于靶材制备的高纯铂，对循环生产具有重

要的意义。 

钴铬铂废料中铂的回收涉及物料溶解和分离提

纯 2 个主要流程。含铂物料溶解的方法主要有王水

溶解法和水溶液氯化法。王水溶解法以盐酸-硝酸混

合酸溶解物料，但此过程中硝酸分解会产生大量的
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NO、NO2 等有毒褐色烟雾[8-9]，生产环境较差，故

在大规模生产中较少使用。水溶液氯化法一般是在

硫酸和盐酸(或氯化钠)介质中通入氯气或加入氯酸

钠，并加热，使大多数金属元素生成可溶性氯络合

物或氯化物进入溶液。水溶液氯化浸出由于相对比

较简单、经济、适应能力强等优点而被广泛用于贵

金属的浸出，特别适用于含金、铂、钯等贵金属废

料的溶解[9]。但在生产实践中使用氯气存在氯气溶

解度小、利用率低、生产周期长，以及氯气毒性大、

环境污染大的问题[10]。 

基于此前的研究[11]，本文以氯酸钠为氧化剂，

采用水溶液氯化法溶解钴铬铂废料，后段采用氯化

铵选择性沉淀-离子交换的方式提纯铂，以获取满足

循环生产所需的高纯铂。 

 

1 实验 

 

1.1 试剂与原料 

实验所用盐酸、硝酸和硫酸均为分析纯，购自

重庆川东化工(集团)有限公司。分析纯(优级纯)氢氧

化钠、氯化铵和氯酸钠购自天津市化学试剂一厂。

阳离子交换树脂为 001×7 型，属强酸性苯乙烯系列

购自淄博汇众化工有限公司。 

实验所用原料为钴铬铂靶材生产加工过程中产

生的切屑料，其主要成分为 Pt 22.0%、Co 56.5%，

Cr 11.5%。物料经稀盐酸浸泡后以水清洗，去除表

面污染物，烘干后备用。经发射光谱定性分析，未

发现微量以上杂质元素。 

1.2 设备及仪器 

离子交换柱(Φ 80×500 mm)；马弗炉，真空泵，

电子天平，电热罩，多功能数显电动搅拌器，温度

计等常规实验设备。美国 PE 公司 5300DV 型电感

耦合等离子体原子发射光谱仪(ICP-AES)用于杂质

元素测定。 

1.3 实验方案 

由于钴铬铂系靶材主要由铂及钴、铬等元素组

成，都可被氧化溶解到溶液中。以盐酸为介质，氯

酸钠溶液作为氧化剂进行物料的溶解，发生以下反

应[12-14]： 

ClO3
-
+5Cl

-
+6H

+
=6[Cl]+3H2O         (1) 

Pt+2HCl+4[Cl]=H2PtCl6             (2) 

Co+2[Cl]=CoCl2                 (3) 

Cr+3[Cl]=CrCl3                  (4) 

铂在溶液中以配合物阴离子[PtCl6]
2-的状态存

在，而钴、铬以阳离子 Co
2+、Cr

3+的状态存在。利

用贵金属 Pt 与贱金属 Co、Cr 的性质差异，先将大

量的钴、铬杂质通过氯化铵选择性沉淀铂分离：  

H2PtCl6+NH4Cl=(NH4)2PtCl6↓+2HCl       (5) 

氯铂酸铵沉淀经高温煅烧分解为纯度约为 99%

的粗铂： 

(NH4)2PtCl6=2NH4Cl+2Cl2+Pt          (6) 

再将粗铂用王水溶解，浓缩赶除残酸，残留少

量 Co、Cr、Cu、Fe、Ni 等杂质经氧化水解、离子

交换进一步深度分离，纯铂溶液再经氯化铵沉淀煅

烧获得纯铂。 

1.4 实验方法 

1.4.1 原料的溶解 

称取 100.0 g 钴铬铂靶材废料置于在 2 L 烧杯

中，加入 600 mL 浓度为 36%的盐酸。在搅拌下加

热升温至 95℃，往烧杯中缓慢滴加浓度为 30%的氯

酸钠水溶液，保温溶解 4 h。冷却后过滤，以水洗涤，

将含铂溶液溶液置于烧杯中。 

1.4.2 选择性分离铂 

含铂溶液中加入饱和氯化铵溶液，铂以氯铂酸

铵沉淀析出，过滤，氯铂酸铵用 5%氯化铵溶液充

分洗涤，固体氯铂酸铵烘干后在 850℃下煅烧分解

获得海绵铂(粗铂)，取样分析杂质含量。 

1.4.3 粗铂溶解与氧化水解 

海绵铂用一定量的王水快速溶解，浓缩赶除残

酸，稀释至铂含量约为 40~45 g/L。静置 24 h，部分

贱金属水解沉淀，过滤除去水解沉淀的贱金属杂质。 

1.4.4 离子交换除杂质 

阳离子树脂需要进行预处理。首先用 2 倍于树

脂体积的饱和氯化钠溶液浸泡 18~20 h；然后放尽

氯化钠溶液，用离子水漂洗净，使排出水不带黄色。

再用树脂体积 2 倍的 2%~4%NaOH 溶液，将树脂在

其中浸泡 2~4 h；放尽碱液后，冲洗树脂直至排出

水接近中性为止。最后用 5%HCl 溶液，其量亦与上

述相同，浸泡 4~8 h；放尽酸液，用离子水漂洗至

中性即得到可进行交换的树脂。 

将经过氧化水解处理后铂溶液缓慢通过离子交

换柱，控制流速 50~60 mL/min，交换后液取样分析

贱金属杂质含量。 

1.4.5 纯铂的精制 

将经过氧化水解-离子交换除杂处理后合格氯

铂酸溶液中加入氯化铵溶液，沉淀出氯铂酸铵。所

得氯铂酸铵经煅烧、用纯水充分洗涤除去夹杂的钠

离子等，烘干后送分析测定杂质含量。 
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2 结果及讨论 

 

2.1 氧化溶解实验 

2.1.1 氧化剂用量对铂溶解率的影响 

固定实验物料为 100 g，盐酸(36%)用量 600 

mL，液固比为 6:1 mL/g，溶解时间 4 h，溶解温度

为 95℃。考察氧化剂(饱和氯酸钠溶液)用量对铂溶

解率的影响，结果如表 1 所列。 

 

表 1 氧化剂用量对铂溶解率的影响 

Tab.1 Effect of oxidant amount on dissolution rate of platinum 

氧化剂/g 15 20 25 30 35 

铂溶解率/% 88.20 94.78 98.80 99.95 100 

 

从表 1 可以看出，氧化剂用量对铂的溶解率影

响较大，铂溶解率随着氧化剂用量增加而快速提高。

为达到较高的溶解率及从节约试剂成本考虑，选择

最佳的氧化剂用量为 35 g。 

2.1.2 溶解温度对铂溶解率的影响 

固定实验物料 100 g，溶解时间 4 h，盐酸(36%)

用量 600 mL，液固比为 6:1 mL/g，溶解时间 4 h，

氧化剂用量 35 g。考察溶解温度对铂溶解率的影响，

结果列于表 2。 

 

表 2 溶解温度对铂溶解率的影响 

Tab.2 Effect of dissolution temperatures on dissolution rate of 

platinum 

溶解温度/℃ 55 65 75 85 95 

铂溶解率/% 78.52 89.14 93.31 98.10 100 

 

从表 2 可以看出，溶解温度对铂的溶解率有较

大影响，随着溶解温度升高，铂的溶解率提高。溶

解温度从 55℃升高至 95℃，铂的溶解率从 78.52%

提高到 100%，所有固体均被溶解。最终确定溶解

温度为 95℃。 

2.1.3 溶解时间、液固比对铂溶解率的影响 

在固定实验物料为 100 g，溶解温度为 95℃，

氧化剂用量 35 g 的前提条件下，考察溶解时间、液

固比对铂溶解率的影响，结果列于表 3 和表 4。 

从表 3 和表 4 可以看出，溶解时间越长液固比

越大，铂的溶解率越高。在实际生产操作中，视物

料的形状(粒度、比表面积等)，需要强化条件保证

物料全部溶解。 

表 3 溶解时间对铂溶解率的影响 

Tab.3 Effect of dissolution time on dissolution rate of platinum 

溶解时间/h 1 2 3 4 

铂溶解率/% 96.16 98.40 99.04 100 

 

表 4 液固比对铂溶解率的影响 

Tab.4 Effect of liquid (HCl)-solid(waste Co-Cr-Pt) ratio on the 

dissolution rate of platinum 

液固比/(mL/g) 3:1 4:1 5:1 6:1 

铂溶解率/% 92.10 97.20 99.14 100 

 

2.2 粗铂的分离与除杂实验 

将浓度为 20%的氯化铵溶液加入经氧化溶解获

得的含铂溶液中。氯化铵用量为理论含铂质量的 0.6

倍，使铂沉淀为氯铂酸铵((NH4)2PtCl6)。过滤，将

氯铂酸铵沉淀与母液分离。用 5%~10%的氯化铵溶

液洗涤 5 次，获得氯铂酸铵沉淀。再将纯氯铂酸铵

置于坩埚中，按以下煅烧制度分段煅烧：350℃恒温

2 h，550℃恒温 2 h，850℃恒温 1 h。自然冷却至室

温后，获得铂含量大于 99%的粗海绵铂。将粗海绵

铂用王水溶解，浓缩赶酸(硝)，并用去离子水稀释

至铂含量约为 40~45 g/L。静置 24 h，部分贱金属水

解沉淀与铂分离，过滤除去杂质沉淀，获得相对纯

净的含铂溶液。该溶液需进一步通过离子交换深度

去除其它微量杂质。 

2.3 离子交换除杂实验 

废钴铬铂系靶材经氧化溶解、粗铂的分离除杂

及再溶解后获得的溶液还残留 Co
2+、Cr

3+、Cu
2+、

Ni
2+等微量阳离子杂质。除去此类杂质通常采用强

酸性阳离子交换树脂，本文选用 001×7 强酸性苯乙

烯系阳离子交换树脂。离子交换实验在三级离子交

换柱(Φ 80×500 mm)中进行，控制离子交换溶液流

速为 50~60 mL/min。离子交换前、后用 ICP-AES

分析溶液中杂质含量，除杂效果对比如表 5 所列。

从表 5 可以看出，粗炼提纯(选择性沉铂水解除杂) 

 

表 5 离子交换除杂效果 

Tab.5 Removal rate of the impurities by ion exchange 

杂质元素 Co Cr Cu Fe Ni Al 

交换前/(mg/L) 210.0 101.6 11.0 21.8 44.9 40.2 

交换后/(mg/L) 6.1 8.4 2.0 2.4 5.0 2.4 

杂质元素 Pb Sn Si Bi Zn Mn 

交换前/(mg/L) 9.4 12.5 31.1 29.6 18.5 8.0 

交换后/(mg/L) <1 <1 9.6 <1 4 <1 
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后的铂溶液，还含有一定量的贱金属杂质。该溶液

再经 3 级离子交换深度除杂后，溶液中的杂质元素

大幅降低，含量均小于 10 mg/L，除杂效果明显。 

2.4 氯铂酸铵煅烧制备海绵铂 

经过离子交换除去 Co
2+、Cr

3+等阳离子杂质后

的氯铂酸溶液，需要利用氯化铵选择性沉淀铂来进

一步分离提纯。得到的氯铂酸铵沉淀经过滤并用浓

度为 5%~10%的氯化铵溶液充分洗涤后，装入洁净

的瓷坩埚中并加盖，放入马弗炉中逐步升温。在 200 

~250℃保温 2 h 至氯铂酸铵中水分蒸发完毕；再升

温至 450℃，恒温 3 h，至氯铂酸铵分解完毕；将温

度提高至 850℃，恒温 1 h 降温出炉。待冷却至室温

后将海绵铂从瓷坩埚中取出。将海绵铂用去离子水

洗涤 3 次，100℃烘干，低温 450℃煅烧 1 h 后冷却，

得到纯铂产物。产品海绵铂光谱分析结果列于表 6，

参照海绵铂产品标准[15]，实验制备的海绵铂纯度均

大于 99.99%。 

从表 6 可看出，海绵铂样品纯度较高，纯度大

于 99.995%，满足循环生产的条件，海绵铂可返回

靶材生产部门用于钴铬铂靶材的再生产，也可满足

其他用途要求。 

 

表 6 海绵铂样品杂质元素测定结果 

Tab.6 Analysis results of the recovered platinum 

Element SM Pt 99.99 Sample 1# Sample 2# 

Pd ≤0.003 0.0011 0.0008 

Rh ≤0.003 0.0011 0.0010 

Ir ≤0.003 0.0007 0.0009 

Ru ≤0.003 <0.0005 <0.0005 

Au ≤0.003 <0.0005 <0.0005 

Ag ≤0.001 <0.0005 <0.0005 

Cu ≤0.001 <0.0005 <0.0005 

Fe ≤0.001 <0.0005 <0.0005 

Ni ≤0.001 <0.0005 <0.0005 

Al ≤0.003 <0.0005 <0.0005 

Pb ≤0.002 <0.0005 <0.0005 

Mn ≤0.002 <0.0005 <0.0005 

Cr ≤0.002 0.0012 0.0006 

Mg ≤0.002 <0.0005 <0.0005 

Sn ≤0.002 <0.0005 <0.0005 

Si ≤0.003 <0.0005 0.0007 

Zn ≤0.002 <0.0005 <0.0005 

Bi ≤0.002 <0.0005 0.0008 

Co ≤0.002 <0.0005 <0.0005 

Total ≤0.01 0.0041 0.0048 

 

3 结论 

 

针对钴铬铂系靶材废料中铂的回收，采用氧化

酸溶-粗铂分离与除杂-氯化铵沉淀-离子交换除杂-

煅烧制备高纯海绵铂的工艺是可行的。研究结果表

明，溶解温度、氧化剂用量对铂的溶解率影响较大，

氧化溶解最佳工艺参数为：液固比 6:1 (mL/g)、溶

解温度 95℃、溶解时间 4 h、氧化剂用量 35 g，在

此条件下，钴铬铂靶材全部溶解；氯化铵选择性沉

淀可实现钴和铬与铂粗分离；采用阳离子交换可进

一步去除杂之元素。氯铂酸铵煅烧制备海绵铂适宜

的温度是 850℃，煅烧时间 3 h，在此条件下，氯铂

酸铵分解彻底，海绵铂纯度大于 99.995%。 
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