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摘  要：通过氧化沉淀、还原溶解等工艺从钛阳极退镀料溶解液中回收贵金属铱，实验确定了最佳

工艺条件，在氧化还原电位大于 900 mV、氯化铵用量为铱的 1倍以上时，铱的沉淀率大于 98%，

还原 pH 值为 3时，可较好的分离铱中少量的铂钯铑钌杂质。方法适用于以铱为主体、贵金属杂质

含量较低的含铱废料处理，操作简便，产品纯度可达到国标要求。 
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Research on the process of recovering iridium from waste titanium anodes 
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Abstract: The precious metal iridium was recovered from titanium anode deplating by oxidation 

precipitation, reduction dissolution and other processes. The experiment determined the best process 

conditions. When the red-ox potential is greater than 900 mV, the amount of ammonium chloride is more 

than 1 times of iridium, the precipitation rate of iridium is greater than 98%, and the reduction pH value is 

3, a small amount of platinum, palladium, rhodium and ruthenium impurities in iridium can be separated 

well. The method is suitable for the treatment of iridium waste with iridium as the main body and the content 

of precious metal impurities reduced. The operation is simple and the purity of the product can meet the 

requirements of the national standard. 
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铱是地壳中最稀有的元素之一，平均质量比只

有 10-9，其熔点、强度和硬度都很高，具有极高的

熔点和超强的抗腐蚀性，所以其在航空航天、军工、

制药和汽车领域得到了广泛运用[1]。目前铱用量较

大的领域为铱坩埚[2]、钛阳极涂层[3-6]等，而随着氯

碱工业、电解铜箔行业的高速发展，钛阳极涂层中

铂族金属的用量快速增长，废旧阳极板上贵金属涂

层的回收具有非常显著的社会价值和经济价值[7-8]。 

 

1 实验部分 

 

1.1 实验原料 

本次实验所用原料为钛阳极退镀得到的铱钌废

料。经过溶解造液、氧化提纯钌等操作后，得到以

铱为主体的溶液，净重 185 kg。经过前处理后，溶

液中主体贵金属为铱，还有少量的钌、铂、钯、铑

等贵金属杂质，如表 1 所列。 

实验所用氯化铵、盐酸、氢氧化钠、氯酸钠、

水合肼均为试剂级。 

 

表 1 溶液成分分析结果 

Tab.1 Analyticla results of the solution 

项目 Pt Pd Rh Ir Ru 

含量/% 0.0059 0.0107 0.0058 4.31 0.0110 

折金属量/g 10.9 19.8 10.73 7973.5 20.4 

 



 

 

第 S1 期 马子龙等：从钛阳极退镀料中回收精炼铱的工艺研究 75
 

1.2 工艺原理及工艺流程 

高价态的铱(IV)能与铵盐形成难溶的氯铱酸铵

沉淀，可以实现铱与大量贱金属的快速分离，这也

是铂钯提纯常用的方法[9]，氯铱酸铵沉淀过程中也

会夹带铂、钯、铑、钌。通过选择性还原，使粗氯

铱酸铵中的铱转化为溶解度较大的低价态铱(Ⅲ)，

转入溶液，与铂钯铑钌等杂质分离。 

还原得到的铱溶液中仍有少量贱金属杂质，可

以通过离子交换的方式进一步除去，得到纯净的铱

溶液，经过沉淀、煅烧、通氢还原产出合格的铱粉。

实验总体工艺流程如图 1 所示。 

 

 

图 1 实验工艺流程图 

Fig.1 Experimental process flow chart 

 

1.3 实验方法 

1.3.1  氧化沉铱 

取取 100 mL 的原料铱溶液，用氯酸钠溶液、

水合肼溶液调节溶液的氧化还原电位至设定值，按

照预定量加入氯化铵，搅拌均匀后静置 30 min，取

样分析母液中残留的铱浓度，计算铱的沉淀率。 

1.3.2  还原溶解 

取一定量的粗氯铱酸铵沉淀，加水浆化，用稀

氢氧化钠溶液、稀盐酸溶液调整 pH 值至设定值，

加入预定量的水合肼溶液，搅拌均匀后静置 30 min，

取样分析溶液中铱的浓度、杂质贵金属的浓度，计

算铱和贵金属杂质的分离效率。 

1.3.3  过程监控及含量测定 

溶液氧化还原电位的测定采用 ORP 检测仪

(WTW Multi 350i 型)，溶液中铱及铂钯铑钌浓度的

测定采用 Spectro Blue-II 型 ICP-AES。 

 

2 结果与讨论 

 

2.1 铱氧化沉淀的影响因素 

2.1.1  氧化还原电位 

取原料溶液 5 份，加入不同量的硝酸调整电位

至 600、700、800、900、1000 mV (±10mV)，加入

氯化铵 10 g，搅拌均匀后静置 30 min。取上清液过

滤，检测滤液中铱的浓度，计算铱的沉淀率，结果

列于表 2。由表 2 可见，随着电位升高，铱的沉淀

率大幅提升。这主要是由于随着电位升高，体系的

氧化性越强，更多的铱被氧化，形成难溶的氯铱酸

铵(IV)。到 900 mV 时，铱的沉淀率已经大于 98%，

因此确定铱的沉淀最佳电位为大于 900 mV。 

 

表 2 不同电位对应的铱沉淀率 

Tab.2 Different potentials vs iridium precipitation rate 

电位 母液铱浓度/% 铱沉淀率/% 

600 3.22 25.29 

700 1.79 58.47 

800 0.95 77.96 

900 0.08 98.14 

1000 0.05 98.84 

 

2.1.2  氯化铵加入量 

取原料溶液 5 份，加入硝酸调整电位至 900 

mV，分别加入氯化铵 3.0、4.0、5.0、6.0、7.0 g (对

应铱的量分别为 0.6、0.8、1.0、1.2、1.4 倍)，搅拌

均匀后静置 30 min，然后取上清液过滤，检测滤液

中铱的浓度，计算铱的沉淀率，结果列于表 3。由

表 3 可知，铱随着氯化铵用量的增大，铱的沉淀率

升高，到氯化铵用量为铱的 1 倍时，铱的沉淀率接

近 98%，再继续增大氯化铵用量，沉淀率提升不明

显。因此确定铱的沉淀最佳氯化铵用量为 1 倍。 

 

表 3 氯化铵加入量与铱的沉淀率 

Tab.3 Ammonium chloride dossage vs iridium precipitation rate 

氯化铵加入量 母液铱浓度/% 铱沉淀率/% 

0.6 0.62 85.61 

0.8 0.29 93.27 

1.0 0.1 97.68 

1.2 0.08 98.14 

1.4 0.06 98.61 

 

按氧化还原电位 900 mV、氯化铵用量为铱量的

1 倍的最佳条件，将原料铱溶液中的铱转化为氯铱

酸铵沉淀。过滤抽干，分离出黑色的氯铱酸铵沉淀，

母液收集后取样分析，铱的浓度为 0.07%，铱的沉

淀率大于 98%。得到的氯铱酸铵沉淀用于后续实验。 

含铱溶液 

氧化沉铱 

还原溶解 

树脂交换 

沉淀煅烧 

通氢还原 

铱粉 
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2.2 还原溶解影响因素 

取过滤得到的氯铱酸铵固体 5 份，每份 20 g (含

铱约 5 g)，加去离子水 100 mL 搅拌浆化，用 5%氢

氧化钠溶液调节 pH 值分别为 0、1、2、3，保持温

度为 80℃，加入 20%水合肼溶液 20 mL，搅拌均匀

后静置 30 min，取样分析溶液中铱以及其他贵金属

的浓度，结果列于表 4。 

 

表 4 溶液中贵金属的浓度 

Tab.4 Concentration of precious metals in solution         /% 

初始 pH 值 Ir Pt Pd Rh Ru 

0 4.02 0.0051 0.0095 0.0024 0.0043 

1 3.98 0.0014 0.0010 0.0010 0.0025 

2 4.15 0.0008 0.0006 0.0008 0.0012 

3 4.07 0.0005 0.0005 0.0008 0.0008 

 

由表 4 可知，在水合肼的作用下，高价态的氯

铱酸铵很容易被还原为+3 价，转变成可溶性的铱，

在 pH 值 0~3 范围内基本不受的影响。杂质铂、钯、

铑、钌的浓度受 pH 值影响较大，呈现出 pH 值越高

杂质浓度越低的现象，可能是在酸度较低的情况下

水合肼的还原性更强[10]，将部分杂质贵金属还原成

了金属态，从而从溶液中分离。从实验结果看，选

择 pH 值为 3 更有利于实现铱和贵金属杂质的分离，

而且得到的溶液中铂、钯、铑、钌相对于铱的浓度

均小于 0.02%，符合国标 99.95%铱粉的纯度要求。 

将氧化沉淀得到的氯铱酸铵加水浆化至约 200 

L，用氢氧化钠溶液调节 pH 值至 3，保温 80 ℃，

滴加 80%水合肼溶液 8 L 后保温静置 30 min，过滤，

收集滤液和滤渣，滤液即为铱溶液。 

2.3 树脂交换 

阳离子是铂族金属与贱金属分离的一个重要手

段[11]。溶液中的铂族金属元素以络阴离子形式存

在，贱金属铱阳离子的形式存在。通过离子交换，

贱金属阳离子被阳离子树脂吸附，而铂族金属络阴

离子不被吸附，从而达到贵贱金属分离的目的。如

果贱金属杂质含量较高，需要重复交换几次才行。

将得到的铱溶液反复通过732阳离子交换树脂3次，

交换前溶液 185 L，交换后得到纯净的铱溶液约 300 

L，交换前后分析结果列于表 5、表 6。 

2.4 沉淀煅烧 

将离子交换得到的纯净铱溶液浓缩至约 200 L。

按照铱氧化沉淀的最佳条件沉淀铱可实现与其他贵

金属元素的进一步分离。用氯酸钠溶液调节氧化还 

表 5 交换前溶液中的元素含量 

Tab.5 Element content in solution before exchange 

元素 
质量浓度 

/(g/L) 

相对 Ir 的 

含量/% 
 元素 

质量浓度 

/(g/L) 

相对 Ir 的 

含量/% 

Ir 41.28   Fe 0.87 2.10 

Pd 0.001 0.005  Cu 0.38 0.92 

Rh <0.001 <0.005  Pb 0.52 1.26 

Au <0.001 <0.005  Ca 0.26 0.63 

Ru <0.001 <0.005  Mg 0.36 0.87 

Pt 0.001 0.005  Si 0.028 0.067 

Na 2.35 5.69     

 

表 6 树脂交换后溶液中的元素含量 

Tab.6 Element content in solution after resin exchange 

元素 
质量浓度 

/(g/L) 

相对 Ir 的 

含量/% 
 元素 

质量浓度 

/(g/L) 

相对 Ir 的 

含量/% 

Ir 25.08   Fe 0.001 0.005 

Pd 0.001 0.005  Cu <0.001 <0.005 

Rh <0.001 <0.005  Pb <0.001 <0.005 

Au <0.001 <0.005  Ca <0.001 <0.005 

Ru <0.001 <0.005  Mg <0.001 <0.005 

Pt 0.001 0.005  Si <0.001 <0.005 

Na <0.001 <0.005     

 

原电位至 900 mV 以上，加入试剂氯化铵 8000 g，

搅拌均匀后静置 30 min，过滤得到较纯净的氯铱酸

铵。用 5%的氯化铵溶液洗涤滤饼 2 次，再用 95%

的酒精润洗 2 次，防止氯铱酸铵在干燥、煅烧时结

块。清洗后的氯铱酸铵转入石英坩埚中，放入马弗

炉中烘干煅烧，使氯铱酸铵分解，得到黑色的、有

部分氧化的铱粉。 

2.5 通氢还原 

将煅烧得到的铱转入氢还原炉内，在氢气气氛

下 600℃保温 2 h，冷却至室温，得到灰色的铱粉产

品。取样分析，对比铱粉产品国标[12]，产出的铱粉

杂质达到 99.95%产品纯度要求，如表 7 所列。 

 

3 结论 

 

1) 通过氧化沉淀、还原溶解等方式，实现了铱

的回收精炼，产出的铱粉纯度达到国标要求。本方

法适用于杂质含量较低的铱废料的提纯，操作简单、

回收率高。 

2) 确定了氧化沉铱、还原溶解等关键步骤的最 
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表 7 铱粉杂质元素含量(质量分数) 

Tab.7 Mass fraction of impurity elements in iridium powder /% 

元素 含量 
99.95 Ir 

(GB/T 1422) 
 元素 含量 

99.95 Ir 

(GB/T 1422) 

Pd 0.006 0.01  Pb 0.001 0.005 

Rh 0.001 0.02  Al 0.001 0.005 

Au 0.001 0.01  Ca 0.001 0.005 

Ru 0.001 0.02  Mg 0.001 0.005 

Pt 0.01 0.02  Sn 0.002 0.005 

Si 0.001 0.005  Ag 0.001 0.005 

Fe 0.003 0.005  Ni 0.001 0.005 

Cu 0.001 0.005  烧损 0.01 0.1 

 

佳条件，铱的沉淀率大于 98%，控制还原溶解条件

可去除少量的贵金属杂质。 
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