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摘  要：将不同的铂化合物制备尾液经过氯化铵沉淀，实现与其他杂质元素的分离，将铂转化为氯

铂酸铵中间体，经液相化学还原得到超细铂粉。研究了中间体形态、(NH4)2PtCl6溶液浓度、分散剂

种类及加入量对铂粉粒度、比表面积、形貌的影响。结果表明，铂化合物尾液种类不影响超细铂粉

的形貌及颗粒尺寸，以 PVP 为分散剂，硼氢化钠为还原剂，在优化条件下制备的铂粉平均粒度约

150 nm，纯度 99.99%，直收率 97.8%，颗粒形貌均匀、分散程度高、比表面积及颗粒尺寸均符合超

细铂粉国家标准，方法可用于从多种铂类化合物制备尾液直接制备超细铂粉。 
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Abstract: To separate platinum from other impurity elements, ammonium chloride was used to selectively 

precipitate platinum in the state of ammonium chloroplatinate from the tail solution containing different 

platinum compounds. And then ammonium chloroplatinate was reduced via a liquid phase chemical 

reduction method to produce ultrafine platinum powder. The effects of chemical species of the 

intermediate, the concentration of (NH4)2PtCl6 solution, the type and amount of dispersants on the particle 

size, specific surface area and morphology of platinum powder were investigated. The results show that 

the morphology and particle size of the obtained platinum powder are not affected by the type of the tail 

solutions, and the average particle size of the powder prepared under the optimized conditions is about 150 

nm and the purity is 99.99%. Therefore, the method developed in this study can be used for directly 

preparing ultrafine platinum powder from the tail liquid from the production process of various platinum 

compounds. 
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超细铂粉[1-3]作为金属铂的一类重要的形态，因

纳米级的尺寸和可控的形貌而表现出较高的催化活

性，使其在国防军工、航天航空、电子信息及能源

燃料等工业领域中具有广泛的应用前景[4-6]。超细铂

粉的制备技术大多以纯氯铂酸为前驱体，存在制备

条件苛刻、产品粒度、形貌难以控制的问题[7-10]。 
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铂类化合物制备尾液中含有大量铂，同时含有

高浓度的杂质(如钠盐/钾盐、铝盐、SiO2、有机物

等)，使用传统还原技术进行处理，难度大、产品纯

度低，回收的铂需要进行精炼才能重新使用，因此

研究绿色、高效、经济的尾液回收技术非常重要[11-14] 

本文以大体积的铂类化合物制备尾液为前驱

体，把铂精炼[15-18]与超细铂粉制备相结合，解决尾

液中含杂质高的问题。采用液相化学还原法，以聚

乙烯醇、聚乙烯吡咯烷酮为分散剂，硼氢化钠为还

原剂，系统研究中间体浓度、分散剂种类及用量、

含铂尾液种类对超细铂粉形貌、粒径、比表面积以

及分散性的影响。 

 

1 实验 

 

1.1 原料、试剂和设备 

实验用铂类化合物(硝酸铂、丙二酸铂、乙醇胺

羟基铂)制备尾液，均为某公司铂类化合物生产过程

产生，其成分见表 1。 

 

表 1 铂类化合物制备尾液成分 

Tab.1 Composition of the tail solutions from the production 

process of platinum compound 

物料名称 
Pt/ 

(g/L) 

其他元素含量/(mg/L) 

Na Al Si Fe Ni Cu 

硝酸铂 

尾液 
0.754 5.46 0.011 0.010 0.027 0.012 0.013 

丙二酸铂 

尾液 
1.107 5.38 0.007 0.016 0.009 0.013 / 

乙醇胺羟 

基铂尾液 
0.827 5.51 0.009 0.013 0.011 0.008 0.004 

 

实验使用的主要试剂包括双氧水(30%)、氯化

铵、聚乙烯吡咯烷酮(PVP)、聚乙烯醇(PVA)、硼氢

化钠、亚硝酸钠、氨水(28%)、盐酸等，均为国产市

售分析纯试剂。 

主要实验设备包括 S212-90W 型搅拌器、数显

恒温型电热套(北京光明)、200 L 钛密闭反应釜等。 

1.2 中间体制备 

将含铂尾液加入反应釜中，加入酸化剂(盐酸)，

保证溶液 pH≤1，加热浓缩，浓缩至溶液表面有钠

盐结晶析出，加入溶液体积 10%的水、加入氧化剂

(双氧水)，加热煮沸氧化，氧化后溶液待用。 

1.2.1 中间体 Pt(NH3)2(NO2)2的制备 

向氧化好的含铂尾液中加入亚硝酸钠，产生红

棕色气体，反应平缓后，加热溶液至稻草黄，调整

溶液 pH≈8，溶液冷却，过滤沉淀，易水解杂质以

沉淀的形式除去，滤液加冰，加入氨水，有白色沉

淀生成，用冰水反复洗涤得 Pt(NH3)2(NO2)2 待用，

其反应为： 

H2PtCl6+6NaNO2= 

Na2Pt(NO2)4+4NaCl+2NO2↑+2HCl   (1) 

Na2Pt(NO2)4+2NH3=Pt(NH3)2(NO2)2↓+2NaNO2 (2) 

1.2.2 中间体(NH4)2PtCl6的制备 

往氧化好的含铂尾液中加入氯化铵，产生大量

淡黄色沉淀： 

H2PtCl6+2NH4Cl=(NH4)2PtCl6↓+2HCl    (3) 

过滤出沉淀，用 17%氯化铵溶液洗涤至滤液清

亮，杂质以阳离子的形式除去，得到的(NH4)2PtCl6

不溶于氯化铵溶液，微溶于水，用于后续制备使用。 

1.2.3 中间体 H2PtCl6 的制备 

往制备好的(NH4)2PtCl6中加入王水溶解，待溶

解完成后，对溶液加热浓缩，并加入 HCl 赶硝、加

水赶酸，得 H2PtCl6 待用，其反应为： 

(NH4)2PtCl6+6HCl+4HNO3= 

H2PtCl6+4NO↑+N2↑+3Cl2↑+8H2O     (4) 

1.3 超细铂粉的制备 

取硼氢化钠配制成质量分数为 20%~25%的还

原剂溶液待用。将 Pt(NH3)2(NO2)2、(NH4)2PtCl6、

H2PtCl6分别转移至反应釜中，加水搅拌，向釜内加

入分散剂搅拌溶解。以 0.3 L/min 的流速将还原剂溶

液滴加至反应釜中，不断生成黑色沉淀。待黑色产

物沉降，上清液呈现出无色透亮时反应完毕。过滤

得到的沉淀物，将沉淀用纯水洗涤 3 次，真空干燥，

得到超细铂粉。 

1.4 测定和表征 

含铂尾液浓度和产物纯度(杂质元素)用电感耦

合等离子体发射光谱仪(ICP-AES，PE 5300DV 型)

测定。样品的晶体结构用 X 射线粉末衍射仪(XRD，

岛津 7000S/L 型)测试。样品形貌用场发射扫描电子

显微镜(SEM，Zeiss Gemini SEM460 型)表征。样品

比表面积用比表面积分析仪 ( 北京精微高博

JW-BK400 型)测试。 

 

2 结果与讨论 
 

2.1 不同中间体对铂粉粒度的影响 

选取 Pt(NH3)2(NO2)2、(NH4)2PtCl6、H2PtCl6 中

间体为研究对象，控制还原条件，考察反应中间体

对铂粉粒度及分散性的影响。3 种中间体溶液的 Pt

浓度控制在 3.0 g/L，体积为 350 mL，分别加入 5 g 
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PVP，加入等量还原剂进行 4 组还原实验，得到的

铂粉比表面积如表 2 所示。 

 

表 2 中间体与铂粉比表面积的关系 

Tab.2 The relationship between intermediates and the specific 

surface area (BET) of platinum powder           /(m2/g) 

中间体 1# 2# 3# 4# 

Pt(NH3)2(NO2)2 4.857 6.369 4.215 6.387 

(NH4)2PtCl6 21.055 25.396 25.964 24.987 

H2PtCl6 19.325 20.611 15.987 16.358 

 

铂粉比表面积越大，还原过程越完全，得到的

铂粉形貌及分散性更优。由表 2 数据可知，中间体

对铂粉比表面积的影响为 (NH4)2PtCl6>H2PtCl6> 

Pt(NH3)2(NO2)2，证明(NH4)2PtCl6作为中间体效果最

好，因此后续实验均采用(NH4)2PtCl6 作为中间体。 

2.2 Pt 浓度对制备超细铂粉的影响 

取体积 350 mL、Pt 浓度分别为 0.5、1.5、3.0、

4.5、6.0 g/L 的(NH4)2PtCl6溶液作为原料，研究中间

体溶液浓度在还原过程中对制备超细铂粉粒度及分

散性的影响，同时，对还原出的铂粉进行了比表面

积分析测试，结果列于表 3。 

 

表 3 溶液浓度对铂粉粒度及比表面积的影响 

Tab.3 Effect of the concentration on partical size and specific 

surface area of platinum powder 

ρPt/(g/L) D10/μm D50/μm D90/μm BET/(m2/g) 

0.5 0.077 0.101 2.334 27.753 

1.5 0.099 0.132 2.901 27.329 

3.0 0.118 0.147 3.291 26.401 

4.5 0.090 0.129 2.890 23.428 

6.0 0.104 0.146 2.945 21.534 

由表 3 可知，对于不同浓度的(NH4)2PtCl6溶液，

所制备的铂粉平均粒度(D50)均在 100~150 nm之间，

所有样品的比表面积均优于超细铂粉国家标准

(3.5~7.0 m2/g，GB/T 1776-2009)。随着(NH4)2PtCl6

溶液浓度的增加，还原铂粉的比表面积会随之降低，

0.5 g/L (NH4)2PtCl6 溶液还原出的铂粉比表面积最

大(27.753 m2/g)，6.0 g/L (NH4)2PtCl6 溶液还原出的

铂粉比表面积最小(21.534 m2/g)；其可能的原因为，

溶液中铂浓度越高，还原过程中铂离子碰撞越强，

还原出的铂颗粒越易形成晶核，而后发生团聚现象，

团聚成核效应会极大阻碍铂粉颗粒的分散性及增大

颗粒尺寸。基于这一实验，选定(NH4)2PtCl6溶液 Pt

浓度为 0.5 g/L 为最优条件。 

2.3 分散剂种类和用量对制备超细铂粉的影响 

由于分散剂具有较高的聚合度，可以产生较大

的空间位阻，阻碍铂粉颗粒的团聚，同时还可以对

颗粒形貌起到一定的引导作用[7, 19]。因此着重研究

了还原过程中分散剂种类、用量对制备超细铂粉的

影响。取用 Pt 浓度为 0.5 g/L，体积为 350 mL 的

(NH4)2PtCl6 溶液，分别采用水溶性的 PVA 和 PVP

进行对比，考察分散剂种类和用量的影响，结果列

于表 4，所得部分超细铂粉形貌如图 1 所示。 

由表 4 比表面积数据可知，加入 PVP 所制备的

铂粉在比表面积、反应现象和溶液分散度上都优于

PVA，当加入 5 g PVP 时，所制备的铂粉比表面积

最高，达到 42.708 m2/g，同时反应过程彻底，溶液

分散程度高。图 1 中 2#为加入 5 mL PVA 时的铂粉

形貌，铂颗粒团聚且不均匀，样品分散度低；6#为

加入 5 mL PVP 时的铂粉形貌，铂颗粒尺寸均匀，

无团聚现象发生，分散程度高。基于这一实验，选

定 PVP 作为分散剂，加入量为 5 g 为最优条件。 

 

表 4 分散剂种类及用量对制备超细铂粉的影响 

Tab.4 Effect of the types and amounnt of dispersants on the preparation of ultrafine platinum powder 

分散剂 序号 加入量 BET/(m2/g) 反应现象 

PVA 

1# 2.5 mL 4.002 反应现象不明显，出现轻微团聚 

2# 5 mL 8.692 团聚严重，产物蓬松 

3# 10 mL 6.372 反应过程出现大量泡沫，反应不完全 

4# 15 mL 7.087 团聚严重，泡沫多 

PVP 

5# 2.5 g 22.923 颗粒不均匀，杂质多 

6# 5 g 42.708 反应彻底，分散程度高 

7# 10 g 28.877 溶液均匀，无明显团聚 

8# 15 g 27.253 溶液均匀，无明显团聚 
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图 1 加入 PVA (2#)或 PVP (6#)制备的铂粉的 SEM 图像 

Fig.1 SEM images of platinum powder prepared by adding PVA (2 #) or PVP (6 #) 

 

2.4 尾液种类对制备超细铂粉的影响 

通过前文实验研究可知最佳反应条件为 0.5 

g/L，350 mL 的(NH4)2PtCl6溶液、5 g PVP 分散剂用

量。在此基础上，探究了尾液种类对制备铂粉粒径

的影响，选用 3 种常见的铂化合物(硝酸铂、丙二酸

铂、乙醇胺羟基铂)制备尾液为研究对象，探究了尾

液种类对经过氯铂酸铵中间体还原出铂粉粒度的影

响，结果如表 5 所列。从表 5 结果可看出，由硝酸

铂制备尾液还原得到的铂粉平均粒径(D50)在 125 

nm，由丙二酸铂制备尾液还原得到的铂粉平均粒径

在 189 nm，由乙醇胺羟基铂制备尾液还原得到的铂

粉平均粒径在 146 nm，粒径分布大致相同，说明不

同铂类化合物制备尾液对制备超细铂粉的粒径不会

产生太大的影响。 

表 5 尾液种类对铂粉粒度的影响 

Tab.5 Effect of the tail solutions on the particle size of platinum 

powder                                     /μm 

尾液种类 D10 D50 D90 

硝酸铂 0.059 0.125 2.908 

丙二酸铂 0.087 0.189 3.173 

乙醇胺羟基铂 0.037 0.146 3.566 

 

图 2 为分别由硝酸铂、丙二酸铂、乙醇胺羟基

铂制备尾液还原得到铂粉的形貌。由图 2 可见三种

铂粉的形貌无明显差异，均为类球状或球状，颗粒

均匀，平均粒度保持在 150 nm 左右，分散性良好，

无颗粒堆积。 

 

 

(a). 硝酸铂(Platinum nitrate); (b).丙二酸铂(Platinum diacetate); (c).乙醇胺羟基铂(Ethanolamine hydroxyplatinum) 

图 2 不同铂化合物尾液制备的铂粉 SEM 图像 

Fig.2 SEM images of platinum powder prepared from different tail solutions 

 

对还原得到的样品进行 XRD 表征，结果表明 3

种还原样品的 XRD 图与 Pt 的标准卡片(PDF#04- 

0802)完全一致，证明还原得到的超细铂粉纯度较

高。进一步用 ICP-AES 测定超细铂粉中杂质元素含

量，结果表明 3 化合物制备尾液制备得到铂粉的纯 

 

度均达到 99.99%铂粉的杂质含量控制要求。证明此

法可以大幅降低杂质含量，提高铂粉的纯度。根据

实际回收量计算了铂的直收率，如表 6 所列，表 6

结果表明3种含铂尾液铂粉直收率均在97.8%以上，

回收率较高。 
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表 6 不同铂化合物制备尾液还原铂粉直收率 

Tab.6 The recovery of platinum powder reduced from different 

tail solutions 

尾液种类 含铂量/g 回收铂粉/g 直收率/% 

硝酸铂尾液 7.54 7.41 98.27 

丙二酸铂尾液 11.07 10.83 97.83 

乙醇胺羟基铂尾液 8.27 8.16 98.67 

 

本研究采用酸化、氧化、氯化铵沉淀分离了尾

液中的杂质，将不同铂化合物制备尾液归一化处理

得到氯铂酸铵中间体，大幅降低了溶液中杂质对还

原工艺的影响。实验结果表明，尾液种类不会影响

铂粉的纯度、形貌及颗粒尺寸，可适用于多种铂化

合物尾液的回收。 

 

3 结论 

 

1) 在相同的实验条件下，三种中间体对还原铂

粉 比 表 面 积 的 影 响 为 (NH4)2PtCl6> H2PtCl6> 

Pt(NH3)2(NO2)2，比表面积越大，铂粉形貌及分散性

越好，(NH4)2PtCl6 作为中间体还原得到的铂粉效果

最好。 

2) (NH4)2PtCl6溶液的 Pt浓度为 0.5 g/L为最优

条件，还原得到的铂粉平均粒径为 101 nm，比表面

积最大(27.753 m2/g)。 

3) 三种铂化合物还原得到的铂粉粒径分布大

致相同，形貌无明显差异，分散性良好，表明铂化

合物种类不会影响还原铂粉的粒径、形貌等。本方

法工艺流程简便，可用于从多种铂化合物制备尾液

直接制备超细铂粉，具有极强普适性，提高了铂化

合物尾液循环利用效能。 
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