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化学液相还原法制备高纯高分散铂粉技术研究
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摘要:为精准控制高纯高分散铂粉制备过程中的铂原子还原、成核与生长过程,研究了采用化学液相还原法,

以Na2PtCl6水溶液为前驱体、N2H4·H2O为还原剂、PVP为分散剂制备高纯高分散铂粉。考察了温度、反应

体系及加料方式等因素对铂粉形貌、粒度分布及分散性的影响。结果表明:在80℃条件下,以PVP为分散体

系,采用Na2PtCl6 与N2H4·H2O同步加料的方式,能有效分离铂原子的形核与长大过程,制备出分散性良

好、粒度分布窄(D90-D10=1.18μm)的高纯高分散微米铂粉。该方法为高纯高分散微米铂粉的稳定、批量

化生产提供了可靠的理论依据与技术路径。
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  铂作为一种重要的贵金属材料,以其高熔点、
优异的导电性、卓越的化学稳定性,以及独特的催

化活性,在现代工业和前沿科技领域中占据着不

可替代的战略地位[1-2]。随着材料科学向微观尺

度发展,铂粉因其比表面积增大而展现出更为优

越的性能,被广泛应用于燃料电池电极催化剂、汽
车尾气净化催化剂、高端电子元器件浆料、集成电

路薄膜材料及生物医学传感器等高精尖领域[3-5]。
随着应用领域的快速发展,对铂粉的性能要求也

日益严苛,尤其在纯度、粒径、形貌及分散性等方

面[6-8]。如电子工业中用于制备高性能溅射靶材

或电 子 浆 料 的 粉 体 纯 度 需 达 99.99% 甚 至

99.999%,才能确保器件的导电效率和长期稳定

性,微米级粒径及其均匀分布对于保证浆料的烧

结致密性和导电网络的均匀性至关重要[9-10]。
目前,铂粉的制备方法主要包括物理法(如等

离子体法、球磨法)和化学法。其中,化学液相还

原法因工艺流程相对简单、成本较低、易于实现规

模化生产,以及对产物粒径和形貌具有较好的调

控潜力,已成为制备高品质铂粉的主流方法[11]。
该法是在液相体系中,以氯铂酸(H2PtCl6)或其

盐类作为铂前驱体,通过还原剂将其还原为单质

铂,进 而 通 过 成 核 与 生 长 过 程 形 成 铂 粉 颗

粒[12-14]。还原铂前驱体的还原剂种类繁多,如水

合肼、甲醛、硼氢化钾、乙二醇、枸橼酸钠及抗坏血

酸等,不同还原剂的还原能力差异直接影响反应

动力学和产物性能[12,15-16]。化学液相还原制备铂

粉过程受多因素的耦合影响,如前驱体浓度、还原

剂种类及浓度、反应温度、pH、溶剂性质及分散剂

种类等。该法在实际应用中仍面临诸多技术挑

战,其中最核心的难题为精准控制铂原子的还原、
成核与生长过程,以获得粒径均一、形貌规整、分
散性好且无硬团聚的铂粉。本课题组在前期研究

水合肼还原制备铂粉过程中发现,控制反应体系

pH对铂粉的粒径及其大小、分散性有显著影响,
粒径大小随pH减小而变大,在弱碱性及中性pH
条件制备铂粉的分散性最佳[17]。

为满足我国在燃料电池、高端电子元器件等

战略新兴产业对高性能铂粉的迫切需求,研究了

以回收粗铂为原料,经纯化后,采用化学液相还原

法制备高纯高分散微米铂粉。考察了反应温度、
分散体系及加料方式等因素对铂粉粒径分布、微
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观形貌及分散性的影响规律,以期为其稳定、批量

化生产提供理论依据与技术方法。

1 试验部分

1.1 试验原料、试剂及仪器

原料:回收粗铂,纯度99.55%。
试剂:盐酸(重庆川东化工(集团)有限公司,

分析纯,36%~38%);硝酸(重庆川东化工(集团)
有限公司,分析纯),65%~68%;氢氧化钠(重庆

川东化工(集团)有限公司,分析纯);氯化钠(重庆

川东化工(集团)有限公司,分析纯);氯化铵(重庆

川东 化 工(集 团)有 限 公 司,分 析 纯);水 合 肼

(N2H4·H2O)(成都市科隆化学品有限公司,分
析纯,≥80%);聚乙烯吡咯烷酮(PVP)(成都市科

隆化学 品 有 限 公 司,分 析 纯,K-30型,分 子 量

40000~60000);水为去离子水,自制。
仪器:电感耦合等离子光谱仪(安捷伦科技有

限公司,Agilent5800),X射线衍射仪(帕纳科,X'
Pert3Powder),扫描电镜SEM(Zeiss,EVO10),
激光衍射粒径仪(美国麦奇克,S3500)。

1.2 试验方法

1.2.1 氯铂酸钠的制备

将粗铂加入王水中,加温煮沸使其逐渐溶解;
待溶解完全后,加入浓盐酸赶硝,至反应体系中无

黄色气体溢出;之后再加入相当于溶解粗铂质量

50%的氯化钠,使铂转化为氯铂酸钠(Na2PtCl6),
在后续加热浓缩除酸过程中,应注意防止因液体

体积减少而引发的爆沸现象;继续加热挥发溶液

至膏状后,停止加热,加入去离子水搅拌使膏状物

完全溶解;然后向溶解液中加入20%的NaOH溶

液以中和残留的HCl;调节溶液pH为弱碱性,促
使水解反应发生,加热煮沸;待溶液自然冷却至室

温后,过滤除去生成的絮凝沉淀,收集 Na2PtCl6
滤液。

向Na2PtCl6 溶液中加入溶解铂等质量的氯

化铵(NH4Cl)并搅拌均匀,反应生成橘黄色氯铂

酸 铵 ((NH4)2PtCl6)沉 淀;静 置,过 滤,使

(NH4)2PtCl6 沉淀与滤液分离;用饱和NH4Cl溶

液洗涤(NH4)2PtCl6滤饼,减少其他贵金属溶液

在(NH4)2PtCl6 表面吸附;收集(NH4)2PtCl6 固

体,干燥,在750℃热分解3h得海绵铂。用上述

王水溶解该海绵铂,并用氢氧化钠溶液水解,最终

制得质量浓度为80~100g/L的 Na2PtCl6 前驱

体溶液。

1.2.2 铂粉的制备

以Na2PtCl6 水溶液为前驱体、N2H4·H2O
为还 原 剂、PVP 为 分 散 剂,在 一 定 温 度 下,将

20g/LNa2PtCl6 溶液、2%的 N2H4·H2O溶液

同步滴入去离子水或 PVP分散液中;先滴加

1min,间歇3min后,将剩余的反应液同步滴加

完,滴加速率为10mL/min,整个反应过程采

用机械搅拌,保证反应物料快速混合均匀;加
料完成后,继续搅拌10min,冷却至室温;将所

制备铂粉用去离子水反复洗涤、沉淀,至上清

液pH为6.5~7.5;再 用 无 水 乙 醇 清 洗2~3
次,之 后 除 去 乙 醇 上 清 液,于 室 温 条 件 放 置

24h,待乙醇完全挥发后,即完成了化学液相

还原制备铂粉。

1.3 表征方法

铂粉纯度用电感耦合等离子体原子发射光谱

仪测定,微观形貌用SEM 表征,粒径及其分布用

激光衍射粒径仪测定,晶体结构用 XRD衍射仪

测试(入射光源CuKα辐射,分辨率0.02°,扫描

速度8°/min)。

2 试验结果与讨论

2.1 铂的纯化

粗铂中Pt质量分数为99.55%,杂质元素

中贵金属Pd质量分数最大,为0.41%,Rh及Ir
质量分数相对较小;贱金属中Fe元素质量分数

较高,为0.010%,Al、Cu等 元 素 的 相 对 较 低

(表1)。

表1 经不同工序处理的铂中各元素含量

Table1 Contentofeachelementinplatinumafterdifferentprocessingprocedures %
样品 Pt Pd Rh Ir Fe Al Cu

粗铂 99.55 0.41 0.0068 0.0004 0.0100 0.0008 0.0005

水解铂 99.75 0.21 0.0019 0.0003 0.0028 <0.0005 0.0005

水解—氯铂酸铵沉淀—水解铂 99.991 <0.0005 <0.0005 <0.0001 0.0004 <0.0005 <0.0005
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  在将粗铂加温溶解于王水过程中,贱金属元

素全部转化为可水溶性的金属阳离子,如Fe3+、

Al3+、Cu2+等;而贵金属元素转变为氯配阴离子,
如Pt 溶 解 后 转 变 为 [PtCl6]2-,Pd 转 变 为

[PdCl4]2-,Au 转 变 为[AuCl4]-,Rh 转 变 为

[RhCl6]3-[18]。加 入 NaOH 溶 液 水 解 过 程 中

(pH=8~9),金属阳离子及部分贵金属离子在碱

性环境水解形成絮状沉淀,而铂以羟基铂酸钠

(Na2Pt(OH)6)状态稳定存在,不发生水解形成

沉淀,可采用过滤方式去除其中的贱金属元素及

部分贵金属元素[19]。由表1看出,粗铂经氧化水

解后可显著去除其中的贱金属元素,如Fe元素

质量分数由处理前的0.01%减少至0.0028%,

Al元素由0.0008%减小至0.0005%以下;其中

贵金属元素含量也有所降低,如Pd质量分数由

0.41%降至0.21%。
酸性环境下,铂氯配阴离子能与氯化铵发生

反应,生成难溶的铵盐沉淀:

Na2PtCl6+2NH4Cl →(NH4)2PtCl6↓+2NaCl
其他贵金属氯配阴离子也能与 NH4Cl生成

相应的铵盐,但其溶解度高,难以形成沉淀,从而

利用铂与其他贵金属铵盐溶解度的差异,达到铂

与其他贵金属元素分离的目的。如表1所示,上
述的铂样品再经过NH4Cl沉淀—水解处理后,其
中的贵金属杂质含量明显减少,如Pd及Rh质量

分数减小至0.0005%以下,说明经过水解—氯铂

酸铵沉淀可有效去除铂中杂质元素,达到纯化铂

的目的,从而制备出纯度≥99.99%高纯铂粉。

2.2 制备条件对铂粉性能的影响

2.2.1 去离子水反应体系

将Na2PtCl6 溶液与 N2H4·H2O溶液同步

加入一定温度的去离子水中,采用化学液相还原

法制备铂粉,图1为温度对铂粉的形貌及分散性的

影响。如图1(a)所示,室温(20℃)条件下所制备

铂粉的一次颗粒粒径较大(0.35~1.40μm),大尺

寸颗粒间呈簇状体型团聚,小尺寸颗粒粘附于大

尺寸颗粒表面,总体团聚严重;如图1(b)所示,温
度升高至40℃时所制备铂粉的一次颗粒粒径与

20℃时的基本相同,小尺寸颗粒粉体数量增加,
形成团聚体的大尺寸颗粒数量减少;如图1(c)、(d)
所示,升温至60℃和80℃时所制备铂粉的一次颗

粒粒径变大(0.30~1.70μm),小尺寸颗粒粉体数

量进一步增加,表面能低的小尺寸颗粒团聚成球

状,大尺寸颗粒间分散性明显改善。随还原体系的

反应温度升高,小尺寸铂粉颗粒的数量增多,铂粉

的团聚趋势减弱、分散性显著改善。

a—20℃;b—40℃;c—60℃;d—80℃

图1 温度对铂粉形貌及分散性的影响

Fig.1 Effectoftemperatureonmorphologyand
dispersionofplatinumpowder

  去离子水反应体系的温度变化影响了所制备铂

粉的粒径分布,结果如图2所示。可以看出:室温下

所制备铂粉颗粒之间呈簇状体形团聚,导致粒径分

布最宽,D90-D10最大(为18.11μm);随反应体系温

度升高,所制备铂粉的分散性得到改善,粒径分布较

室温体系变窄,60℃下所制备铂粉的D90-D10为
7.71μm,80℃下所制备铂粉分散性得到进一步改

善,粒径分布变窄,D90-D10减小为6.42μm。可见,
随反应体系温度升高,所制备铂粉的D90-D10减小,
分散性得到改善,这与形貌的表征结果一致。

图2 温度对铂粉粒径分布的影响

Fig.2 Effectoftemperatureonparticlesizedistribution
ofplatinumpowder

  该试验的目的是利用前1min内向反应体系

中加入的N2H4·H2O还原Na2PtCl6,所生成的

铂原子及团簇在随后的3min间隔期内形成大量

·765·
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晶核;此后,后续还原的铂原子将沉淀于前期形成

的晶核表面,促使颗粒逐渐长大,最终形成粒度均

匀、分散性良好的铂粉颗粒[20]。在未添加分散剂

的非稳定反应体系中,间隔期后还原生成的铂原

子及团簇呈现两条竞争路径:一部分沉积于前期

生成的晶核表面促其生长为纳米晶;另一部分则

重新形核,并吸附后续还原的铂原子或团簇,进而

逐渐形成纳米晶。由于纳米晶表面能较高,在热

运动作用下,易发生聚并,最终形成微米颗粒;由
于纳米晶生长过程存在差异,导致形成的一次颗

粒粒径分布差 异 明 显。温 度 升 高 会 显 著 提 升

[PtCl6]2-的还原速率及原子扩散速率,使间隔期

后还原的铂原子及团簇重新形核的数量增多,小
尺寸颗粒数量也随之增加。与此同时,温度越高,
小颗粒铂粉热运动越剧烈,其团聚现象越加剧烈,
而大尺寸颗粒稳定性相对较高,在高温条件下能

保持较好的分散性;反之,反应体系温度较低时,
热运动强度减弱,颗粒在尺寸较小时即发生相互

团聚接触,致使后续还原产生的铂原子及团簇在

其表面沉积生长,从而形成体形团聚体,导致粒径

分布变宽。

2.2.2 PVP分散液体系

在化学液相还原体系中,将Na2PtCl6 溶液与

N2H4·H2O溶液同时加入一定温度的PVP分

散液中,考察温度变化对制备铂粉的形貌及分散

性的影响,结果如图3所示。室温(20℃)条件下

所制备铂粉的一次颗粒粒径较 小,为0.50~
1.20μm,颗粒间团聚成块状(图3(a);40℃下所

制 备 铂 粉 的 一 次 颗 粒 粒 径 变 大 (0.70~
1.90μm),颗粒间团聚成簇状(图3(b));60℃下

所制备铂粉的一次颗粒粒径进一步减小,分散性

略有改善,颗粒间呈现链状连接(图3(c));温度升

高至70℃时所制备铂粉的一次颗粒粒径有所减小

(0.40~1.20μm),分散性显著改善(图3(d));

80℃下所制备铂粉的一次颗粒均匀,呈类球形,
粒径为0.70~1.25μm,分散性最佳(图3(e));

90℃下所制备铂粉的一次颗粒粒径进一步减小,
但较均匀,为0.40~0.90μm,颗粒间呈现长链链

接现象(图3(f))。因此,确定PVP分散体系温度

以80℃为宜。

a—20℃;b—40℃;c—60℃;d—70℃;e—80℃;f—90℃

图3 PVP分散体系温度对铂粉形貌的影响

Fig.3 EffectoftemperatureinPVPdispersionsystemonmorphologyofplatinumpowder

  PVP分散体系温度对粒径分布的影响如图4(a)
所示。可以看出:不同温度下,PVP分散体系所

制备铂粉的粒径分布与微观形貌的表征结果相吻

合,团聚严重的铂粉粒径分布较宽(D90-D10大),
分散性好、粒度均匀的铂粉粒径分布较窄(D90-

D10小);如20℃下所制备铂粉团聚成块状,故

D90-D10最大,为15.73μm;随温度升高,铂粉的

分散性逐渐提升,粒径分布变窄,如图4(b)所示,

80℃下所制备铂粉颗粒粒径均匀,且分散性最

佳,其 D10为0.89μm,D50为1.33μm,D90为

·865·



第45卷第4期   谭生,等:化学液相还原法制备高纯高分散铂粉技术研究

2.07μm,D90-D10仅为1.18μm;90℃下所制备

铂粉颗粒粒径虽也变小,但形成了链状团聚体,导
致粒径分布变宽,D90-D10增至12.49μm。综上

可知,PVP分散体系在80 ℃下所制备铂粉的

D90-D10最小,这与微观形貌的表征结果相吻合,
说明在此条件所制备铂粉的分散性最佳。

a—分散体系温度对粒径分布的影响;b—80℃下所制备铂粉的粒径分布

图4 PVP分散体系温度对铂粉粒径分布的影响

Fig.4 EffectoftemperatureinPVPdispersionsystemontheparticlesizedistributionofplatinumpowder

  在相同温度条件下,于PVP分散体系中制备

铂粉,其分散性明显优于去离子水反应体系,这是

由于PVP高分子链段吡咯烷酮环上的羰基能够

与铂颗粒表面发生配位或物理吸附。吸附完成

后,PVP疏水端链段会伸展到溶液中,形成一定

厚度的阻隔层,该阻隔层能有效阻止颗粒间的直

接接触及团聚,从而提升铂粉分散性[21]。反应体

系温度会对PVP高分子链段状态产生影响,温度

从室温升至100℃时,PVP高分子链段的溶胀度

下降,链段收缩[22],这一变化会对所制备铂粉的

形貌、粒径分布及分散性产生明显影响。在室温

反应体系中,PVP高分子链段收缩,运动受限,其
吸附铂颗粒的位点较少。在反应初期,PVP对铂

颗粒具有一定的吸附及阻隔效果,随铂粉颗粒尺

寸变大,其空间位阻效应不足以维持有效分散,这
是导致铂粉颗粒虽然粒度均匀、尺寸较小,但团聚

严重的主要原因。随温度升高,PVP高分子链段

逐渐打开、舒展,吸附铂颗粒的羰基数量增多,对
铂颗粒的空间位阻效果增强,如80℃下所制备铂

粉粒度均匀、分散性最佳;而当反应体系温度升至

90℃时,由于PVP溶胀度下降及链段收缩,导致

其吸附及分散效果降低,同时,在较高温度条件

下,PVP吸附包裹的高催化活性的铂粉颗粒对

PVP具有一定的催化降解作用,导致PVP高分

子链段断裂,破坏了高分子链段的结构完整性,减
弱了其与铂颗粒间的结合力,使得空间位阻效果

减弱。因此,在此温度下制备的铂颗粒粒径更小、

均匀性 更 好,但 颗 粒 间 存 在 明 显 链 状 团 聚 现

象[23-24]。综上可知,PVP稳定分散体系制备铂粉

的分散性明显优于未加PVP的反应体系,且温度

通过影响PVP高分子链段的状态,进而对所制备

铂粉的分散性产生影响。
本课题组前期研究结果表明,化学液相还

原制备的微米铂粉颗粒为典型的多晶结构,由
尺寸 为9~24nm 的 纳 米 晶 粒 聚 集 而 成[7]。

PVP分散剂体系制备铂粉的 XRD图谱如图5
所示。可以看出:随温度升高,PVP分散体系

制备的铂粉的 XRD衍射峰强度减弱,半峰宽

变大,根据Scherrer公式计算可知,20℃下所

制备铂粉的晶粒尺寸大于80℃下制备的铂粉

晶粒尺寸[25]。

图5 PVP分散剂体系所制备铂粉的XRD图谱

Fig.5 XRDpatternsofplatinumpowderpreparedin

PVPdispersantsystem

  在低温条件下,PVP分散体系还原产生的铂
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原子及团簇形核速率较慢,反应初期形成的晶核

数量少,随着反应进行,后续还原的铂原子会沉积

生长在为数不多的晶核表面,这使得晶粒有足够

的空间和物质进行生长,最终导致晶粒 尺 寸 较

大;而在高温条件下,形核速率加快,在反应初

期即可形成大量晶核,在同样还原量情况下,
后续还原的铂原子及团簇会分散沉积在数量

众多的晶核表面进行生长,每个晶核获得的物

质相对较 少,因 此 形 成 的 晶 粒 尺 寸 较 小。综

上,在低温条件下,形核数量少,有利于晶核长

大,从而形成了较大尺寸的晶粒;而在高温条

件下,则 因 形 核 量 大,导 致 形 成 的 晶 粒 尺 寸

较小。

2.2.3 物料混合方式对制备铂粉的影响

在80℃下,以PVP为分散体系,采用不同加

料方式制备铂粉。不同加料方式下所制备铂粉的

形 貌 对 比 如 图 6 所 示。制 备 过 程 中 PVP、

N2H4·H2O及Na2PtCl6 的浓度一致。由图6(a)
看出,采用N2H4·H2O加入Na2PtCl6 方式时,所
制备铂粉的一次颗粒粒径为0.4~1.2μm,小尺

寸颗粒粘附于大尺寸颗粒表面,颗粒间呈现簇状

团聚;由 图 6(b)看 出,采 用 Na2PtCl6 加 入

N2H4·H2O方式时,所制备铂粉的一次颗粒粒径

明显变小(0.1~0.5μm),颗粒间有明显团聚现

象;由 图 6(c)看 出,采 用 N2H4 · H2O 与

Na2PtCl6 同步加入方式时,所制备铂粉一次颗粒

粒径均匀、分散性较好;由图6(d)看出,采用

N2H4·H2O与Na2PtCl6 快速混合(1min内)加
入方式 时,所 制 备 铂 粉 的 一 次 颗 粒 粒 径 较 小

(0.3~0.4μm)且相对较均匀,但颗粒间呈体形

团聚状态,且局部团聚形成不规则形状的大颗粒。
综上可知,不同的加料方式对所制备铂粉的性能

影响明显,相较而言,采用同步加入方式制备的铂

粉粒度均匀、分散性最佳。
不同加料方式下所制备铂粉的粒径分布如图

7所示。可以看出,该粒径分布与铂粉的微观形

貌相吻合,且加料方式不同时,所制备铂粉的粒径

分布也存在明显差异:采用 N2H4·H2O 加入

Na2PtCl6 方 式 所 制 备 铂 粉 粒 径(D90-D10=
6.66μm)明显比 Na2PtCl6加入 N2H4·H2O方

式的所制备铂粉粒径(D90-D10=2.71μm)宽;

N2H4·H2O与Na2PtCl6 同步加入PVP分散液

时,制备 铂 粉 的 分 散 性 最 佳,粒 径 分 布 最 窄;

N2H4·H2O与Na2PtCl6 快速混合加入PVP分

散液制备铂粉时,一次颗粒粒径也较小,但由于颗

粒间呈体形团聚状态,团聚体体积大,粒径分布最

宽,D90-D10高达35.73μm。

a—N2H4·H2O加入Na2PtCl6;b—Na2PtCl6加入N2H4·H2O;

c—Na2PtCl6 与N2H4·H2O同步加入;

d—Na2PtCl6 与N2H4·H2O快速混合加入

图6 不同加料方式下所制备铂粉的形貌对比

Fig.6 Comparisonofmorphologiesofplatinumpowders

preparedunderdifferentfeedingmethods

a—N2H4·H2O加入Na2PtCl6;b—Na2PtCl6加入N2H4·H2O;

c—Na2PtCl6 与N2H4·H2O同步加入;

d—Na2PtCl6 与N2H4·H2O快速混合加入

图7 不同加料方式下所制备铂粉的粒径分布对比

Fig.7 Comparisonofparticlesizedistributionofplatinum

powderspreparedunderdifferentfeedingmethods

  采用N2H4·H2O加入Na2PtCl6 方式时,在

N2H4·H2O液滴周围有限区域内迅速还原产生

大量铂原子,形成局部过饱和区并诱发形核,在搅

拌作用下,晶核及还原的铂原子迅速扩散至整个

反应体系,晶核通过吸附周围的铂原子逐渐长大;
持续滴加N2H4·H2O会形成“局部形核、整体生

长”的模式。由于形核过程贯穿整个加料周期,前
期形核的晶粒生长时间将长,聚并成粒径较大的
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颗粒,而后期形核的颗粒生长时间较短,粒径较

小,导致一次颗粒粒径差异明显;同时反应体系中

的PVP在前期形核长大的颗粒表面得以充分吸

附,而后期形核长大的颗粒因生长时间较短,其表

面对PVP吸附量较少,难以有效阻隔颗粒之间的

交互作用,从而引起颗粒间团聚,粒径分布较宽。
采用Na2PtCl6 加入N2H4·H2O方式时,在

N2H4·H2O过量的强还原环境下,Na2PtCl6被

快速还原为铂原子,并在有限区域内快速形核,消
耗 大 量 铂 原 子;在 搅 拌 条 件 下 持 续 滴 加

Na2PtCl6,大量晶核及少量的铂原子扩散至整个

反应体系,供晶粒长大的铂原子量减少,导致一次

颗粒粒径较小,且由于其比表面积大,PVP吸附

层不足以有效阻隔铂颗粒之间的交互作用,造成

颗粒间团聚,粒径分布较宽。
采用N2H4·H2O与 Na2PtCl6 同时加入方

式时,在持续搅拌条件下,反应物会充分分散于整

个反应体系,反应1min内,滴加的N2H4·H2O
将Na2PtCl6 还原并生成铂原子,这些铂原子在

3min间歇期内大量形核,使得后续滴加的物料还

原生成的铂原子在前期形成的晶核表面沉积生

长[26];这种将成核及生长过程有效分离的加料方

式能使铂颗粒均匀生长,粒径均匀,PVP高分子

在粒径较大的颗粒表面均匀吸附,使铂颗粒的分

散性得以改善。
采用N2H4·H2O与 Na2PtCl6 快速混合加

入方式时,在搅拌条件下,二者与PVP分散剂混

合均匀,瞬间氧化还原生成巨量铂原子,达到过饱

和状态,并快速形核,供晶核长大的铂原子数量较

少,晶粒粒径较小且表面能较高,在与PVP未能

完全吸附的情况下发生聚并,形成大量小粒径的

颗粒和局部不规则的大粒径颗粒团聚体。
综上可知,将形核及生长过程有效分离的同

步加料方式是制备粒度均匀高分散铂粉的最有效

方法。
在80℃条件下,将N2H4·H2O与Na2PtCl6

溶液同步加入PVP分散体系中制备3个批次的

铂粉产品,其形貌如图8所示。可以看出:3个批

次的铂粉形貌基本一致,为球形或类球形,粒径均

匀,在0.70~1.30μm之间,分布窄(D90-D10=
1.15~1.35μm),颗粒分散性良好无团聚。经分

析,产品纯度≥99.99%,纯度较高。说明采用化

学液相还原法,在80℃下,以PVP为分散剂,同

步N2H4·H2O与 Na2PtCl6 能制备高纯高分散

铂粉,且工艺稳定、重复性较好。

a—第1批次;b—第2批次;c—第3批次

图8 3个批次铂粉产品形貌对比

Fig.8 Morphologicalcomparisonofthreebatch

platinumpowderproducts

3 结论

为获得粒径均一、形貌规整、分散性好且无硬

团聚的高纯高分散铂粉,研究了采用化学液相还

原法,以Na2PtCl6 水溶液为前驱体、N2H4·H2O
为还原剂、PVP为分散剂,通过精准控制铂原子

的还原、成核与生长过程制备高纯高分散铂粉。
结论如下:

1)采用水解—氯化铵沉淀法能有效除去粗铂

中的贵金属及贱廉金属杂质,所制备的铂粉纯度

达99.99%以上,实现了铂的纯化。

2)不同加料方式对制备铂粉的形貌、粒径分布

及分散性影响显著。在80℃下,将N2H4·H2O
与Na2PtCl6 同步加入到PVP分散体系,以形核

与生长过程分离的方式制备的铂粉分分散性最

佳,粒径分布最窄(D90-D10=1.18μm)。该工艺

稳定,重复性较好,具有一定工业应用价值。
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PreparationTechnologyofHighpurityandHighDispersionPlatinumPowderbyChemical
LiquidPhaseReductionMethod

TANSheng1,2,ZHANGWanning1,2,LIAOLei1,2,XIANGXiangrong1,2,WANShihao1,2,

YUANYi1,2,XIAOYucheng1,2

(1.ChongqingMaterialsResearchInstituteCo.,Ltd.,Chongqing 400707,China;

2.NationalEngineeringResearchCenterforInstrumentFunctionalMaterials,

Chongqing 400707,China)

Abstract:Inordertoaccuratelycontrolthereduction,nucleationandgrowthprocessofplatinumatoms
inthepreparationofhighpurityandhighdispersionplatinumpowder,highpurityandhighdispersion
platinumpowderwaspreparedbychemicalliquidphasereductionmethodwithNa2PtCl6aqueous
solutionasprecursor,N2H4·H2O asreducingagentand PVP asdispersant.Theeffectsof
temperature,reactionsystemandfeedingmethodonthemorphology,particlesizedistributionand
dispersionofplatinumpowderwereinvestigated.Theresultsshowthatthenucleationandgrowthprocess
ofplatinumatomscanbeeffectivelyseparatedbyusingPVPasthedispersionsystemandNa2PtCl6and
N2H4·H2Oasthesynchronousfeedingmethodat80 ℃.Thehighpurityandhighdispersionmicron
platinumpowderwithgooddispersionandnarrowparticlesizedistribution (D90-D10=1.18μm)is
prepared.Thismethodprovidesareliabletheoreticalbasisandtechnicalpathforthestableandmass
productionofhighpurityandhighdispersionmicronplatinumpowder.
Keywords:platinumpowder;preparation;chemicalliquidphasemethod;reduction;dispersion;highpurity
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