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摘要：采用选择性溶解工艺，解决了 Pt-Re 重整废催化剂再生利用过程中铂铼分离难的问题。经

实验研究，确定了废催化剂焙烧预处理的最佳条件为 500℃下焙烧 3 h，用 20%硫酸溶解废催化剂，

加入适量的硫酸亚铁抑制铂溶解，铼的溶解率可达 98%，铂的溶解率为 0.8%，渣率仅为 7%，实

现了铂和铼的分离，有利于铼的精炼提纯及铂的富集。 
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Abstract:  The hurdles of platinum-rhenium separation in the recovery process of spent Pt-Re 

reforming catalyst have been overcome by a selective dissolving technology. The technology involves 

roasting the spent catalyst at 500℃ for 3 hours, followed by dissolving Re in 20% sulfuric acid solution. 

Co-dissolution of Pt can be inhibited by addition of certain amount of ferrous sulfate. Under these 

conditions, effective separation of platinum from rhenium can be achieved. 98% of rhenium in spent 

Pt-Re reforming catalyst is converted into the solution and platinum dissolution is reduced to 0.8%, 

while the residue rate is only 7%.  
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铂族金属广泛应用于医药、玻璃纤维工业、汽

车尾气催化剂、石油化工催化剂等领域[1-2]。石油化

工行业中使用了大量的含铂族金属催化剂，由于铂

族金属价值巨大，当催化剂使用寿命结束时，铂族

金属必须回收循环利用[3]。 

目前我国主要采用全溶解工艺从半连续重整催

化剂中回收铂和铼，即铂、铼及载体氧化铝全部被

溶解，然后用阴离子交换树脂从溶解液中吸附铂、

铼[4-5]，然而该工艺存在铂铼分离效率低、废水处理

困难等问题。国际知名的贵金属公司采用选择性溶

解铼和载体法从失效重整废催化剂中回收铂、铼，

即，先选择性溶解铼和氧化铝载体，用阴离子交换

树脂从溶液中吸附铼，从浸出渣中回收铂[6-11]。这

种工艺克服了国内全溶解工艺中存在的一些缺点，

具有较好的工业应用前景。 

本文以选择性溶解铼和载体的工艺为基础，对

选择性溶解 Pt-Re 重整废催化剂进行了实验研究，

取得了良好的实验效果。 
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1 实验部分 

 

1.1 实验原料 

实验原料为某石油化工公司用废的 Pt-Re 重整

催化剂，对原料做 XRF 分析，铂、铼的含量采用

ICP定量分析，结果如表 1所示。 

 

表 1  Rt-Re重整废催化剂中主要元素的含量 

Tab.1 The main elements content of Rt-Re spent reforming 

catalysts 

元素 Al/% Mg/% Si/% Re/(g/t) Pt/(g/t) 

含量 47.15 5 2 3426 2156 

 

1.2 试剂和设备 

试剂：硫酸、碳酸钠、氢氧化钠、草酸、水合

肼、三氯化钛、铝粉等，试剂纯度均为分析纯。 

设备：石英舟、马弗炉、电子天平、四口烧瓶、

加热套、电动搅拌机、烧杯、玻璃棒、抽滤瓶、真

空抽滤泵，X荧光能谱仪 (Xepors，德国 斯派克)，

ICP-AES (Optima 7000 DV，美国 PE)等。 

1.3 实验方法 

1.3.1 原料预处理实验 

准确称取 150 g废催化剂，用石英舟装载，放

入马弗炉中焙烧，控制焙烧温度和时间，焙烧完后，

准确称重，计算废催化剂的烧损率，取样分析铼的

含量，计算铼的挥发率。 

1.3.2 废催化剂溶解实验 

配制各种溶解试剂，称 100 g经过预处理的废

催化剂，一起加入烧瓶中，加热至 100℃反应 1 h。

反应结束后，过滤，滤渣烘干、称重，计算载体溶

解率；取样分析铂、铼含量，计算铂和铼的溶解率。 

1.3.3 铂、铼的分析方法 

(1) 浸出渣：称取 0.5 g样品，放入消化罐中，

加入 20 mL王水，在溶样烘箱中，溶解 8 h，溶解

温度为 150℃。样品溶解完冷却至室温后过滤，滤

液定容，用 ICP-AES 测定滤液中 Pt、Re 的含量，

计算浸出渣样品中 Pt、Re的含量。 

(2) 浸出液：取 5 mL样品，用蒸馏水稀释 5~10

倍，稀释后用盐酸调节溶液酸度为 10%，用 ICP-AES

测定溶液中的 Re；另取 5 mL样品，加入适量的碲

富集铂，过滤得到富集渣，加入适量的王水溶解富

集渣，溶解完后溶液浓缩、定容，用 ICP-AES测定

溶液中的 Pt。计算浸出液样品中的 Pt、Re含量。 

 

2 结果与讨论 

 

2.1 原料预处理 

Pt-Re 重整催化剂在使用过程中会有大量的积

炭，使催化剂的活性降低。废催化剂表面的积炭会

阻碍溶解试剂与载体氧化铝、活性金属的接触，可

通过氧化焙烧的方法将表面的积炭除去，使活性金

属、载体氧化铝能与溶解试剂充分接触。氧化焙烧

过程中废催化剂中的 Re会生成易挥发的 Re2O7
[12]。

焙烧温度过高，时间过长，会损失大量的铼；焙烧

温度过低，时间过短，积炭不能完全烧除，影响废

催化剂的溶解。研究适宜的焙烧条件，使废催化剂

中积炭较彻底的烧除，铼挥发较少。 

2.1.1 焙烧温度的影响 

固定焙烧时间为 2 h，测定不同焙烧温度下废催

化剂的烧损率和铼的损失率，实验结果见图 1。 

 

 

图 1 焙烧温度与废催化剂烧损率、铼挥发率的关系 

Fig.1 The relationship between calcination temperature and 

burning rate of spent catalyst, volatilization of rhenium 

 

从图 1可看出，焙烧 2 h的条件下，随着温度

的逐渐升高，废催化剂的烧损率会逐渐增大，而当

温度超过 500℃时，废催化剂的烧损率变化已较小。

随着焙烧温度的升高，铼的挥发率逐渐增加，当温

度超过 500℃时，铼的挥发率会急剧增大。从实验

结果看，在 500℃焙烧温度下，废催化剂中的积炭

已能较彻底烧除，而铼的挥发率相对较小。因此，

废催化剂预处理的最佳焙烧温度为 500℃。 

2.1.2 焙烧时间的影响 

固定焙烧温度为 500℃，测定不同焙烧时间下

废催化剂的烧损率和铼的损失率，实验结果见图 2。 
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图 2 焙烧时间与废催化剂烧损率、铼挥发率的关系 

Fig.2 The relationship of calcination time vs volatilization of 

rhenium & burning loss of spent catalyst 

 

从图 2 可看出，当焙烧温度维持在 500℃时，

随着焙烧时间的延长，催化剂的烧损率会缓慢升高，

但在 3 h以上升高的趋势已不显著。焙烧时间在 3 h

以内时，铼的挥发率随时间的延长而逐渐上升；焙

烧时间延长到 3 h以上，铼的挥发率呈上升趋势。

由此推断，在 500℃时，焙烧时间控制在 3 h为宜。 

2.2 溶解条件的选择 

Pt-Re 废催化剂载体为 γ-Al2O3，经焙烧预处理

后，大部分铂、铼分别以小颗粒单质铂和 Re2O7的

形式依附在氧化铝载体表面，Re2O7 和载体氧化铝

都可以和酸碱反应，部分粒度很小、活性很高的单

质铂，也能跟酸碱反应[13-17]。 

废催化剂溶解过程中，选用的溶解试剂要能溶

解大部分的铼和载体氧化铝，有一部分铂可能也会

溶解，需加入适当的抑制剂抑制铂溶解，防止铂分

散到溶液中。本实验选取了几种不同的试剂溶解焙

烧后的废催化剂，溶解效果如表 2所示。 

 

表 2 不同试剂对 Pt-Re废催化剂的溶解效果 

Tab.2 The dissolved rate of Pt-Re spent catalyst in different 

reagents 

浸出试剂 渣率/% Pt溶解率/% Re溶解率/% 

10%硫酸 30.20 54.51 98.54 

10%草酸 89.82 2.15 91.78 

10%碳酸钠 92.10 1.41 81.66 

10%氢氧化钠 88.75 11.08 85.60 

 

对表 2 进行分析，硫酸对铼的溶解率可达到

98%以上，溶解后渣率相对较小，但铂的溶解率也

较高；草酸对铼的溶解率在 91%以上，对铂的溶解

较少，但溶解后的渣率较大，不能有效富集铂；碳

酸钠和氢氧化钠对铼的溶解率都在 90%以下，溶解

后渣率都较大，不宜作为废催化剂的溶解试剂。 

分析对比硫酸和草酸 2种溶解试剂，最终选择

硫酸来溶解废催化剂，实验研究了不同浓度的硫酸

对废催化剂的溶解效果，结果见图 3。 

 

 

图 3 硫酸浓度对溶解率的影响 

Fig.3 Effects of sulfuric acid concentration on dissolution rate 

 

从图 3可看出，随着硫酸浓度增加，渣率大幅

度地减小，铼的溶解率小幅度增加。硫酸浓度大于

10%时，硫酸浓度对铂的溶解率没有明显的影响。

20%的硫酸对铼的溶解率可达到 99%，溶解后渣率

只有 7%，有利于铂的富集与回收。因此，可用 20%

的硫酸溶解废催化剂。 

2.3 抑制铂的溶解 

硫酸溶解废催化剂过程中，部分活性很高的铂

也会被溶解，比例可达 50%以上，不利于实现铂和

铼的分离，在反应后期加入少量适当的还原剂使被

溶解的铂还原成单质铂，抑制其溶解[18-20]。本实验

采用 20%的硫酸溶解废催化剂，在反应后期加入各

种抑制剂抑制铂的溶解，实验结果见表 3。 

 

表 3 不同试剂对铂溶解的抑制效果 

Tab.3 The restraining effect of different reagents on 

platinum dissolution 

抑制剂 铂浸出率/% 铼浸出率/% 

无 56.1 98.9 

三氯化钛 5.2 98 

硫酸亚铁 0.8 98 

铝粉 4.9 88.9 

草酸 17.6 98.3 

 

从表 3 可知，4 种还原剂对铂的溶解都有一定

的抑制效果，其中硫酸亚铁的抑制效果最好，能使
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铂的溶解率从 56.1%降到 0.8%，溶解液中铂的浓度

在 0.001 g/L以下，对铼的提纯影响较小。因此，用

硫酸溶解废催化剂过程中可加入适量的硫酸亚铁抑

制铂的溶解。 

浸出液中低含量的铼用阴离子交换树脂富集，

得到铼浓度为 10~20 g/L 的富集液，可用以制取

NH4ReO4、HReO4等产品。 

 

3 结论 

 

(1) Pt/Re 废催化剂焙烧预处理的最佳焙烧温

度为 500℃，最佳焙烧时间为 3 h。 

(2) 20%硫酸对废催化剂的溶解效果较好，铼

的溶解率能达到 99%，溶解后渣率较低，有利于铂

的精炼。 

(3) 加入适量的硫酸亚铁可将铂的溶解率从

56.1%降低到 0.8%，溶液中铂的浓度降低到 0.001 

g/L以下。 
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