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［摘　要］　全溶解法回收废铂催化剂在实际生产过程中仍有难溶物沉积，造成二次污染及铂族资源浪
费。本研究将难溶颗粒进行破碎细磨后，取３００目左右粉体焙烧，然后将所得粉体在ＨＣｌＤＣＥＡ体系中进
行浸出，考察反应时间、反应温度、液固比、盐酸浓度及ＤＣＥＡ浓度对铂浸出率的影响，并选择具有显著影
响的液固比、盐酸浓度及ＤＣＥＡ浓度因素进行响应曲面优化试验。结果表明，对铂浸出率影响的显著顺序
为ＤＣＥＡ浓度＞液固比≈盐酸浓度；优化后的工艺条件为浸出时间２ｈ、浸出温度７０℃、液固比６∶１、盐酸浓
度２３５ｍｏｌ／Ｌ、ＤＣＥＡ浓度００９ｍｏｌ／Ｌ，该条件下对废铂催化剂进行回收处理，总回收率达到９９６４％。
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　　我国对于废铂催化剂铂回收的研究比较深入，
多数企业采用工艺流程简明、成本能耗较低的湿法

浸出。常见的湿法回收工艺有活性组分选择性溶解

法［１］、载体溶解法（酸溶及碱溶）［２］、全溶解法［３］。

目前己经开发出多种提浸剂用于提取报废催化剂中

的铂族金属（ＰＧＭｓ），最常用的提浸剂包括氰化物、
王水、ＨＣｌ＋氧化剂等。这些浸出体系较为成熟，部
分已在工业上广泛应用［４］。

全溶解法作为目前废石化催化剂回收中最常用

的方法，具有工艺流程简明、回收率较高的优势，但

同时存在浸出过程中酸度大、载体溶解量大、酸雾严

重，以及王水、氰化物等氧化剂毒性较大的问题［５］，

且全溶解法仍有难溶颗粒及难浸结块存在，累积的

难溶物中含有大量有机物杂质，易包裹各类有价金

属，不但造成二次污染而且浪费 ＰＧＭｓ资源［６］。基

于废铂催化剂难溶物成分复杂、易出现载体包裹等

特点，本研究通过细磨焙烧对难溶颗粒进行处理，使

用环境友好型有机氯氧化剂（ＤＣＥＡ）进行活性组分
选择性浸出试验，并利用响应曲面对回收工艺进行

优化试验，得到针对难溶颗粒的最优提铂工艺条件，

为实际生产提供参考。

１　试验介绍
１１　试验原料

本试验所用原料来自辽宁某环保企业全溶解法
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流程中剩余的难溶颗粒。取焙烧后的难溶颗粒进行

ＸＲＦ分析，结果如表１所示。

表１　焙烧后难溶结块主要成分（质量分数）
Ｔａｂｌｅ１　Ｔｈｅｍａｉｎｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｏｆｉｎｓｏｌｕｂｌｅ
ａｇｇｌｏｍｅｒａｔｅｓａｆｔｅｒｒｏａｓｔｉｎｇ（ｍａｓｓｆｒａｃｔｉｏｎ）％

成分 Ａｌ２Ｏ３ ＳｉＯ２ Ｆｅ２Ｏ３ ＰｔＯ２ ＳｎＯ２ Ｃｌ ＣｅＯ２

含量 ９８８１５３ ０４０３２ ０３４６１ ０２５６７００４３ ００４ ０３０２

　　由上表可以看出难溶结块中最主要成分为 Ａｌ，
此外还含有 Ｓｉ、Ｆｅ、Ｐｔ、Ｓｎ等元素，经定量分析，难溶
颗粒中Ｐｔ的含量为０２５６７％。
１２　试验试剂及仪器

本试验所采用的主要试剂如表２所示。

表２　主要试剂及仪器一览表
Ｔａｂｌｅ２　Ｔｈｅｌｉｓｔｏｆｍｏｓｔｌｙｍｅｄｉｃｉｎｅｓａｎｄｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔ

序号 名称 级别／型号 厂商

１ 盐酸 分析纯 天津市大茂化学试剂厂

２ ＥＤＣＡ 分析纯 天津市大茂化学试剂厂

３ 马弗炉 ＨＲ－Ｂ１２００ 洛阳华熔窑炉有限公司

４
多晶 Ｘ射线衍

射仪
Ｘ－ＰｅｒｔＰｒｏ 荷兰帕纳科公司

５
变形热膨胀相

变仪
Ｌ７８－ＲＩＴＡ

上海林赛斯科学仪器有

限公司

６ 数显恒温水浴锅 ＨＨ－２ 常州澳华仪器有限公司

７
全方位行星式

球磨机
ＱＭ－ＱＸ 南京南大仪器厂

１３　试验原理
活性组分选择性溶解法是通过高温焙烧使难溶

颗粒转型为性质更为稳定的 αＡｌ２Ｏ３，因此在浸出
过程中仅ＰＧＭｓ转移至浸出液中，基体相则不与浸
出剂反应［７］。为降低 ＰＧＭｓ的活度和氧化还原电
位，提高ＰＧＭｓ氧化能力，通常加入合适的络合剂形
成铂族金属络合物［８］。ＤＣＥＡ是一种绿色的氧化剂
和氯化剂，水解后可产生次氯酸、活性氧、氯离子等

有效氯物质，维持溶液中有效氯浓度，有利于废催化

剂中ＰＧＭｓ的溶解和有效浸出［９］。ＨＣｌ－ＤＣＥＡ体
系回收铂的反应机理见式（１）。

Ｐｔ＋４Ｃｌ－＋２ＣｌＯ－（ＤＣＥＡ）＋４Ｈ ＋

［ＰｔＣｌ６］
２－＋２Ｈ２Ｏ （１）

１４　试验方法及步骤
利用球磨机对难溶颗粒进行破碎细磨处理，设

置转速为３００ｒ／ｍｉｎ，正反各转３０ｍｉｎ并循环两次，
得到约３００目（４８μｍ）的粉体，备用。

取部分球磨所得粉体进行同步热分析仪测试，

设置温度上限为１１５０℃，剩余粉体置于马弗炉中
以５℃／ｍｉｎ升温至１１５０℃并保温２ｈ，高温焙烧使
得基体高温转型为αＡｌ２Ｏ３

［１０］。

取焙烧所得粉体（每次称取１０００ｇ）与盐酸混
匀，控制浆液中ＤＣＥＡ的浓度后置于恒温磁力搅拌
水浴锅中反应，试验在封闭系统中进行。浸出试验

结束后通过抽滤对滤渣洗涤，同时定容滤液。

１５　分析及计算方法
本试验采用 Ｘ射线衍射法和变形热膨胀相变

仪对焙烧前后的难溶粉末进行分析。浸出液采用电

感耦合等离子体发射光谱进行测定并计算铂的浸出

率，计算方法见式（２）。
（Ｌ×Ｖ×１０－３）
（Ｍ×Ｓ） ×１００％＝Ｐｔ％ （２）

式中：Ｌ表示滤液中 Ｐｔ含量，ｍｇ／Ｌ；Ｖ表示滤液定容
后体积，ｍＬ；Ｍ表示浸出过程原料的用量，ｇ；Ｓ表示
焙烧后粉体中Ｐｔ含量，％。

２　试验结果与分析
２１　焙烧试验

为了进一步明确难溶粉末在高温焙烧前后的变

化，分别测定焙烧前后总碳含量，记录焙烧过程失重

曲线，同时运用 ＸＲＤ对难溶粉末进行分析，所得结
果如图１和图２所示。

图１　难溶粉末焙烧过程失重曲线
Ｆｉｇ．１　Ｌｏｓｓｃｕｒｖｅｏｆｉｎｓｏｌｕｂｌｅｐｏｗｄｅｒｄｕｒｉｎｇ

ｃａｌｃｉｎａｔｉｏｎｐｒｏｃｅｓｓ
　

由图１失重曲线可知难溶粉末在０～３００℃质
量缓慢下降，３００～８５０℃质量下降较快，８５０℃后质
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图２　难溶粉末焙烧前后的ＸＲＤ谱
Ｆｉｇ．２　ＸＲＤｓｐｅｃｔｒａｏｆｉｎｓｏｌｕｂｌｅｐｏｗｄｅｒｂｅｆｏｒｅ

ａｎｄａｆｔｅｒｃａｌｃｉｎａｔｉｏｎ
　

量变化不明显，焙烧过程烧失率为４８２８％。难溶
粉末中总含碳量为４２３％，焙烧至１１５０℃时难溶
粉末中剩余总含碳量下降至０００４％，因此对难溶
粉末进行焙烧是必要的。通过图２的 ＸＲＤ分析结
果可以看出，难溶粉末在焙烧后物相较为单一，通过

对比标准卡片可知 Ａｌ是以刚玉即 αＡｌ２Ｏ３形式
存在。

２２　浸出试验
２２１　反应时间的影响

浸出过程中控制合适的反应时间是浸出动力学

研究的重要条件之一，控制试验条件反应温度

８０℃、液固比（ｇ／ｍＬ）８∶１、盐酸浓度３ｍｏｌ／Ｌ、ＤＣＥＡ
浓度００８ｍｏｌ／Ｌ，考察反应时间在０５～４５ｈ范围
对浸出率的影响。试验在封闭系统中进行，结果如

图３所示。

图３　反应时间对铂浸出率的影响
Ｆｉｇ．３　ＥｆｆｅｃｔｏｆｒｅａｃｔｉｏｎｔｉｍｅｏｎＰｔｌｅａｃｈｉｎｇｒａｔｅ

　

由图３可知，反应时间对铂的浸出有明显影响，
在０５～２ｈ左右浸出率由８０１３％上升至９１６９％，

２～３ｈ内铂浸出率保持稳定，当浸出时间超过３ｈ
后铂浸出率有所下降，这是由于络合离子［ＰｔＣｌ６］

２－

被ＤＣＥＡ水解生成的Ｃｌ２氧化为游离态的铂离子，并
被αＡｌ２Ｏ３载体所吸附，导致铂浸出率有所下降。
ＤＣＥＡ作为氧化剂时可持续释放有效活性氯，应当
避免长时间反应所带来的酸雾影响和铂浸出率的损

失。试验结果表明该体系下最佳浸出时间为２ｈ，因
此在后续试验中，控制浸出时间为２ｈ。
２２２　反应温度的影响

湿法浸出过程中反应温度直接影响到 ＤＣＥＡ
释放活性氯的速率和氧化性能，进而影响浸出效

果，过低的浸出温度会导致浸出反应整体速率偏

慢，浸出率低，浸出温度多高会导致 ＤＣＥＡ和 ＨＣｌ
的挥发增加［１１］。

控制试验条件反应时间２ｈ、液固比８∶１、盐酸
浓度３ｍｏｌ／Ｌ、ＤＣＥＡ浓度００８ｍｏｌ／Ｌ，考察反应温
度在４０～９０℃范围内对浸出率的影响。试验在封
闭系统中进行，结果如图４所示。

图４　反应温度对铂浸出率的影响
Ｆｉｇ．４　ＥｆｆｅｃｔｏｆｒｅａｃｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｎＰｔ

ｌｅａｃｈｉｎｇｒａｔｅ
　

由图４可知，反应温度在５０～７０℃范围内浸出
率由７６９４％上升至８６５９％，７０～９０℃后上升不明
显，整体浸出率保持稳定。在一定温度范围内温度

与铂浸出率呈正相关，过高的温度会加速 ＤＣＥＡ的
水解，有效氯含量减少，不利于铂的浸出［１２］。试验

结果表明，该体系的浸出温度为７０℃，因此在后续
试验中，控制浸出温度为７０℃。
２２３　液固比的影响

按照先加盐酸再加水，之后缓慢添加氧化剂的

顺序对废催化剂进行浸出。

控制试验条件反应时间２ｈ、反应温度７０℃、盐
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酸浓度３ｍｏｌ／Ｌ、ＤＣＥＡ浓度００８ｍｏｌ／Ｌ，考察液固
比在２∶１～１０∶１范围内对浸出率的影响。试验在封
闭系统中进行，结果如图５所示。

图５　液固比对铂浸出率的影响
Ｆｉｇ．５　ＥｆｆｅｃｔｏｆｌｉｑｕｉｄｓｏｌｉｄｒａｔｉｏｏｎＰｔ

ｌｅａｃｈｉｎｇｒａｔｅ
　

由图５可知，液固比在２∶１～６∶１的范围内，铂
的浸出率快速上升，由７７４８％上升至８６９６％，之
后不再有明显变化。这是由于浸出剂与废催化剂粉

体混合后过于黏稠，导致浸出剂无法充分接触废催

化剂，使得浸出效率过低。试验结果表明，该体系浸

出时液固比为６∶１浸出效果较佳，因此在后续试验
中控制液固比为６∶１。
２２４　盐酸浓度的影响

浸出液中的盐酸可以提供反应需要的Ｃｌ－离子
和酸性环境。

控制试验条件反应时间２ｈ、反应温度７０℃、液
固比６∶１、ＤＣＥＡ浓度００８ｍｏｌ／Ｌ，考察盐酸浓度在
１～６ｍｏｌ／Ｌ范围内对浸出率的影响。试验在封闭系
统中进行，结果如图６所示。

由图６可知，盐酸浓度对铂的浸出有明显影响，
盐酸浓度在１～３ｍｏｌ／Ｌ范围内呈缓慢上升趋势，浸
出率由７７９１％上升至８１７５％，大于３ｍｏｌ／Ｌ后铂
回收率开始迅速下降。ＤＣＥＡ在缓慢添加的过程中
由于酸性过强使得其快速分解为 Ｃｌ２而非 ＨＣｌＯ，故
浸出液中有效氯下降，不利于铂的浸出。试验结果

表明，该体系的盐酸浓度不宜过高，因此在后续试验

中控制盐酸浓度为３ｍｏｌ／Ｌ。
２２５　ＤＣＥＡ浓度的影响

控制试验条件反应时间２ｈ、反应温度７０℃、液
固比６∶１、盐酸浓度３ｍｏｌ／Ｌ，考察 ＤＣＥＡ剂浓度在
００２～０１６ｍｏｌ／Ｌ范围内对浸出率的影响。试验在

图６　盐酸浓度对铂浸出率的影响
Ｆｉｇ．６　ＥｆｆｅｃｔｏｆＨＣｌｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｎＰｔ

ｌｅａｃｈｉｎｇｒａｔｅ
　

封闭系统中进行，结果如图７所示。

图７　ＤＣＥＡ浓度对铂浸出率的影响
Ｆｉｇ．７　ＥｆｆｅｃｔｏｆＤＣＥＡｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｎＰｔ

ｌｅａｃｈｉｎｇｒａｔｅ
　

由图７可知，当ＤＣＥＡ浓度在００２～００８ｍｏｌ／Ｌ
范围内，铂浸出率上升较为快速，浸出率由９４２１％
上升至９７４２％；当ＤＣＥＡ浓度在００８～０１６ｍｏｌ／Ｌ
范围时，浸出率仅由９７４２％上升至９７６２％。过多
的添加ＤＣＥＡ并不能持续提高浸出率，同时可能会
腐蚀浸出设备，后续试验选择 ＤＣＥＡ浓度为
００８ｍｏｌ／Ｌ。
２３　响应曲面法优化工艺参数
２３１　响应模型的建立及分析

由浸出单因素试验结果可知，影响铂浸出率的

主要因素为液固比、盐酸浓度和ＤＣＥＡ浓度，因此进
行了三因素三水平的响应曲面设计（表３），之后选
取ＢｏｘＢｅｈｎｋｅｎ（ＢＢＤ）设计方案进行优化试验，试
验设计及结果如表４所示。

根据表４试验结果，采用二阶模型进行拟合，同
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时对模型中各项目以及其残差、失拟项、纯误差和总

误差进行方差分析及显著性检验［１３］，表５列出了不
同项目的变差平方和、自由度、均方、Ｆ值和Ｐ值。

表３　响应曲面设计因素和水平编码
Ｔａｂｌｅ３　Ｉｎｄｅｐｅｎｄｅｎｔｖａｒｉａｂｌｅｓａｎｄｔｈｅｉｒｌｅｖｅｌｓ

ｕｓｅｄｆｏｒｒｅｓｐｏｎｓｅｓｕｒｆａｃｅｍｅｔｈｏｄｏｌｏｇｙ

参数 因素
水平

－１ ０ ＋１

液固比 Ａ ４ ６ ８

盐酸浓度 Ｂ １ ２５ ４

ＤＣＥＡ浓度 Ｃ ００６ ００９ ０１２

表４　试验设计及结果
Ｔａｂｌｅ４　Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｄｅｓｉｇｎａｎｄｒｅｓｕｌｔｓ

试验编号 液固比
盐酸浓度／

（ｍｏｌ·Ｌ－１）

ＤＣＥＡ浓度／

（ｍｏｌ·Ｌ－１）
铂浸出率／％

１ ４ １ ００９ ９７８１２

２ ８ １ ００９ ９７９６７

３ ４ ４ ００９ ９７８７６

４ ８ ４ ００９ ９８０３８

５ ４ ２５ ００６ ９８３６８

６ ８ ２５ ００６ ９８２４７

７ ４ ２５ ０１２ ９８６１７

８ ８ ２５ ０１２ ９８３４９

９ ６ １ ００６ ９８７６４

１０ ６ ４ ００６ ９８７３４

１１ ６ １ ０１２ ９８８１３

１２ ６ ４ ０１２ ９８７９３

１３ ６ ２５ ００９ ９９６７１

１４ ６ ２５ ００９ ９９６１４

１５ ６ ２５ ００９ ９９７９１

１６ ６ ２５ ００９ ９９６８１

１７ ６ ２５ ００９ ９９６２１

　　由方差分析结果可知，该二次模型 Ｐ＝
００００１＜００５，模型显著；失拟项 Ｐ＝００７９５＞
００５，失拟不显著。结果表明难溶颗粒浸出过程铂
的回收率置信度较高。

通过相关系数（Ｒ２）和校正决定系数（Ｒ２ａｄｊ）来验
证模型的拟合度［１４］。Ｒ２ａｄｊ为０９７１９，说明在实际试
验中有９７１９％的试验结果能由该模型来解释；Ｒ２

的值为０８４１２，表明铂浸出率的实测值和预测值之
间拟合度较高。

表５　回归模型方差分析
Ｔａｂｌｅ５　Ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎｍｏｄｅｌａｎａｌｙｓｉｓｏｆｖａｒｉａｎｃｅ

方差来源 平方和 自由度 均方 Ｆ值 Ｐ值

模型 ７５６ ９ ０８３９７ ６２４６ ＜００００１

Ａ：液固比 １６ １ １６ ０４８２ ００８３２

Ｂ：盐酸浓度 ０９ １ ０９ ０６７２ ００８０３

Ｃ：ＤＣＥＡ浓度 ２６３ １ ２６３ １９６ ＜００００１

ＡＢ ０２１ １ ０２１ ００９ ００９７６

ＡＣ ０５４ １ ０５４ ４０１８ ００５４６

ＢＣ ０１７ １ ０１７ ０１９１ ００９６７

Ａ２ ４７９ １ ４，７９ ３５６２７ ＜００００１

Ｂ２ １９８ １ １９８ １４７３ ＜００００１

Ｃ２ ０１９２５ １ ０１９２５ １４３２ ０００６９

残差 ００９４１ ７ ００１３４

失拟项 ００７４ ３ ００２４７ ４９ ００７９５

纯误差 ００２０１ ４ ０００５

总误差 ７５６ １６

　　ＡｄｅｑＰｒｅｃｉｓｉｏｎ为信噪比，通常该值大于１０则
视为合理［１５］，本实验模型的信噪比为１９９４５７，说
明能较真实反映试验结果。变异系数（Ｃ．Ｖ．％）显
示试验的精确度，该值越低说明试验结果越精

确［１７］，该模型变异系数为０１１７４％，说明试验结果
有较高的精确度。综合以上分析结果可知，通过响

应曲面法建立得到的二次模型可以对铂回收率进行

可靠预测。

通过软件分析计算，得出铂回收率关于变量的

拟合方程见式（３）。
ＬｅａｃｈｉｎｇｏｆＰｔ（％）＝９９６８－０００９０Ａ＋
００１０６Ｂ＋００５７４Ｃ＋０００１７ＡＢ－
００３６８ＡＣ＋０００２５ＢＣ－１０７Ａ２－

０６８５８Ｂ２－０２１３８Ｃ （３）
式中：Ａ为液固比，ｍＬ／ｇ；Ｂ为盐酸浓度，ｍｏｌ／Ｌ；Ｃ
表示为 ＤＣＥＡ浓度，ｍｏｌ／Ｌ；ＡＢ表示液固比和盐酸
浓度的交互作用系数；ＡＣ表示液固比和ＤＣＥＡ浓度
的交互作用系数；ＢＣ表示盐酸浓度和ＤＣＥＡ浓度的
交互作用系数。

２２１　响应曲面分析
使用 ＤｅｓｉｇｎＥｘｐｅｒｔ软件可以根据二次方程模

型做出各影响因素间的等高线和三维立体响应曲面

图，二者结合可以直观地展现两个因素之间的交互

作用是否显著。图８～１０所示分别为三个因素间两
两因素的响应曲面及铂回收率的等高线图。
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图８　液固比和盐酸浓度对Ｐｔ浸出率的交互作用影响
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图９　液固比和ＤＣＥＡ浓度对铂浸出率的交互作用影响
Ｆｉｇ．９　ＩｎｔｅｒａｃｔｉｏｎｅｆｆｅｃｔｓｏｆｌｉｑｕｉｄｓｏｌｉｄｒａｔｉｏａｎｄＤＣＥＡｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｎｌｅａｃｈｉｎｇｒａｔｅｏｆＰｔ

　

图１０　ＤＣＥＡ浓度和盐酸浓度对铂浸出率的交互作用影响
Ｆｉｇ．１０　ＩｎｔｅｒａｃｔｉｏｎｅｆｆｅｃｔｓｏｆＤＣＥＡｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎａｎｄＨＣｌｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｎｌｅａｃｈｉｎｇｒａｔｅｏｆＰｔ

　

等高线的形状为椭圆表示２个因素之间的交互作用
显著，其形状越偏离椭圆形，说明交互作用越不显

著。响应曲面的坡度可以表示试验因素的变化对响

应值的影响，坡度越陡，说明该因素的影响越大［１８］。
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由图８可知，等高线的形状近似圆形，说明液固
比和盐酸浓度的交互作用不显著。从响应面的坡度

来看，随着液固比和盐酸浓度的变化，对铂回收率均

产生较大的影响，铂回收率随液固比和盐酸浓度的

增大先增后减。当盐酸浓度为３ｍｏｌ／Ｌ和液固比为
６∶１时，铂浸出率达到极值。

由图９中等高线和响应曲面可知等高线近似椭
圆，液固比和 ＤＣＥＡ浓度的交互作用较显著。从响
应面的坡度来看，液固比和盐酸浓度的变化均对铂

浸出率的有较大影响，但 ＤＣＥＡ浓度对铂浸出率的
影响略大于液固比，铂浸出率随液固比和 ＤＣＥＡ浓
度的增大先增后减。铂浸出率的极大值出现在液固

比为６∶１和ＤＣＥＡ浓度为００９ｍｏｌ／Ｌ。
图１０（ａ）中响应曲面的坡度不大，说明盐酸浓

度对铂回收率的影响低于 ＤＣＥＡ浓度的影响。
图１０（ｂ）中等高线的形状趋近于椭圆形，说明两个
因素间的交互作用较显著。随ＤＣＥＡ浓度和盐酸浓
度的增加，铂回收率呈现先增大后减小的变化趋势，

因此该图的极大值出现在盐酸浓度为 ３ｍｏｌ／Ｌ，
ＤＣＥＡ浓度为００９ｍｏｌ／Ｌ。

综上可知３个试验因素对铂浸出率影响的显著
顺序为：ＤＣＥＡ浓度＞液固比≈盐酸浓度。
２２２　响应面模型优化和验证

在影响因素液固比为２∶１～１０∶１、盐酸浓度为
１～６ｍｏｌ／Ｌ、ＤＣＥＡ浓度为００９ｍｏｌ／Ｌ条件下，根据
响应面的回归方程式（２），求铂回收率的最大值，得
到ＤＣＥＡ浸出的优化条件为固液比６∶１、盐酸浓度
２３５ｍｏｌ／Ｌ、ＤＣＥＡ浓度００９ｍｏｌ／Ｌ，此时铂回收率
达到最大值９９７６％。在该条件下进行三组重复试
验，实际回收率的平均值为９９６４％，与预测值保持
较小的相对误差，即模型预测准确。

３　结论
针对废铂催化剂难溶物成分复杂、易出现载体

包裹等特点，本文通过对细磨后的难溶颗粒进行了

焙烧－酸浸试验，并利用响应曲面对回收工艺进行
优化试验，得到以下主要结论。

１）废铂催化剂难溶颗粒在焙烧前成分复杂，
１１５０℃时烧失率为４８２８％，其中总碳含量减少约
４２３％。焙烧后物相较为单一，基体相高温转型为
αＡｌ２Ｏ３。细磨与焙烧的预处理方法能一定程度打
开载体对贵金属颗粒的包裹，提高贵金属浸出率。

２）单因素试验表明反应温度和反应时间对铂
回收率的影响不大，浸出反应在２ｈ内迅速进行，２ｈ
后基本反应完全。液固比、ＤＣＥＡ浓度和盐酸浓度
对铂浸出率结果的影响较大。液固比和ＤＣＥＡ浓度
越高，铂回收率越高；但盐酸浓度不宜过高，超过

２３５ｍｏｌ／Ｌ会导致铂回收率下降。
３）响应曲面优化试验结果表明，固液比和

ＤＣＥＡ浓度的交互作用最显著，盐酸浓度和 ＤＣＥＡ
浓度的交互作用较为显著，盐酸浓度和固液比的交

互作用最不显著。对响应曲面模型预测结果进行优

化后得到最佳浸出条件为反应时间为２ｈ，反应温度
为 ７０℃，固液比为 ６∶１，盐酸浓度为 ２３５ｍｏｌ／Ｌ，
ＤＣＥＡ浓度为００９ｍｏｌ／Ｌ，该条件下实际铂浸出率
可达到９９６４％。
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中州铝业重大危险源液氨站准予核销

４月２８日，经河南省焦作市修武县应急管理局审查，中州铝业有限公司（以下简称中州铝业）重大危险
源液氨站准予核销。这标志着中州铝业液氨改尿素技改项目顺利完成，并对重要危险源进行彻底消除。

中州铝业液氨站于２０１５年３月建成投运。氨气属于易燃易爆、有毒危险化学品，因此，液氨站不仅是中
州铝业、中铝集团重要危险源，也是国家三级重大危险源。根据国家能源局要求，燃煤电厂尿素替代液氨改

造工程将于２０２４年底前完成。
为了早日消除液氨站这一重大危险源，中铝集团将中州铝业液氨改尿素技改项目列为今年安全重点工

作之一，督促指导中州铝业抓紧抓实。中州铝业积极落实国家要求，于２０２３年１０月开始实施液氨改尿素技
改项目建设。中州铝业秉持科学严谨的工作态度，制订切实可行的安全保障措施及应急救援预案，施工建

设、设备试车期间，各级管理人员全过程风险管控、质量把关；技术人员扎根现场，排查隐患、缺陷，不断完善

优化流程，为项目顺利完成奠定了坚实基础。

（资料来源：中国有色金属报）
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