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微波预处理对载醋酸锌废触媒锌浸出的影响 
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摘  要：提出微波预处理废触媒—酸浸提锌新工艺，测定废触媒在微波场中的温升曲线，探索微波预处理温度和

保温时间对浸出率的影响，并对微波预处理废触媒机理进行分析。结果表明：微波预处理可显著提高锌的浸出率，

当微波预处理温度和时间分别为 950 ℃和 12 min 时，锌的浸出率达到 96.58%。微波预处理打开了堵塞的废触媒

孔道，增大了浸出剂与锌的接触面积。 
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Abstract: A new technology for microwave pretreatment of spent catalyst-leaching of zinc in hydrochloric acid solution 

was developed and the temperature-rising curves of catalyst was measured under microwave irradiation. The influence of 

microwave pretreatment temperature and microwave irradiation time on the leaching rate was studied. The mechanism of 

microwave pretreatment was also studied. The results show that microwave pretreatment can greatly improve the 

leaching efficiency of spent catalyst saturated with zinc acetate, and the microwave pretreatment temperature and the 

microwave irradiation time are 46 ℃ and 12 min, respectively. The leaching rate of Zn reaches 96.58% at above- 

mentioned conditions. The blind pores can be opened through microwave pretreatment, and the specific area of leaching 

reagent and zinc increases. 
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在乙炔法生产醋酸乙烯的过程中，一般采用载有

醋酸锌的活性炭为触媒。这些触媒在使用一段时间后

失去了催化作用，导致失效后的废触媒被大量丢弃，

堆积在厂区附近，对环境造成了极大污染。目前，处

置废触媒的提取锌的方法有：有机溶液洗涤、无机酸

或水浸出等[1−2]。张皓东等[3]考察了不同浸取剂种类和

用量、温度和浸取时间等因素对醋酸锌浸取率的影响，

在探索出的最佳条件下，锌的浸出率仅为 40%。韩志

萍[4]以水为浸出剂从废触媒中回收醋酸锌，提取率仅

达到 9%。上述方法锌提取率低的原因在于废触媒中

的醋酸锌与浸出剂接触面积较少，这是由于在触媒催

化时，会产生有机树脂状聚合物，这些有机聚合物通

过包裹醋酸锌、堵塞活性炭孔道造成触媒失效[4−5]。因

此，如何增大废触媒中醋酸锌与浸出剂的接触面积，

已成为提高锌浸出率的瓶颈。 
近年来，微波加热逐渐在冶金中得到应用[6-7]，如

矿物经微波预处理后可以有效促进后续浸出反应的进 
行[8]，可显著提高矿物的浸出性能和浸出率[9−12]。 
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彭金辉等[13]将微波加热技术应用于废触媒的综合利

用中，一方面显著提高了锌的浸出率，同时又制备了

优质活性炭，但微波预处理对载醋酸锌废触媒浸出率

的系统实验及机理研究还未见文献报道，因此本文作

者详细研究了微波预处理对载醋酸锌废触媒浸出率的

影响，拟探索合适的微波预处理条件，利用微波加热

的高效性、选择性、整体性和均匀性等特点[14]，使废

触媒中的树脂状聚合物快速分解，打开活性炭孔道，

并对微波预处理废触媒的机理进行初步探讨，为废触

媒的综合利用奠定理论基础和提供必要的工艺参数。 
 

1  实验 

 
1.1  实验原料与设备 

废触媒取自云南某化工厂，其中含有 26%的醋酸

锌，废触媒的主要成分如表 1 所示。实验前在 110 ℃
干燥至质量恒定，然后放置干燥器中备用。 
 
表 1  废触媒的主要化学成分 

Table 1  Main chemical composition of spent catalyst (mass 

fraction, %) 

C Zn Fe Si Ca Mg 

81.710 8.760 0.500 0.150 0.015 0.007 

 
微波预处理采用自制的微波设备，微波功率为

750 W，频率为 2 450 MHz，温度可测，实验装置示意

图如图 1 所示。 
 

 

图 1  微波预处理实验装置示意图 

Fig.1  Schematic diagram of microwave pretreatment 

experiment 

1.2  实验方法 
取废触媒 100 g，置于自制的微波装置内，考察不

同预处理温度和保温时间对锌浸出率的影响。本研究

中采用的浸出条件为：30 g/L 盐酸，搅拌时间 60 min，
液固比为 温度为，1׃4 50 ℃。锌采用 EDTA 络合滴定

法测定；XRD 分析利用德国 BRUKER D8 ADVANCE
型 X 射线衍射仪(Cu 靶)测定；SEM 分析采用 Philips
公司的 XL30ESEM-TMP 扫描电子显微镜。 
 

2  结果与讨论 

 
2.1  废触媒在微波场中的温升曲线 

废触媒的温升曲线如图 2 所示。由图 2 可见，微

波场中废触媒的温度随时间的增加升高很快，30 min
后，温度约 1 000 ℃，这主要是由于废触媒中的活性

炭是一种强吸波物质，可在微波场中快速升温[15]。 
 

 
图 2  废触媒在微波场中的温升曲线 

Fig.2  Temperature rising curve of spent catalyst by micro- 

wave heating 
 
2.2  预处理温度对锌浸出率的影响 

实验考察了微波预处理温度 650、750、850、950
和 1 050 ℃对锌浸出率的影响。废触媒到达设定温度

后，保温 6 min，取出自然冷却后，进行浸出实验。

微波预处理温度对锌浸出率的影响如图 3 所示。 
由图 3 可以看出，提高微波预处理温度，可显著

提高锌的浸出率，预处理温度从 650 ℃升高到 950 ℃
时，锌的浸出率从 71.2 %增大到 86.9%；当预处理温

度为 1 050 ℃时，浸出率为 87.5%，增加并不明显；

另一方面，醋酸锌分解得到的氧化锌与炭反应，产生

一定的锌蒸汽，为了减少锌蒸汽的挥发导致的能量消 
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图 3  预处理温度与锌浸出率的关系 

Fig.3  Relationship between microwave pretreatment  

temperature and leaching rate of znic 
 
耗，温度不宜超过 950 ℃，故选取微波预处理温度为

950℃。 
 
2.3  保温时间对锌浸出率的影响 

在微波预处理温度为 950 ℃的条件下，改变保温

时间，进行预处理后样品的浸出实验，保温时间与锌

浸出率的关系如图 4 所示。 
 

 
图 4  保温时间与锌浸出率的关系 

Fig.4  Relationship between holding time and leaching rate of 

zinc 

 
由图 4 可知，随着保温时间的延长，浸出率逐渐

增高，当保温时间大于 12 min 时，浸出率变化不大；

当保温时间为 14 min 时，浸出率 96.95%；当保温时

间为 12 min 时，浸出率 96.58%。这说明微波预处理

保温时间 12 min 足以打开被堵塞的活性炭孔道，这是

由于微波加热温升速率较高(见图 2)，废触媒在短时间

内迅速吸收微波能量，热量由内向外传递，使废触媒

各部分受热更均匀，对废触媒中残留的醋酸锌和有机

树脂的破坏性更大，在较短时间内打开被堵塞的废触

媒孔道；继续延长保温时间，有可能造成预处理样品

内部的孔道塌陷、再生后的废触媒内部骨架被烧穿，

从而可能导致得到的活性炭吸附性能降低。 
 
2.4  对比浸出实验 

取经 950 ℃微波预处理，保温 12 min 的样品为浸

出样品，与未预处理的废触媒进行对比浸出，实验结

果表明，微波预处理对废触媒的浸出率有很大提高，

微波预处理样品的浸出率为 96.58%，而未预处理的废

触媒浸出率仅为 42.35%。这主要是由于微波预处理利

用微波快速加热，内部加热的方式，迅速打开废触媒

被堵塞的孔道，使锌的化合物暴露在废触媒表面，这

与微波预处理后样品的 SEM 分析结果一致，增大了

废触媒与浸出剂的接触面积，有利于浸出剂进入废触

媒孔道，有效提高锌的浸出率。 
 

3  微波预处理过程的机理分析 

 
载醋酸锌废触媒的 XRD 和 SEM 分析结果如图 5

和 6 所示。由图 5 中看出，醋酸锌和残留的有机聚合

物充填在活性炭孔道之中，是造成触媒失活的主要原

因。由图 6 可看出，废触媒中主要含有醋酸锌和活性

炭，微波加热废触媒时，由于两者的吸波性能不同，

活性炭的吸波能力强，醋酸锌的吸波能力较弱[15]，造

成它们在微波场中的升温速率不同，因而会被加热到

不同的温度，从而在废触媒内部会出现明显的局部温

差，在两者的接触面上产生热应力，当这种热应力达 
 

 
图 5  废触媒的 SEM 像 

Fig.5  SEM image of spent catalyst 
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图 6  废触媒的 XRD 谱 

Fig.6  XRD pattern of spent catalyst 
 
到一定程度时，就会在活性炭和醋酸锌界面之间产生

缝隙，易于锌化合物从活性炭孔道之中脱离，使其在

活性炭表面暴露，增大了废触媒与浸出剂的有效反应

面积。 
当微波预处理温度达到一定温度时，醋酸锌逐渐

分解为氧化锌，废触媒经 950 ℃预处理、保温 12 min
后样品的 XRD 分析结果如图 7 所示。由图 7 可知，

在 26˚附近明显出现了活性炭的特征衍射峰(002)峰，

这表明随着温度的升高，醋酸锌逐渐分解和残留有机

树脂的分解挥发，活性炭孔道得以打开，逐渐恢复吸

附性能。图 8 所示为经 950 ℃微波预处理保温 12 min
样品的 SEM 像。由图 8 可看出，随着微波预处理温

度的升高，氧化锌与炭发生反应，产生的部分锌蒸汽

由内而外压出，使活性炭孔道更加丰富，造成氧化锌 
 

 

图 7  经 950 ℃微波预处理、保温 12 min 样品的 XRD 谱 

Fig.7  XRD pattern of sample microwave pretreated at 950 ℃ 

for 12 min 

 

 

图 8  经 950 ℃微波预处理、保温 12 min 样品的 SEM 像 

Fig.8  SEM image of sample microwave pretreated at 950 ℃ 

for 12 min 
 
颗粒变小，增大了锌与浸出剂的接触面积，从而使微

波预处理样品的锌浸出率得到提高。 
 

4  结论 

 
1) 废触媒可在微波场中快速升温，微波预处理可

显著提高锌的浸出率。 
2)合适的微波预处理温度和保温时间分别为预处

理温度为 950 ℃，保温时间为 12 min，在此条件下，

锌的浸出率为 96.58%。 
3) 废触媒中残留的有机树脂聚合物在微波快速

加热下分解，一方面打开堵塞的活性炭孔道；另一方

面使包裹的醋酸锌重新暴露出来，易于浸出剂进入废

触媒内部与锌反应，从而提高了锌的浸出率。 
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