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摘  要：针对国内某石化企业废石化催化剂处理过程中出现的产品纯度低、污染大等问题，

提出了一种微波-超声波强化处理废催化剂的工艺，采用物质流方法对工艺中稀有金属钒、钼

元素的行为进行研究。研究表明：采用微波-超声波强化处理工艺，可制备高纯 V2O5 产品(＞

99.9%)和普通 V2O5 产品(＞99%)，V 的直收率为 91.32%，未有效回收的钒主要分散在浸出渣、

净化沉淀渣、萃钒余液和二段反萃液沉淀母液中，共占原料钒的 7.58%。同时可以制备合格的

钼酸铵产品，Mo 的直收率为 91.68%，未有效回收的钼主要分散在浸出渣、净化沉淀渣、负载

钒有机相、萃钼余液和沉钼母液中，共占原料钼的 7.99%。本工艺的特色主要体现在微波强化

浸出和超声波强化反萃工序。微波强化浸出工艺中，钒和钼的浸出效率得到明显提高，这与

反应的温度体系、矿物宏/微观结构变化以及高价钒含量的提高有密切关系。超声波反萃工艺

可明显缩短反萃时间，并且超声波技术可降低晶体的团聚程度，有效消除氯化铵反萃过程中

团聚晶体堵塞管道的现象。 
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Abstract: Aiming at the problems of low product purity and high pollution in the treatment process 

of spent petrochemical catalyst for a petrochemical enterprise in China, a microwave-ultrasonic 

enhanced process for spent catalyst treatment was proposed, and the behavior of vanadium and 

molybdenum in the process was studied by material flow method. The results show that high purity 

V2O5 product (> 99.9%) and common V2O5 product (> 99%) can be prepared by 

microwave-ultrasonic enhanced treatment process. The direct yield of V is 91.32%. The ineffective 

recovery of vanadium is mainly dispersed in leached residue, purified precipitation residue, 

vanadium extraction raffinate and second stage back-extraction solution precipitated solution, 

accounting for 7.58% of vanadium in the raw material. At the same time, qualified ammonium 

molybdate product can be prepared. The direct yield of Mo is 91.68%. The ineffective recovery of 

molybdenum is mainly dispersed in leached residue, purified precipitation residue, loaded vanadium 

organic phase, molybdenum extraction raffinate and molybdenum precipitated solution, accounting 

for 7.99% of molybdenum in the raw material. The characteristics of this process are mainly 

reflected in microwave enhanced leaching and ultrasonic enhanced back-extraction process. In the 

microwave enhanced leaching process, the leaching efficiency of vanadium and molybdenum is 

obviously improved, which is attributed to the temperature system of the reaction, the 

macro/microstructure change of the mineral and the increase of the high valence state vanadium 

content. Ultrasonic back-extraction technology can obviously shorten the back-extraction time. 

Moreover, ultrasound can reduce the agglomeration degree of crystals and effectively eliminate the 

phenomenon of the agglomeration crystals blocking the pipes in the ammonium chloride 

back-extraction process. 
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在现代石油和化学产业中，90%以上的化学反应需通过催化过程实现，如石油的催化裂化、

烷基化、加氢脱硫等过程[1]。大多数石化催化剂是以氧化铝为载体，以钒、钼、镍、钴等氧化

物为活性组分烧结而成[2]。石化催化剂经过长时间的使用，逐渐受到原油中碳、硫等杂质的污

染而失去活性。由于含有大量对环境有害的成分，废石化催化剂已被归类为有害固体废弃物，

需无害化处理[3]。另一方面报废的石化催化剂中含有大量贵重的稀有金属资源，其含量远高于

矿产资源中相应金属的品位，对其循环利用有着巨大的经济效益、社会效益和环境效益[4]。废

石化催化剂中钒和钼的回收价值最大。五氧化二钒是世界上最紧缺的资源之一，特别是高纯

五氧化二钒是制备液流电池用高纯电解液的优质原料，同时，高纯五氧化二钒还是制备钒铝

合金的优质原料，是航空航天领域的重要基础材料，在新能源、新材料领域发挥着重要作用[5-7]。

钼的主要产品钼酸铵在冶金工业中主要是生产高纯钼粉、钨钼合金、钼丝等的原料，其次是

在化工行业中用于制作高分子化合物催化剂，在化工和金属合金材料领域发挥着重要作用[8]。

传统回收废催化剂中钒和钼的工艺可分为火法工艺、湿法工艺和火法-湿法联合工艺，其中比



较成熟的工艺为火法-湿法联合工艺，主要采用焙烧-浸出-净化-沉淀的方法进行钒和钼的回收，

此工艺具有回收率高的优点，但同时存在产品纯度低、环境污染大等问题，难以实现高纯五

氧化二钒产品的生产，因此，研发废催化剂的高效处理工艺具有重要意义[9]。近年来，微波、

超声波等外场技术已在矿物加工、浸出、溶剂萃取等领域应用并取得了较好的发展。微波技

术由于独特的加热原理，具有加热效率高、绿色环保等优点[10-14]；超声波技术在反应过程中

具有机械效应、热效应和空化效应，对于改善冶金多相反应具有显著作用[15]。 

本论文提出了一种废催化剂微波-超声波强化处理工艺，可从废催化剂制备高纯 V2O5产品

(＞99.9%)、普通 V2O5 产品(＞99%)和钼酸铵产品，采用物资流方法[16-18]，对微波-超声波强化

处理过程中稀有金属钒、钼元素的行为和主要机理问题进行研究，对于废催化剂高效绿色处

理工艺的研发具有一定的指导作用。 

1 实验 

本研究以国内某石化企业提供的已经过脱油处理的废石化催化剂为原料，实验室规模下，

对一种废催化剂微波-超声波强化处理工艺的主要工序如微波浸出、钒萃取反萃、沉钒煅烧、

钼萃取反萃、加酸沉钼等进行模拟实验研究，对各工序所得固液产物进行元素含量分析，得

出主要稀有金属钒和钼的分布走向图，为废催化剂处理工艺的改进提供指导。本文采用的试

剂均为分析纯，图 1 为处理工艺流程图。 

 



 

图 1 工艺流程图 

Fig.1 Process flow diagram 

1.1 实验材料 

实验采用的废催化剂[19]，含有 Al、V、Ni、Mo、C、S 等元素，其主要成分见表 1。废催

化剂主要含有的稀有金属为钒和钼，重金属为镍，轻金属为铝，还含有碳、硫、硅等非金属

物质。对原料进行了扫描电镜分析，如图 2 所示，废催化剂中钒主要以 V-O 物相、V-Fe-Al-Si-S-O

物相、Fe-V-Al-S-O 物相、Al-V-S 物相和 Al-V-S-O 物相的形式存在；铝主要以 Al2O3和铝钒氧

化物的形式存在；碳和硫主要以 C-S 物相和单质 S 存在。可以看出，废催化剂物质组成十分

复杂，相互混杂，包裹现象严重，增加了提取有价金属的难度。 

 



表 1 废催化剂的主要化学组分(质量分数/%) 

Table 1 Main elements and composition of spent catalyst (mass fraction/%) 

V2O5 Ni Mo C S Al2O3 SiO2 

14.91 2.94 1.73 16.2 6.98 29.83 1.24 

 

 

1.SiO2 2.V-Fe-Al-Si-S-O phase 3.Fe-V-Al-S-O phase 4,5,8,16,17.V-O phase 6,10,13,18.Al2O3  

7,9.C-S phase 11.S 12.BaSO4 13.Fe-Si-O phase 14.Al-V-S phase 15. Al-V-S-O phase  

图 2 废催化剂 SEM 形貌图 

Fig.2 SEM morphology of spent catalyst 

1.2 微波浸出工序 

微波浸出工序采用的实验设备型号为XH-200A (北京祥鹄科技发展有限公司，2450 MHz ，

1000 W)，采用本人已发表论文中最优微波浸出条件[19]，往微波设备专用三口球形烧瓶分别加

入 50 g 废催化剂和浓度为 87.51 gꞏL-1 的 NaOH 溶液，控制微波功率为 648 W，固液比为 0.20 

gꞏmL-1，在目标温度 90°C 条件下搅拌反应 13.5 min。浸出完成后，进行真空过滤，由于微波

浸出设备炉腔尺寸的局限性，一次处理的量最多只能 50 g 废催化剂。为了后续工序原料充足，

所以总共进行 20 次重复实验，共加入 1000 g 废催化剂，浸出渣采用纯水洗涤，最后将溶液定

容至 6.0 L，烘干后的浸出渣质量为 574.31 g。结合相应元素的检测结果，根据式(1)计算出在



微波浸出工序中稀有金属元素(钒和钼)在产物中的质量分配比，下同。 

                                  (1) 

式中：R为分配比；m为质量；i代表 s(固体)或 l(液体)。 

1.3 钒萃取工序 

浸出液中含有较多的杂质，影响萃取分离效果，需先进行净化除杂。采用调节 pH 值的方

法进行溶液的净化除杂，pH 值控制在 8.5，沉淀完成后，进行真空过滤，沉淀渣采用纯水洗涤，

最后将溶液定容至 6.0 L，烘干后的沉淀渣质量为 40.5 g。 

固液分离后的含钒溶液采用 N263+仲辛醇+煤油体系萃取，工艺条件：初始 pH 8.5、萃取

剂浓度 30%、仲辛醇浓度 5%、时间 3 min、相比(O/A) 1/1，进行三级逆流萃取，获得负载有

机相 6.0 L，萃余液 6.0 L。 

1.4 钒反萃工序 

为了制备高纯 V2O5 的同时兼顾钒的反萃率，设计两段反萃工艺。一阶段反萃主要目的是

获得纯度 99.9%以上 V2O5 产品，为了降低产品杂质含量，采用氯化铵作为反萃剂，但传统氯

化铵反萃过程中容易出现结晶团聚现象，从而堵塞管道，而超声波技术能够克服此困难，由

于超声波独特的机械效应、热效应和空化效应，不仅可以解决堵塞问题，而且反萃效率也能

得到提高，一段反萃条件为超声波频率为 25 kHz，超声波功率为 500 W，氯化铵浓度 2.0 molꞏL-1、

相比(O/A) 5/2、时间 1 min；二阶段釆用 NaOH 和 NaCl 作为反萃剂进行反萃实验，反萃条件

为 NaOH 浓度 1.0 molꞏL-1、NaCl 浓度 2.0 molꞏL-1、相比(O/A) 3/2、时间 3 min。经过一级 NH4Cl

反萃+三级 NaOH、NaCl 逆流反萃工艺处理后，获得一段反萃液 2.4 L，二段反萃液 4.0 L。 

1.5 沉钒煅烧工序 

由于一段反萃工艺采用的反萃剂为氯化铵溶液，超声波处理后溶液浑浊，但不堵塞管道，

为了使反萃液中钒沉淀更加完全，常温搅拌 5 min 后，静置 30 min，进行真空过滤，采用马弗

炉对沉淀物进行煅烧，煅烧温度 550°C，时间 2 h，最后获得含量﹥99.9%高纯 V2O5 产品 86.15 

g，沉淀母液定容 2.4 L。 

由于二段反萃液为碱性，所以采用弱碱性铵盐沉淀法进行沉钒实验。在初始 pH 8.5，加铵

系数(实际/理论) 2.5 的条件下搅拌 1 h 后，进行真空过滤，采用马弗炉对沉淀物进行煅烧，煅

烧温度 550°C，时间 2 h，最后获得含量﹥99%普通 V2O5 产品 50.54 g，沉淀母液定容 4.0 L。 

1.6 钼萃取反萃工序 

采用 N235-煤油体系对萃钒工艺萃余液进行萃取实验，萃取条件为初始 pH 2.0，萃取剂浓

度 20%，仲辛醇浓度 10%，相比(O/A) 1/6，时间 3 min，获得负载有机相 1.0 L，萃余液 6.0 L。 

采用氨水作为反萃剂进行反萃实验，反萃条件为相比(O/A) 5/1，氨水浓度(v%) 10%，时

间 5 min，获得反萃液 0.2 L。 

1.7 沉钼工序 

将钼反萃溶液倒入烧杯中，遵循先快后慢的原则往溶液中加入浓盐酸调节 pH 为 2，温度

45°C 条件下搅拌 30 min，溶液出现有大量的结晶，搅拌结束后，自然降温，然后过滤，采用

pH=2 的盐酸溶液洗涤，得到的晶体放在烘箱里面烘干，获得钼酸铵产品 26.13 g，沉淀母液定

容 0.2 L。 

2 稀有金属元素的物质流分析 

根据废催化剂处理过程中各个工序的元素分配情况，可计算出各工序产物中稀有金属钒、

钼的质量与废催化剂中相应元素的质量之比，结果如表 2 所示。 

 



表 2 废催化剂处理过程中产物的稀有金属元素分配表 

Table 2 Rare metal element distribution ratios in treatment process for spent catalyst 

Sample 
Distribution ratio / % 

V Mo 

Spent catalyst 100 100 

Microwave leaching solution 97.55124 97.78245 

Microwave leached residue 2.44876 2.21755 

Purification solution 93.92233 95.04454 

Purification residue 3.62891 2.73791 

Loaded organic phase (V) 93.41515 0.94094 

Extraction raffinate (Mo) 0.50718 94.10360 

Organic phase (stage 1) 34.89990 0.76941 

Stripping solution (stage 2) 34.66258 0.12580 

No-load organic phase 0.23732 0.64361 

Precipitate 33.66430 0.07060 

V precipitated solution 0.99828 0.05520 

V2O5 product (99%) 33.59360 0.07045 

Calcination loss 0.07070 0.00015 

Stripping solution (stage 1) 58.51525 0.17153 

Precipitate 57.86573 0.07244 

V precipitated solution 0.64952 0.09909 

V2O5 product (99.9%) 57.72685 0.06241 

Calcination loss 0.13888 0.01003 

Loaded organic phase (Mo) 0.48365 93.30372 

Extraction raffinate 0.02353 0.79988 

Stripping solution (Mo) 0.24778 92.97716 

No-load organic phase 0.23587 0.32656 

Ammonium molybdate product 0.00192 91.67548 

Mo precipitated solution 0.24586 1.30168 

2.1 稀有金属钒的走向 

根据表 2 结果可以绘制稀有金属元素钒和钼的走向分布图，图 3 为钒的走向分布图。由

图 3 可以看到，采用微波-超声波强化处理工艺，可以制备两种 V2O5 产品：高纯 V2O5 产品(＞

99.9%)和普通 V2O5 产品(＞99%)，直收率分别为 57.73%和 33.59%，V 的总直收率为 91.32%，

工艺的优势主要体现在微波强化浸出和超声波强化反萃工序，未有效回收的钒主要分散在浸

出渣、净化沉淀渣、萃钒余液和二段反萃液沉淀母液中，共占原料钒的 7.58%。 

 



 
图 3 废催化剂处理工艺中钒的分布 

Fig. 3 Distribution of vanadium in treatment process for spent catalyst 

 

微波强化浸出工序：参考作者已发表文献[2, 19]，在相同反应时间(13.5 min)的条件下，微

波强化浸出的浸出效果优于传统浸出，微波强化浸出时，V 浸出率为 97.55%，明显高于传统

浸出 66.23%，将传统浸出时间延长到 30 min，NaOH浓度提高到 100 g·L-1，V浸出率为 75.68%，

仍然明显低于微波强化浸出，这与反应体系固液温度差和矿物宏/微观结构变化有密切关系，

根据扫描电镜分析可推断出微波强化浸出模型。图 4 为微波辅助浸出模型，(a)图为未包裹矿

物微波强化浸出示意图，矿物沿着微波裂缝与本体分离，增大了矿物的反应表面积，促进固

液反应的进行，提高有价金属浸出速率；(b)图为包裹矿物和被包裹矿物同时形成裂缝时的浸

出模型，包裹矿物和被包裹矿物同时沿着裂缝与本体相分离，增大了固体的反应表面积，同

时也使被包裹的矿物暴露出来，与溶液反应，促进浸出；(c)图为包裹矿物形成裂缝、被包裹

矿物不形成裂缝时的浸出模型，包裹矿物沿着微波裂缝与被包裹矿物相分离，增大了矿物与

溶液反应的表面积，同时被包裹的矿物得到暴露，提高浸出速率。 

由于钒的价态对浸出的影响较大，对原料和微波照射后的废催化剂中不同价态钒的含量

百分数进行了测量，如表 3 所示，微波照射条件：微波功率 648 W，时间 5 min，可以看出原

料中三价、四价和五价的钒含量占总钒含量的百分比分别为 2.85%、26.93%和 70.22%，低价

态的钒含量百分比还有接近 30%，处理难度较大，必须使低价钒转变为可溶性的高价态钒才

能有效实现钒的充分溶出，而经过微波处理后的废催化剂，三价和四价的钒含量共占 7.77%，

低价钒的含量明显降低，高价钒的含量的提高能够促进浸出反应的进行。 

 

 

表 3 微波处理前后废催化剂中不同价态钒的分布 



Table 3 Distribution of vanadium with different valences in spent catalysts before and after 

microwave treatment 

Valence state of vanadium 

Mass fraction / % 

Spent catalyst 
Spent catalyst 

(microwave treatment) 

Trivalent vanadium 2.85 2.64 

Tetravalent vanadium 26.93 5.13 

Pentavalent vanadium 70.22 92.23 

 

废催化剂经过碱性浸出，钒、钼和少部分铝被浸出提取，过滤后的不溶物为富含镍和铝

的原料，可采用酸浸工艺进行回收，由于非本研究主要工序，此处不详细讲述。 

 

 
1.矿物 2.裂缝 3.包裹矿物 4.被包裹矿物 

1. Mineral 2. Crack 3. External mineral 4. Encased mineral 

图 4 微波辅助浸出模型 

Fig. 4 Microwave assisted leaching model 

 

钒萃取工序：首先采用调节 pH 值的方法进行溶液的净化除杂，由于共沉淀的原因，原料

中 3.63%的钒进入沉淀渣中，沉淀渣中含有钒、铝、钼等有价金属，可进一步回收。萃取工序

钒的萃取率为 99.46%，萃取效果良好。 

钒反萃工序：反萃工序分为两段，第一段工序采用超声波反萃，与传统的萃取反萃技术

相比较，超声波萃取反萃技术具有效率高、速度快的优点，表 4 为传统反萃与超声波强化反

萃的对比结果，在其他工艺条件相同的情况下，超声波反萃效果优于传统反萃，在反萃时间

为 1 min 时，传统反萃工艺中钒的反萃率为 46.88%，超声波强化反萃率为 62.64%，将传统反

萃时间延长至 3 min，可达到与超声波反萃 1 min 的效果；并且超声波技术对于特定的反应体

系有独特的优势，例如在反萃过程中容易形成结晶团聚的情况，加入超声波可降低晶体的团

聚程度，有效解决团聚晶体堵塞管道的问题，这与 Jordens [20]等学者的研究一致，可通过调节



超声波的条件降低团聚程度，而不影响单晶的形态。第二段反萃工艺中，钒的反萃率可达到

99.32%，效果良好。 

 

表 4 传统反萃与超声波强化反萃的对比实验 

Table 4 Comparison between traditional back extraction (TBE) and ultrasonic enhanced back 

extraction (UEBE) of spent petrochemical catalyst 

Condition Ultrasonic power /W Time/min V back extraction rate /% 

TBE - 3.0 62.68 

TBE - 1.0 46.88 

UEBE 500 1.0 62.64 

 

沉钒煅烧工序：一段反萃采用超声波反萃，加入氯化铵为反萃剂，可直接制备出纯度较

高的偏钒酸盐，焙烧后产出高纯 V2O5 产品，高纯 V2O5 产品主要化学分析如表 5 所示。铵盐

沉淀法是一种主要的回收钒的方法，可分为弱碱性铵盐沉淀法、弱酸性铵盐沉淀法和酸性铵

盐沉淀法等。由于本实验中二段反萃液为碱性，所以采用弱碱性铵盐沉淀法进行沉钒实验。

弱碱性铵盐沉淀法是基于弱碱性偏钒酸盐溶液与铵盐作用生成偏钒酸铵的反应。铵盐的选择

主要考虑到尽量不引入新的杂质或者引入的杂质易处理，常采用的铵盐有硫酸铵和氯化铵，

由于反萃采用氢氧化钠和氯化钠为反萃剂，为了不引入其他阴离子，采用氯化铵作为沉钒剂。

由于在弱碱性钒溶液中，钒是以偏钒酸盐(NaVO3)形式存在，主要按照反应式(2)进行： 

NaVO3+NH4Cl= NH4VO3+NaCl                          (2) 

对沉淀物进行焙烧，可获得的普通 V2O5 产品主要化学分析如表 5 所示。如表 5 所示，与

国标 GB3283-87 对比，所获得的高纯和普通 V2O5产品中 V2O5的含量分别高于 99.9%和 99%，

并且杂质的含量也符合行业标准。根据两种产品中钒的含量计算，产品富集了催化剂中 91.32%

的钒，具有良好效果。 

 

表 5 五氧化二钒产品化学分析 (质量分数/%) 

Table 5 Chemical analysis of vanadium pentoxide products (mass fraction/%) 

Element V2O5 Na K As P Si S Fe Mo 

High-pure  

V2O5 product 

﹥

99.9 
0.004 

﹤

0.001 

﹤

0.001 
0.003 0.006 

﹤

0.002 
0.004 

﹤

0.001 

General V2O5 

product 
﹥99 0.059 0.015 

﹤

0.001 
0.013 0.048 0.002 0.017 

﹤

0.001 

GB3283-87 ﹥99 Na2O+K2O﹤1 ﹤0.01 
﹤

0.05 

﹤

0.15 
﹤0.01 

﹤

0.20 
- 

 

钼萃取反萃工序：进入到钼萃取反萃工序的钒占原料的 0.51%。 

沉钼工序：进入到沉钼工序的钒占原料的 0.25%，大部分存在于沉钼母液中，但总体损失

率不高。 

2.2 稀有金属钼的走向 

图 5 为钼的走向分布图。由图 5 可以看到，采用微波-超声波强化处理工艺，可以制备合

格的钼酸铵产品，Mo 的总直收率为 91.68%，未有效回收的钼主要分散在浸出渣、净化沉淀渣、

负载钒有机相、萃钼余液和沉钼母液中，共占原料钼的 7.99%。 



 

 
图 5 废催化剂处理工艺中钼的分布 

Fig. 5 Distribution of molybdenum in treatment process for spent catalyst 

 

微波强化浸出工序：与钒浸出效果一致，微波强化浸出钼的效果优于传统浸出，如表 6

所示，在相同时间条件下，微波强化浸出时，Mo浸出率为97.78%，明显优于传统浸出(65.12%)，

适当延长时间和增加溶剂浓度，Mo 浸出率仍然低于微波强化浸出。浸出渣分布了一部分钼，

约为 2.22%，为了进一步提高钼的回收率，需加强对浸出渣中钼的综合回收工作。 

 

表 6 废催化剂传统浸出与微波辅助浸出的对比实验 

Table 6 Comparison between traditional(TL) and microwave enhanced leaching(MEL) of spent 

petrochemical catalyst 

Condition 
Microwave 

power/W 

Reaction 

time/min 

NaOH 

concentration 

/(g·L-1) 

Mo leaching 

efficiency /% 

TL - 13.50 87.51 65.12 

TL - 30 100 80.36 

MEL 648 13.50 87.51 97.78 

 

钒萃取工序：溶液的净化除杂过程中，由于共沉淀的原因，原料中 2.74%的钼进入沉淀渣

中，沉淀渣可进一步回收。由于共萃的原因，萃取工序中钼的萃取率为 0.99%，负载钒有机相

中分布了 0.94%的钼，总体钒/钼分离系数为 18420，钒/钼分离效果良好。 

钒反萃工序：第一段反萃工序中，反萃液中分布了 0.17%的钼。第二段反萃工艺中，反萃



液中分布了 0.13%的钼，整体分布率低。 

钼萃取反萃工序：进入到钼萃取反萃工序的钼占原料的 94.10%。钼的萃取率和反萃率分

别为 99.15%和 99.65%，萃取反萃效果良好，0.80%和 0.33%的钼分别分布于萃余液和空载有

机相中。 

沉钼工序：进入到沉钼工序的钼占原料的 92.98%，经过沉钼工艺处理后，钼酸铵产品中

富集了 91.68%的钼，但仍然有 1.30%的钼分布在沉钼母液中。将制备的钼酸铵产品进行了化

学分析，如表 7 所示，其中 Mo 含量为 60.7%，由此可推算所制备的钼酸铵产品中四钼酸铵

((NH4)2Mo4O13)的纯度为 99.26%。四钼酸铵产品颜色纯白，流动性较好，产品质量良好，符合

国家标准 GB/T 3460-2007-MSA-3《钼酸铵》标准。图 6 为产品的 XRD 分析，可以看出，图

谱中无其他杂质峰，表明产品杂质含量低。 

 

表 7 钼酸铵产品化学分析及标准(质量分数/%) 

Table 7 Chemical analysis and standard of ammonium molybdate products (mass fraction/%) 

Element MSA-0 MSA-1 MSA-2 MSA-3 Product 

Mo 
The molybdenum contents of ammonium tetramolybdate and ammonium 

hepamolybdate are not less than 56% and 54%, respectively 
60.7 

Al 0.0005 0.0005 0.0006 0.0010 ﹤0.001 

Bi 0.0005 0.0005 0.0005 0.0006 0.0006 

Ca 0.0008 0.0008 0.0010 0.0020 0.0012 

Cd 0.0005 0.0005 0.0005 0.0006 0.0006 

Cu 0.0003 0.0003 0.0005 0.0006 0.0005 

Fe 0.0006 0.0006 0.0008 0.0010 0.0010 

Mg 0.0006 0.0006 0.0006 0.0010 ﹤0.001 

Ni 0.0003 0.0003 0.0005 0.0008 0.0007 

Na 0.0010 0.0010 0.0030 0.0050 0.0040 

P 0.0005 0.0005 0.0005 0.0010 0.0006 

Pb 0.0005 0.0005 0.0005 0.0006 0.0005 

Sn 0.0005 0.0005 0.0005 0.0006 0.0006 

Si 0.0005 0.0005 0.0010 0.0020 ﹤0.001 

Sb 0.0005 0.0005 0.0005 0.0006 0.0005 

Mn 0.0003 0.0003 0.0006 0.0008 0.0007 

K 0.010 0.010 0.040 0.080 0.030 

W 0.015 - - - ﹤0.001 

As 0.0005 - - - ﹤0.001 

 



 

图 6 钼酸铵产品 XRD 分析 

Fig. 6 XRD analysis of ammonium molybdate product 

3 结论 

针对国内某石化企业提供的已经过脱油处理的废石化催化剂，提出了一种微波-超声波强

化处理工艺，并且采用物质流方法对工艺过程中的稀有金属钒和钼的行为进行研究，获得钒

和钼的分布规律。 

(1) 采用微波-超声波强化处理工艺，可以制备两种V2O5产品：高纯V2O5产品(＞99.9%)和

普通V2O5产品(＞99%)，直收率分别为57.73%和33.59%，V的总直收率为91.32%。未有效回收

的钒主要分散在浸出渣、净化沉淀渣、萃钒余液和二段反萃液沉淀母液中，共占原料钒的7.58%。 

(2) 采用本研究方案，可以制备合格的钼酸铵产品，Mo的总直收率为91.68%，未有效回

收的钼主要分散在浸出渣、净化沉淀渣、负载钒有机相、萃钼余液和沉钼母液中，共占原料

钼的7.99%。 

(3) 本工艺的优势主要体现在微波强化浸出和超声波强化反萃工序。微波强化浸出可明显

提高浸出效率，这与反应体系固液温度差、矿物宏/微观结构变化以及原料中高价钒含量的提

高有密切关系。超声波反萃效果优于传统反萃，反萃时间明显缩短，并且超声波技术对于本

研究的反萃体系有独特的优势，可降低晶体的团聚程度，有效解决氯化铵反萃过程中管道堵

塞问题。 
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