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攀西钒钛磁铁矿尾矿中钪的提取工艺研究

黄雯孝，卢可可

(广东省矿产应用研究所，国土资源部放射性与稀有稀散矿产重点实验室，
广东韶关512026)

摘要：通过研究分析攀西钒钛磁铁矿尾矿中钪在各矿物中的分布规律及赋存状态，制定出“选矿预富集．

碱性焙烧．酸浸．萃取与反萃取富集分离钪．制备氧化钪产品”的工艺路线。得出焙烧试验添加剂用量、焙烧温

度、焙烧时间对钪的浸出率影响关系，确定了萃取与反萃取、洗涤、净化除杂及草酸沉淀钪时的工艺条件．最

终得到99．22％的Sc203产品。本试验为实现攀西钒钛磁铁矿尾矿中钪的综合回收提供了技术依据。
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攀西地区是我国钒钛磁铁矿重要的成矿带，

是我国主要的铁矿石基地之一。矿石储量占我国

铁矿石总储量的百分之十五左右⋯。攀西钒钛磁

铁矿中具有回收利用可能的共、伴生组分有：v、

Ti、Co、Ni、Cu、S、Sc、Ga等． 现主要共、

伴生组分钒与钛己实现了深度开发，硫化物中的

类质同象的形式进入普通辉石、角闪石、钛铁矿

中[3巧1：尽管尾矿含钪品位低，且钪的赋存载体是

一种性质极其稳定的造岩硅酸盐矿物结构，与锆英

石类同【7l，但该尾矿的数量巨大，针对其开展钪

的提取工艺研究工作尤为重要。

1试验原料及性质

还处于试验研究阶段‘引。
l·1矿石化学组成

攀枝花钒钛磁铁矿在选矿过程中，钪先是富
试验原料为红格矿区预抛尾的粗粒尾矿及经

集到选铁尾矿，在随后的选钛过程中：钪富集到 球磨选钛后的细粒尾矿混合而成的综合样，其多

钛精矿和选钛尾矿。选钛尾矿中的钪以Mg．Fe．sc
元素分析结果见表1。

表1试样化学多项分析／％

!些!!!竺!!竺!!兰!竺!!生璺!里!兰!竺!!塑堡!!!!竺里!!!
Si02 A1203 Fe203 CaO MgO Ti02 V205 K20 Na20 S P205

29．58 6．02 29．32 9．65 9．49 11．75 O．19 O．37 O．85 O．35 1．17

O．28 O．13 0．03 0．06 O．04 0．03 <0．01 <0．01 O．90 0．0037
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采用MLA矿物自动定量检测系统测定综合样

的矿物组成及含量，未发现钪的独立矿物。主要

矿物组分分析结果见表2。

表2主要矿物组分及其含量
!!!!!!坚型竺竺!翌!翌!!!坐竺竺望型!!!堡!!堂
矿物 普通钛磁钛铁 角闪斜长绿泥橄榄
名称 辉石铁矿 矿 石 石 石 石

盒量垡!!：i!!!!：!塑!!：!丝垒：!Q!!：!竺!：垒!!!：!丝
矿物 镁绿磷茨 黑云 阳起蛇纹黝帘 掘艺
名称 泥石 石 母 石 石 石

佣佃

含量，％2．279 2．053 1．976 1．627 1．318 1．297 1．258

1．2单矿物中钪的含量分析

根据攀西红格矿区钒钛磁铁矿中钪的赋存状

态研究成果【3‘6J．通过对样品进行脱泥、磁选、人

工重砂、浮选及反浮选、精选等作业．分离提取

钛铁矿、钛磁铁矿、普通辉石+角闪石、长石、

矿泥和其他(橄榄石等)等单矿物并进行钪的含

量分析．其结果见表3。

表3钪在各矿物中的含量及分布率
T妯le 3 111e conteIlt锄d di矧bution rate of scandi哪iIl v撕ous

miIlerals

从表3可以看出，钪在各种类型的岩石中均

有分布，主要分布在辉石和角闪石混合物中，分

布率达到66+70％，钛铁矿中的分布率为15．09％。

2 试验方案

根据试样性质及工艺矿物学特征．制定“选

矿预富集．焙烧．浸出．萃取与反萃取富集分离钪．

制备氧化钪产品”的工艺路线。

3试验及结果分析

3．1选矿预富集

根据试样工艺矿物学特征及提取的单矿物中

钪的分布规律，经过一系列探索试验，确定选矿

试验流程见图1，全流程试验选矿结果见表4，

所得钪精矿多项分析及主要矿物半定量分析组成

分别见表5、6。

综合样 药剂用量单位：矿
—_=广
磨矿U-o．074 Inm 8l％
脱l泥==亏盖了

pH=3．o‘ ‘
水玻璃500 细泥

反浮选
' 磁l选

浮选尾矿广—了丽订
t 磁l选
非磁性矿物广—丽
中等磁性矿物 富钪精矿

图1钪全流程试验选矿流程
Fig．1 Flow chan of scandium compIete process test and

bene6ciation

表4全流程选矿试验结果
Table 4 Ore dressillg test re叭ltsofthe whoIe process

表5钪精矿产品化学多项分析结果／％
!!!!!!壁竺!塑!!!竺竺!!兰!竺竺!垒竺竺!兰!竺兰!兰坐!!!!竺璺!兰竺!!旦!竺皇兰竺旦竺!竺!堡

些垒 墨!Q! !!!Q! g垒Q 坚坦鉴盟№Q 里Q! 墨!箜! 垫塑
4．35 46．25 lO．53 17．63 12．48 O．34 O．98 5．68 O．0063 1．34

表6钪精矿产品主要矿物组成，％
T曲le 6 Scandium concen妇te pmducts mainly composed of

minemls

物相名称 半定量

普通辉石

角闪石

其他

56±5

32±5

12±5

通过全流程试验，获得了总产率为37．82％、

Sc203含量为O．0063％、总回收率为64．40％的富钪

精矿，钪的富集比为1．70；由钪精矿的主要矿物组

成成分可知．钪精矿主要由普通辉石和角闪石组
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成，二者合计占85％以上：另从钪精矿的化学多

项分析结果数据表明，矿物中Fe、Ca、Si、M昏

Al、Ti元素的含量较高。

3．2焙烧与浸出试验

如何经济有效地将钪从结构稳定的载体矿物

中解离出来并进入浸出液中，是实现回收钪的关

键一步。为了确定钪的最有效浸出条件，以富钪

精矿为原料，进行系列探索试验，常温常压下以

浓硫酸、浓盐酸、硫酸+盐酸、硫酸+氢氟酸等

作浸出剂．进行了包括不同酸用量、温度、时间

及矿物粒度等多种条件下的强化浸出试验，钪的

浸出率均很低，不及35％：在200一230℃条件下

硫酸化焙烧后再用浓盐酸或氢氟酸浸出．钪的浸

出率也只有56％～70％：采用添加氢氧化钠或碳酸

钠高温预处理后再盐酸浸出，钪的浸出率可高于

90％。但添加氢氧化钠进行高温预处理时，存在其

产物为熔融体且粘牢坩埚等问题；因此，本工艺

研究选择以无水碳酸钠为高温处理时的添加剂。

高温处理时碳酸钠用量、焙烧温度、焙烧时

间对钪的浸出率影响见图2～4。

添加剂用量，％

图2添加剂不同用量钪的浸出结果
Fig．2 Leaching results of sc锄dium with di矗’erem锄。岫t of

additive

焙烧时间，h

图3不同焙烧时间钪的浸出结果
Fig．3 Re眦l馏of sc柚di啪leaching at di侬lrent roaSting time

焐烧时I司，h

图4不同焙烧温度钪的浸出结果
Fig．4 Results of scandium leaching at dif托rent roasting

tempemtIlres

选择高温焙烧处理时温度为900～950℃，焙

烧时间3 h，无水碳酸钠用量为原矿的50％，高温焙

烧完成后先用适量水搅拌洗涤焙砂二次除去残余的

碱；30％盐酸浸出时，液固比4：l，温度80℃，浸

出时间2 h，综合条件下的验证试验结果见表7。

表7综合条件验证试验结果／％
TabIe 7 The test results were Veri6ed by comprehensiVe

conditions

实验室扩大试验时，为了提高浸出液中钪离子 用上一批次的浸出液，第二次浸出时采用30％盐酸

的含量，采用二次循环浸出方式，即第一次浸出时 经过二次浸出后获得的浸出液多项分析见表8。

表8浸出液成分的多项分析结果／(mg．L-1)
TabIe 8 Results ofmultiple锄lysis oftlle composition ofleachate

总Fe Sc Mn Ca 灿 Ti Si zr 【Cl。1 [H+】’
10260 27．29 131．3 11900 4813 2022 78．7 17．6 17345l 3．22

。单位为：g，t。

舛奶s：舛如钞踮盯跖豁钳钉眈引∞

孚、斛丑璐

舛粥昵虬如盼镐盯％黔舛鼬跎盯鲫

％，瓣丑璐
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3．3萃取与反萃取富集、分离试验

(1)依据浸出液的性质特征，以35％

P204+15％仲辛醇+煤油的有机相为萃取剂，萃取

相比(O／A)=1：15，四级逆流连续萃取后，萃余

液中Sc3+浓度可降至o．012 mg／L，Sc3+萃取率达到

99．95％，接近被完全萃取。

(2)利用钛离子在硫酸+双氧水共同存在条

件下易转换生成为硫酸氧钛【8母]的性质；反萃取前，

采用30％双氧水：98％浓硫酸：水=1：0．8：11(体

积比)的洗涤液对有机相进行二级逆流洗涤．洗

涤相比(O／A)=3：4。铁、钛的洗涤脱除率分别

为85．53％、73．89％，钪的损失率为o．73％。

(3)采用4 mol／l的氢氧化钠溶液为反萃取剂；

反萃取相比(0／A)=2：l；反萃取得到的沉淀物

用6N盐酸在加热条件下返溶：酸溶解液化学分析

结果：Sc：1456 mg／L Fe：63 mg／L Ti：501 mg／L。

3．4制备氧化钪产品

反萃取沉淀物用盐酸溶解后获得的溶液中

Sc／Fe=23．11，Sc／Ti-2．91；搅拌条件下，初期采

用固体氢氧化钠，后期用10％的碳酸钠溶液微调

节，pH值从0．5至3，加热至沸腾约10 min，使

Ti(0H)·水解为TiOz[10。1|，考察各金属离子的水解

率与pH值的关系，见图5。

pH值

图5加热条件下钪、铁、钛离子在不同pH值的

水解率

Fig．5 Hydrolysis rates of Scandi啪，Iron and Titani啪ions
at di行brent pH Values undcr heating conditions

由图5可知，当溶液pH值上升至1时，水解

除钛率可达90．71％，除铁率33．3％，而钪的损失

率为4．83％。当pH值继续升高时，钛、铁的去除

率均增大．但钪的损失率增大的趋势更大。因此

加热水解除杂的较佳pH值为l。

经加热水解除杂后得到的滤液，在80℃水浴

中，搅拌条件下按化学计量缓慢加入10％草酸液

沉淀钪，同时，要间断滴加10％氢氧化钠液，维

持整个沉淀过程的pH值为3．5～4．0；最后加热

至沸腾并陈化lo min，钪沉淀率为92．75％。烘干后，

盛入刚玉坩埚并置于预设温度为850℃的马弗炉中

煅烧2．5 h：产物用3 mol／L的盐酸液在加热条件

下溶解过滤后，按前述方法用草酸液再重复提纯

一次，煅烧得到的氧化钪产品检测分析结果见表9。

表9氧化钪产品检测分析结果／％
’I’able 9 Results of Scandi啪0xide product detection and analysis

!!!Q! 圣望 里! 呈! 丝墨Q 堡垒 !!Q!垒!璺． 垦!Q 圣1
99．22 O．00566 0．01023 0．O0088 O．0050 0．1055 O．01553 0．00123 0．3794 O．01023

4结 论

(1)根据矿石工艺矿物学特征和矿石性质，

确定了攀西钒钛磁铁矿尾矿中钪的提取工艺路线：

常温常压下，酸浸工艺，钪浸出率很低；采用无

水碳酸钠高温预处理再盐酸浸出，钪的浸出率可达

到92％以上，浸出渣中Sc：03的残余品位能够降

至6～99／t。

(2)采用“选矿预富集一添加无水碳酸钠高

温焙烧预处理一盐酸浸出一P204萃取一洗涤一反

萃取一净化除杂一草酸沉淀一煅烧”工艺流程，

钪总回收率为50．5％。

(3)本工艺流程实验室扩大试验制取的产品，
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Sc203的品位为99．22％。
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Abstract：By studying and analyzmg me distribution law and occurrence state of scandium in various minerals

in panXi VanadiuⅡ1 titanium magnetite tailings，the techn0109ical route of”preconcentration of ore dressing—

alkaline roasting—acid leaching-extraction and reverse extraction．concentration and separation of scandium．

preparation of scandium oxide products”was worked out．The relationship between the amount of additives，

roasting temperature and roastiIlg tiIIle on scandium 1eaching rate was obtained．The tecllllological conditions of

ex仃action and reVerse ex仃action，washing，p嘶矽ing and removing imp嘶够and scandium oxalate precipitation
were detemlined．Fillally，99．22％of Sc203 products were obtained．This test provides a tecImical basis for the

comprehensiVe recoVe巧of scandi啪丘Dm pam(i Vanadium titani眦1 magnetite tailings．
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