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摘要　针对四川黏土型稀土矿中稀土元素、钪含量低，铝和钙含量高，钪元素难以浸出等问题，提出采用碱分解—盐酸浸出工
艺来处理该黏土型稀土矿，考察了初始酸度、矿浆液固比、浸出温度和浸出时间等浸出条件对钪浸出的影响。结果表明：在初

始盐酸浓度９ｍｏｌ／Ｌ、矿浆液固质量比２１、反应温度９０℃、反应时间６０ｍｉｎ的条件下，Ｓｃ的浸出率为９４％左右，Ａｌ、Ｃａ、Ｆｅ、
Ｍｇ和Ｔｉ等元素浸出率分别为４５％、９８％、６８％、９１％和７１％左右，实现了四川黏土型稀土矿中Ｓｃ元素的浸出和提取利用。
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引言

钪（Ｓｃ），由于其优异的物理化学性能，已成为极为
重要的战略材料之一［１］。钪及其化合物被广泛应用于

化工、冶金和航空航天等各个领域［２－３］。自然界中未

发现钪的独立矿物，钪元素主要赋存在高岭石和绢云

母等黏土矿物中，其次赋存在褐铁矿和锐钛矿中，钪以

微细粒包裹体或类质同象的形式存在，所以钪的回收

和提纯工艺复杂困难［４－５］。

四川铁、钛和钪共伴生黏土矿资源储量巨大，截至

２０２１年该类型矿石资源仍处于待开发状态，另外还有
大量的硫铁矿及有色金属矿，作为尾矿堆存排放于自

然界中，其主要矿物也为黏土矿物，其中富含的稀土、

钪、铌和钽等资源由于缺乏技术支撑尚处于无法利用

状态。据检测分析，四川黏土型稀土矿中含有价元素

Ｓｃ２Ｏ３约２０～１００ｇ／ｔ，具有一定的开采利用价值。
四川氟碳铈矿是我国第二大稀土资源，稀土以氟

碳酸盐的形态存在，目前四川氟碳铈矿的冶炼，主要有

氧化焙烧—盐酸浸出、氧化焙烧 －盐酸浸出—碱分
解—盐酸优溶和氧化焙烧—硫酸浸出—两步复盐沉淀

等方法［６－７］。由于本试验原矿中铝、钙和硅含量高，采

用硫酸浸出时硫酸钙包裹情况严重，钪浸出率只有

６０％左右，浸出率低；原矿有大量的硅，硅酸盐矿物不
溶于酸，钪以类质同象的形态存在于矿物中，直接盐酸

浸出，钪浸出率不高，因此本试验选用碱分解—盐酸浸

出工艺处理四川黏土型稀土矿，碱分解破坏硅酸盐矿

物后再进行酸浸出。原矿经碱分解、水洗和盐酸浸出

等工序最终可得到钪的富集液。其中盐酸浸出环节是

确保稀土生产的重要环节。本文研究了盐酸浸出的盐

酸浓度、浸出时间、浸出温度和矿浆液固比等影响因素

对钪浸出的影响，确定了最佳的浸出条件。

１　试验材料和方法

１．１　试验材料

本试验所用四川某地区黏土型稀土矿由稀有稀土

战略资源评价与利用四川省重点实验室提供，其 ＸＲＦ
分析测定结果见表１，ＩＣＰ－ＡＥＳ分析测定结果见表２。

表１　四川黏土型稀土矿化学成分 ／％
Ｔａｂｌｅ１　ＣｈｅｍｉｃａｌｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎｏｆＳｉｃｈｕａｎｃｌａｙｔｙｐｅｒａｒｅｅａｒｔｈｏｒｅ

成分 ＳｉＯ２ Ａｌ２Ｏ３ ＴｉＯ２ ＴＦｅ２Ｏ３ ＣａＯ ＴＲＥＯ
含量 ４０．９３ １３．９４ ４．３１ １４．０３ １５．６９ ０．０４７

表２　各阶段矿化学成分含量 ／％
Ｔａｂｌｅ２　Ｍｉｎｅｒａｌｃｈｅｍｉｃａｌｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎｃｏｎｔｅｎｔｏｆｅａｃｈｓｔａｇｅ

原矿 Ｓｃ Ａｌ Ｃａ Ｆｅ Ｍｇ Ｔｉ
含量 １８．５５ ７．０７ ９．７９ ８．０２ ０．６５ ２．２７
碱解矿 Ｓｃ Ａｌ Ｃａ Ｆｅ Ｍｇ Ｔｉ
含量 １７．１４ ６．１６ ８．８９ ７．１７ ０．６１ ２．０８

　　：Ｓｃ化学成分含量单位为ｇ／ｔ。



原矿ＸＲＤ分析结果如图１所示。由此可知，该黏
土型稀土矿主要矿物组成为高岭石｛Ａｌ４［Ｓｉ４Ｏ１０］
（ＯＨ）８｝和锐钛矿（白钛石 ＴｉＯ２），少量绿泥石｛（Ｆｅ，
Ｍｇ，Ａｌ）５Ａｌ［（Ａｌ，Ｓｉ）４Ｏ１０］（ＯＨ）８｝，未发现钪的独立
矿物。

图１　原矿ＸＲＤ图谱分析
Ｆｉｇ．１　ＸＲＤｐａｔｔｅｒｎｏｆｒａｗｏｒｅ

１．２　试验方法

本试验的具体工艺流程如图２所示。

图２　碱分解—盐酸浸出法提取稀土工艺流程
Ｆｉｇ．２　Ｐｒｏｃｅｓｓｆｌｏｗｃｈａｒｔｏｆｒａｒｅｅａｒｔｈｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｂｙｃａｕｓｔｉｃｓｏｄａ
ｄｅｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ－ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｃａｃｉｄｌｅａｃｈｉｎｇ

黏土型稀土矿与碱液混合后在４００℃下在马弗炉
中碱分解２ｈ，反应后的产物用去离子水洗至中性，干
燥后得到碱解矿，过筛孔为７４μｍ标准筛，得到 －７４
μｍ的细粉。碱解矿的 ＳＥＭ图像如图８所示，碱解矿
化学成分分析结果见表２。

按照条件试验方案考察了矿浆初始酸度、液固比、

浸出温度和浸出时间等浸出条件对碱解矿中钪和各元

素浸出率的影响。将５ｇ烘干的碱解矿与配制好的盐
酸溶液在聚四氟乙烯反应釜内胆中混合搅拌均匀后，

再将反应釜放入烘箱中加热，反应一段时间过滤，用定

量去离子水清洗滤渣后，得到氯化稀土溶液和酸溶渣。

采用ＩＣＰ－ＡＥＳ测定浸出液中的钪和各元素含量。浸
出率μ的计算公式如下：

μ＝ｃｖｗｍ
×１００％ （１）

式中：μ为各元素浸出率（％）；ｃ为浸液各元素浓度
（ｍｇ／Ｌ）；ｖ为浸液体积（Ｌ）；ｗ为碱解矿中各元素含

量（ｍｇ／ｇ）；ｍ为碱解矿质量（ｇ）。

２　结果与讨论

２．１　矿浆液固比对钪和各元素浸出率的影响

矿浆液固比是湿法冶金中一个非常重要的影响因

素，按照矿浆液固比为１１、２１、３１、４１和５１
的条件，分别将５ｇ碱饼常温下加入到１０ｍｏｌ／Ｌ盐酸
中，搅拌均匀后，将反应釜放入烘箱中１５０℃加热２ｈ，
反应过后过滤。各元素浸出率随液固比变化情况如图

３所示。

图３　矿浆液固比对钪和各元素浸出率的影响
Ｆｉｇ．３　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｌｉｑｕｉｄｔｏｓｏｌｉｄｒａｔｉｏｏｆｐｕｌｐｏｎｌｅａｃｈｉｎｇｒａｔｉｏｏｆ
ｓｃａｎｄｉｕｍａｎｄｅｌｅｍｅｎｔｓ

由图３可以看出，钪的浸出率随着矿浆液固比的
增大而增加，当液固比增大到２１时，钪的浸出率达
到８５８４％ ，铁和铝在液固比增大到２１时，浸出率
增加的幅度很大。在液固反应体系中，ＨＣｌ体积的增
大使得碱解矿与酸的接触概率增加，扩散阻力减小，促

使化学反应的正向进行，当反应平衡后，矿浆液固比对

钪浸出率的影响很小。当液固比增大到４１时，Ｔｉ浸
出率达到７７．６７％，Ｓｃ浸出率达到８８．７８％，大量盐酸
将锐钛矿中钛和钪浸出。综合考虑处理量和成本选择

最佳的液固比为２１。当液固比为２１时浸出液含Ｓｃ
的酸浸浸出率为５．９１ｍｇ／Ｌ左右，Ａｌ、Ｃａ、Ｆｅ、Ｍｇ和Ｔｉ等
元素浸出率分别为１２．５８、３０．６７、２４．９７、２．０４、７．２ｍｇ／Ｌ。

２．２　盐酸浓度对浸出率的影响

在矿浆液固比为４１，ＨＣｌ浓度分别为５、６、７、８、
９、１０和１１ｍｏｌ／Ｌ的条件下，将５ｇ碱饼常温下加入到
ＨＣｌ中，搅拌均匀后，将反应釜放入烘箱中１５０℃加热
２ｈ，反应过后过滤。钪与各元素浸出率随盐酸浓度变
化情况如图 ４所示。
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图４　ＨＣｌ浓度对钪与各元素浸出率的影响
Ｆｉｇ．４　ＥｆｆｅｃｔｏｆｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｆＨＣｌｏｎｌｅａｃｈｉｎｇｒａｔｉｏｏｆｓｃａｎｄｉ
ｕｍａｎｄｅｌｅｍｅｎｔｓ

由图 ４看出，当ＨＣｌ浓度为５ｍｏｌ／Ｌ时，钪的浸出
率可以达到７６．７４％ ，当 ＨＣｌ浓度为９ｍｏｌ／Ｌ时，钪的
浸出率达到 ９４．４４％ ，再进一步增大酸浓度，钪的浸出
率却有小幅度下降。Ａｌ、Ｃａ、Ｆｅ和 Ｍｇ的浸出率受 ＨＣｌ
浓度影响不大，Ｔｉ与Ｓｃ浸出率都是ＨＣｌ浓度为９ｍｏｌ／
Ｌ时浸出率较高，浸出率可以达到７１．４６％，Ｔｉ浸出率
受ＨＣｌ浓度影响大，钛和钪的浸出率随 ＨＣｌ浓度升高
有类似的趋势，试验结果遵循了先前报道，钪溶解

９０％时有７０％的钛溶解表明，由于钪和钛具有相似的
离子半径，钪类质同象的形式取代钛离子赋存在锐钛

矿中［８－１０］。本试验９ｍｏｌ／Ｌ的 ＨＣｌ浓度可作为最佳初
始浓度。

２．３　浸出温度对浸出率的影响

在矿浆液固比为４１、ＨＣｌ浓度为１０ｍｏｌ／Ｌ时，
浸出温度分别按照５０、７０、９０、１１０、１３０和１５０℃的条
件下，将 ５ｇ碱饼常温下加入到 ＨＣｌ中，搅拌均匀后，
将反应釜放入烘箱中１５０℃加热２ｈ，反应过后过滤。
钪与各元素浸出率随浸出温度变化情况如图５所示。

图５　浸出温度对钪与各元素浸出率的影响
Ｆｉｇ．５　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｌｅａｃｈｉｎｇｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｎｌｅａｃｈｉｎｇｒａｔｉｏｏｆｓｃａｎｄｉ
ｕｍａｎｄｅｌｅｍｅｎｔｓ

由图５可知，钪的浸出率随着浸出温度的升高而
增大，当浸出温度升高到 ９０℃时，Ｓｃ的浸出率达到
９６．５２％，再进一步升高温度，Ｓｃ的浸出率有小幅度下
降。浸出温度对Ａｌ、Ｃａ、Ｆｅ和 Ｍｇ浸出率影响不大，Ｔｉ
的浸出率随着浸出温度的升高而增大，９０℃时达到
６４．７１％，１５０℃时达到７７．６７％，Ｔｉ浸出率受温度影响
大。考虑到实际操作成本，９０℃可作为最佳浸出温
度。

２．４　浸出时间对浸出率的影响

在矿浆液固比为４１、ＨＣｌ浓度为１０ｍｏｌ／Ｌ、浸出
温度１５０℃时，将 ５ｇ碱饼常温下加入到 ＨＣｌ中，搅拌
均匀后，将反应釜放入烘箱中１５０℃分别加热２０、４０、
６０、８０、１００、１２０ｍｉｎ，反应过后过滤。钪与各元素浸出
率随浸出温度变化情况如图６所示。

图６　浸出时间对钪与各元素的影响
Ｆｉｇ．６　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｌｅａｃｈｉｎｇｔｉｍｅｏｎｌｅａｃｈｉｎｇｒａｔｉｏｏｆｓｃａｎｄｉｕｍａｎｄ
ｅｌｅｍｅｎｔｓ

从图６可看出，随着浸出时间的延长，Ｓｃ的浸出率
先逐渐升高后又逐步下降，浸出时间延长到 ６０ｍｉｎ
时，Ｓｃ的浸出率达到１００％ ，再进一步延长时间，Ｓｃ的
浸出率开始下降，浸出时间增大到１００ｍｉｎ时，Ｓｃ的浸出
率为８４．５２％。浸出过程中大量的Ａｌ和 Ｆｅ元素浸出，
产生胶体物质，由于反应在聚四氟乙烯反应釜内胆中进

行，反应物不能得到充分搅拌，胶体物质随着反应时间

延长，在内胆中沉淀，从而进一步阻碍Ｓｃ的浸出。浸出
时间对Ａｌ、Ｃａ、Ｆｅ和Ｍｇ等元素浸出率影响不大，Ｔｉ的浸
出率随着浸出时间的延长而增大。考虑到实际操作成

本与Ｓｃ的浸出率，因此最佳的浸出时间定为６０ｍｉｎ。

２．５　酸浸渣分析

原矿、碱解矿和酸浸渣的 ＳＥＭ分析结果分别如图
７、图８和图９所示。从图可以看出，原矿呈层状结构，
颗粒大小不一，粒度在０．５～５μｍ之间，放大到 ２００
ｎｍ时更加明显看出层状结构。碱解矿颗粒粒度在
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０．１～２μｍ之间，放大到２００ｎｍ时看出层状结构被破
坏，变成不规则颗粒。酸浸渣中大颗粒物消失，放大到

２００ｎｍ时看出酸浸渣变成较规则的小颗粒结构。碱
烧改变了原矿的层状结构，更加有利酸浸过程对矿物

中的金属浸出。酸浸渣通过四氟化硅直接挥发重量法

进行硅测定，酸浸渣含硅８４．５８％。

图７　原矿 ＳＥＭ图
Ｆｉｇ．７　ＳＥＭｉｍａｇｅｓｏｆｒａｗｏｒｅ

图８　碱解矿 ＳＥＭ图
Ｆｉｇ．８　ＳＥＭｉｍａｇｅｓｏｆｗａｓｈｅｄｏｒｅ

图９　酸浸渣 ＳＥＭ图
Ｆｉｇ．９　ＳＥＭｉｍａｇｅｓｏｆａｃｉｄｌｅａｃｈｉｎｇｒｅｓｉｄｕｅ

３　结论

（１）矿浆起始液固比２１，ＨＣｌ浓度９ｍｏｌ／Ｌ，浸出
温度９０℃，浸出时间６０ｍｉｎ。在此条件下 Ｓｃ浸出率
为９４％左右，Ａｌ、Ｃａ、Ｆｅ、Ｍｇ和 Ｔｉ的浸出率分别为
４５％、９８％、６８％、９１％和７１％左右。后续可用萃取法

将浸液中的钪与其他杂质元素分离，钪萃取进入有机

相，反萃得到富钪溶液。

（２）高盐酸浓度和长时间的浸出可以最大限度地
溶解金属。钛和钪的浸出率随ＨＣｌ浓度升高有类似的
趋势，试验结果符合先前报道，钪溶解９０％时有７０％
的钛溶解表明，由于钪和钛具有相近的离子半径，钪类

质同象的形式取代钛离子赋存在锐钛矿中。Ｓｃ的浸
出率先逐渐升高后又逐步下降，浸出过程中大量的 Ａｌ
和Ｆｅ元素浸出，产生胶体物质，胶体物质随着反应时
间延长，在内胆中沉淀进一步阻碍Ｓｃ的浸出。

（３）ＳＥＭ和 ＸＲＤ分析结果表明，原矿呈层状结
构，颗粒大小不一，其粒度在０．５～５μｍ之间，原矿主
要由高岭石、锐钛矿和绿泥石组成。碱焙烧分解矿后，

其粒度在０．１～２μｍ之间，变成不规则颗粒状。盐酸
浸出渣中大颗粒物消失，变成较规则的小颗粒结构。

碱分解破坏了原矿的层状结构，更加有利酸浸过程将

矿物中的金属浸出来。酸浸渣含硅８４．５８％。
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