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KOH亚熔盐浸出低品位难分解钽铌矿的实验 
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摘  要：研究了低品位难分解钽铌矿的 KOH亚熔盐浸出条件. 探讨了反应温度、初始 KOH浓度、
浸出时间和碱矿比等因素对铌和钽的浸出率的影响. 结果表明，铌和钽的浸出率分别可达 98%和
96%，较现行氢氟酸工艺提高 10%以上，提高了难处理钽铌资源的利用率. 用无毒的 KOH亚熔盐
取代现行工艺中高浓高毒性的氢氟酸作为反应介质，从生产源头消除了 F–的三废污染，为钽、铌

湿法冶金开辟了一条新的途径. 
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1  前 言 

钽、铌属于稀有贵重金属[1,2]. 目前，国内外钽铌湿法冶金全部采用氢氟酸法[3,4]，该法一方面

只适于分解高品位钽铌精矿，对难处理钽铌矿的浸出率只有 85%左右，造成极大的资源浪费；另
一方面，主介质氢氟酸有强腐蚀性，不仅对设备材质要求高，且在精矿分解过程中，氢氟酸挥发

损失 6%~7%[5]，对人员和设备危害严重，而每处理 1 t钽铌矿会产生 10~15 t的含氟残渣，造成严
重的环境污染，已严重制约了钽铌工业的发展. 我国的钽铌资源虽然丰富，但品位低，属于难分
解矿[6]，不适于采用氢氟酸法. 近年来，随钽、铌制品需求量的增加，高品位的钽铌硬岩矿已远不
能满足市场的需要，因此，急需开发能清洁利用低品位、难分解钽铌原料的新工艺. 为此，中国
科学院过程工程研究所提出了钽铌亚熔盐清洁冶金新工艺[7,8]，该工艺是在成功开发的适于处理两

性金属矿产资源的亚熔盐清洁生产技术平台上对钽铌冶金的具体应用，可望解决现有工艺的难点，

实现钽、铌的清洁生产.  
在常压下用流动高浓介质分解钽铌矿的亚熔盐冶金新过程可极大地强化反应和传递，在相对

较低的温度下获得高的钽铌矿分解率. 但亚熔盐法处理钽铌矿作为一个尚未开拓的领域，急需开
展大量的研究工作，本文针对 KOH亚熔盐浸出低品位难分解钽铌矿进行了实验，得出了较好的浸
出条件，使钽、铌的浸出率在 96%以上，大大提高了钽铌资源的利用率，为低品位钽铌矿的开发
利用提供了依据.  

2  实 验 

2.1 实验原理 

钽铌矿的组成十分复杂，主要有钽铁矿、铌铁矿、云母、石英和锡石等，钽铌矿用 KOH溶液
浸出时发生的主反应为[9–11] 
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3(Fe, Mn)O.(Ta, Nb)2O5+8KOH+(n–4)H2O = K8[(Ta, Nb)6O19.nH2O]+3(Fe, Mn)O,  (1) 
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K8[(Ta, Nb)6O19.nH2O] 6K(Ta, Nb)O →←可逆 3+2KOH+(n–4)H2O.       (2) 

钽铌矿在 KOH溶液中的浸出过程分为两个阶段，第一阶段生成可溶性的六铌(钽)酸钾，而后
六铌(钽)酸钾转化为不溶性的偏铌(钽)酸钾，在一定条件下，两者可互相转化.  
基于六铌(钽)酸钾在水中的高溶解度和在浓 KOH溶液中的低溶解度，通过蒸发调碱结晶可以

制备纯净的六铌(钽)酸钾，而生成的偏铌(钽)酸钾不利于与后续钽铌分离工艺过程衔接，因此，应
创造主要生成六铌(钽)酸钾的条件，以可溶性的铌、钽含量作为本实验的考察目标.  
2.2 实验原料与仪器 

实验所用主要原料钽铌矿由宁夏东方钽业股份有限公司提供，其化学成份如表 1所示，KOH
为分析纯试剂. 反应器由不锈钢制成，采用油浴加热，通过 KWT型可控硅温度控制器控温，用镍
铬–镍硅热电耦测温，温控精度为±2oC，反应器上装有回流冷凝管；搅拌转速由 D–8401–WZ型数
显控速搅拌机控制，实验装置见图 1.  

表 1 钽铌矿化学成份 
Table 1  Chemical composition of niobium–tantalum ore 

Composition Nb2O5 Ta2O5 SiO2 TiO2 WO3 P Fe2O3 

Content (%, ω) 28.12 28.25 1.61 5.73 0.83 0.077 11.85 
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图 1 实验装置图
 Fig.1 Experimental app

 

 

2.3 实验步骤与分析方法 

实验称取 200 g 固体分析纯氢氧化钾放入反应釜中，
管中的冷却水，然后将反应釜升温至设定温度，开通搅拌，

矿的质量比)加入钽铌矿，反应计时，再定时取样分析可溶
设加入反应釜中的水和钽铌矿的质量为 WH2O和 Wore (g

(g). 在设定的时间取样，样品经骤冷、称重、溶解、过滤、
其中铌、钽的含量. 设第 i次所取的样品质量为 Bi (g), 所取
加入的总铌量为 TNb (g), 则铌的浸出率为 
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钽浸出率的计算与上式类同.  
1. AC adjustable voltage speed controller
2. Agitator 
3. Reflux condenser  
4. Thief hatch   
5. Nipple   
6. Thermocouple   
7. Electrical bar   
8. Temperature controller  
9. Oil-bath   
10. Stirrer   
11. Thermocouple   

12. Digital display device 

 
aratus 

加去离子水至设定浓度，开通回流冷凝

使体系恒温 5 min，按碱矿比(KOH与
性的铌、钽含量.  
)，则料液的总质量 Wtotal=200+WH2O+Wore 
洗涤，所得滤液用 ICP–AES[12,13]分析

的样品中可溶性的铌质量为 Ti (g), 所

                               (3) 
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3  实验结果与讨论 

3.1 温度的影响 

温度的影响通过速率常数 K 反映，K 与绝对温度的关系可由阿累尼乌斯方程表示：
K=Aexp(–E/RT), 其中 A 为频率因素. 随温度的提高，K 值增大，因而加速反应的进行，化学反应
速度和扩散速度都随温度的升高而提高. 浸出温度对铌、钽浸出率的影响如图 2 所示. 由图可看
出，铌、钽的浸出率随温度的升高而升高，在温度为 300oC 时达到最大值，温度升至 340oC 时，
铌、钽的浸出率反而下降，这是由于在一定的初始 KOH 浓度条件下，温度过高使反应(2)的平衡
向右移动，生成不溶性的偏铌(钽)酸钾，从而降低铌、钽的浸出率.  
图 2 还表明，在相同温度下，铌的浸出率大于钽的浸出率，且浸出温度越低，铌和钽的浸出

率的差值越大，说明铌比钽更容易浸出，且温度对钽浸出率的影响大于对铌浸出率的影响，这与

铌、钽氧化物的溶出特性有关. 因此，浸出温度选 300oC为宜.  
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图 2 浸出温度对铌(钽)浸出率的影响              图 3 初始 KOH浓度对铌(钽)浸出率的影响 
Fig.2 Effect of leaching temperature on niobium       Fig.3 Effect of initial concentration of KOH on niobium 

(tantalum) leaching rate                          (tantalum) leaching rate 
 
3.2 初始 KOH浓度的影响 

不同初始 KOH浓度对铌、钽浸出率的影响见图 3. 由图可知，在一定温度下，铌和钽的浸出
率随初始 KOH浓度的升高而升高，这是由于初始 KOH浓度升高，体系中 OH–离子的活度增大，

不仅加速了铌、钽的浸出速率，更重要的是抑制了六铌(钽)酸钾分解成不溶性的偏铌(钽)酸钾，从
而提高了铌和钽的浸出率. 当初始 KOH浓度大于 84%后，浸出率随初始 KOH浓度的增大变化不
大，而初始 KOH浓度的增大会增加碱循环量和操作难度. 故初始 KOH浓度选 84%为宜.  
3.3 浸出时间的影响 

图 4为铌、钽浸出率与时间的关系. 图 4表明，在 30 min以前，铌和钽的浸出率随浸出时间
的增加而迅速增加，浸出时间进一步延长，铌和钽的浸出率缓慢增加. 在浸出 60 min时，铌、钽
的浸出率达到最大值，分别为 98.65%和 96.19%，此后浸出率略有降低，且几乎不随时间变化. 这
是由于开始阶段，钽铌矿与 KOH在矿粒表面迅速反应得到可溶性的六铌(钽)酸钾，随着反应的进
行，钽铌矿中的铁在颗粒表面形成了一层致密的氧化铁膜，阻碍了浸出过程的进行，而六铌(钽)
酸钾随浸出时间的增加会部分转变成不溶性的偏铌(钽)酸钾沉淀. 综合考虑能耗和生产效率，精矿
分解时间控制在 60 min为宜.  
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图 4 浸出时间对铌(钽)浸出率的影响          
Fig.4 Effect of reaction time on niobium (tantalum) 

leaching rate                           

3.4 碱矿比的影响 

碱矿比(质量比)对铌、钽浸出率的影响见图
增加. 这是由于碱矿比低时，溶液中固含量增加

碱矿比低，体系中的六铌(钽)酸根离子[(Ta, Nb)6

沉淀. 当碱矿比大于 7:1时，铌、钽浸出率随碱
此，碱矿比选 7:1为宜.   

4  结 论 

(1) 通过浸出实验得到了KOH亚熔盐浸出低
KOH浓度 84%, 浸出时间 60 min, 碱矿比 7:1，

(2) 实验结果表明钽比铌难浸出，对铌、钽
浓度.  

(3) 用 KOH亚熔盐浸出低品位难分解钽铌矿
工艺提高 10%以上，提高了难处理钽铌资源的利
染，为钽、铌湿法冶金开辟了一条新的途径. 
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   Fig.5 Effect of mass ratio of alkali to ore on niobium 

         (tantalum) leaching rate 
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Leaching of a Low-grade Refractory Tantalum–Niobium Ore 
by KOH Sub-molten Salt 

ZHOU Hong-ming,   ZHENG Shi-li,   ZHANG Yi  

(Institute of Processing Engineering, Chinese Academy of Sciences, Beijing 100080, China) 

Abstract: A new leaching process for a low-grade refractory tantalum–niobium ore by KOH sub-molten salt was 
studied. The effects of leaching temperature, initial KOH concentration, leaching time and mass ratio of alkali to ore 
on the leaching rate of Nb and Ta were investigated. The results show that the leaching rates of Nb and Ta can be 
raised as high as 98% and 96% respectively, 10% higher than those of the hydrofluoric acid process. Thus, the 
utilization rate of the refractory tantalum–niobium resource was greatly improved. In the process, KOH sub-molten 
salt was used as reaction medium to substitute the highly concentrated and toxic HF solution of the traditional 
process. Consequently, the pollution of F– was eliminated at the source. This provides a new way for extracting 
Nb–Ta from the tantalum–niobium ore. 
Key words: KOH; sub-molten salt; niobium–tantalum ore; leaching 


