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新工艺新技术

微波加热还原钛精矿制取富钛料新工艺

黄孟阳,彭金辉, 张世敏,孙  艳,汪云华,黄  铭,范兴祥

(昆明理工大学材料与冶金工程学院,云南 昆明 650093)

摘 要: 针对攀西地区丰富的钛资源现状和现行富钛料生产工艺优缺点, 提出了微波加热还原钛精矿复合球团 )

选矿分离 ) 微波浸出制取高品质富钛料的新工艺路线。同时测定了复合球团的升温曲线; 确定了复合添加剂的用

量为 5% ~ 6% ; 选矿分离时磨矿时间为 20 min 的工艺条件。在此条件下,对整个工艺流程进行了实验研究,得到了

纯度为 96. 08%的富钛料。
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Research on New Technology of Making High- grade Titanium- rich Material

from Self- reduced Pellet of Titanium Concentrate by Microwave Reduction

Huang Mengyang, Peng Jinhui, Zhang Shimin, Sun Yan, Wang Yunhua, Huang Ming, Fan Xingxiang

( Kunming University of Science and Technology, Kunming 650093, Yunnan, China)

Abstract:A new technology for preparing rich titanium product, which includes microwave reduction- mineral

separation- microwave leaching, was put forward on the basis of the abundant situation of titanium mineral re-

source in Panzhihua- Xichang zone and the advantages and disadvantages of actual productive methods on

making rich titanium product . The heating curve of self- reduced pellet of titanium concentrate was measured.

The appropriate technological parameters including the content of additive 5% ~ 6%, the milling time of 20

min were determined. Experiments were conducted on the whole flow sheet and the TiO2 content in t itanium

rich product was 96. 08% under the above condition.
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0  引言

  世界探明钛资源大约 2. 48 @ 109 t,其中中国已

探明的钛储量为 9. 65 @ 108 t, 占世界总储量的

38. 85% ,居世界首位[ 1]。我国钛资源主要以钒钛磁

铁矿为主,主要分布在攀西、两广、海南等地区,攀西

地区钒钛磁铁矿探明储量为 96. 6 @ 108 t ,其中共生

的钛资源(T iO2) 8. 7 @ 108 t , 占世界钛储量的 35% ,

占中国储量的 91%。但攀西地区钛精矿中钙、镁含

量比其它地区明显偏高[ 2] , 用电炉熔炼法生产钛渣,

其TiO2品位为 80%左右[ 3] ,需进一步升级才能满足

氯化沸腾原料的要求。

在以富钛料为原料的钛产品生产工艺中,氯化

法生产钛白粉主要使用钛精矿、天然金红石、人造金

红石或TiO2品位为 85%以上的富钛料作为原料;而

直接使用低品位钛精矿为原料时, 生产工艺过程必

须有钛精矿的富集工艺。英国剑桥大学的 Derek

Fray提出的 EDO法生产海绵钛的方法,使用TiO2 品
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位95% 的富钛料压制成阴极进行电解制得海绵

钛[ 4]。可见在钛产品利用开发中,富钛料趋向高档

化方向发展。

针对攀西地区丰富的高钙、镁的钛资源, 结合现

行富钛料生产工艺优点, 提出了微波加热还原钛精

矿含碳复合球团新工艺路线。含碳复合球团在高温

条件下具有还原速度快的特点, 但在常规的升温和

还原过程中容易产生/冷中心0 问题[ 7] ; 含碳球团还

有许多其它的优良冶金性能, 但缺点就是强度较

低
[ 5 ]
。解决的途径之一是在球团内形成铁连晶有

利于提高含碳球团强度, 而在极短的时间内快速升

温有利于铁连晶的形成[ 6]。微波加热属于体积性加

热,具有加热速度快、内部加热、选择性加热、加热均

匀等特点,并且粉末炭也具有良好的吸波性能,如粒

度为 75 Lm 的炭在微波加热的条件下, 6 min就可以

升温到780 e [ 7]。因此,新工艺路线采用微波加热

能较好地解决常规加热/冷中心0以及含碳球团强度

等问题,为生产高品质富钛料开发了一种新的途径。

1  实验条件与工艺

1. 1  实验原料

实验采用的原料钛精矿来自攀西地区, 其化学

成分见表 1, 粒度分布见表 2, 物相的微观结构见图

1。由表 1可见, 攀西地区的钛精矿属岩矿类, 且钙

镁含量偏高,属难处理矿物。从图1中可以看出,原

矿主要物相为钛精矿 ( FeTiO3) , 且钛精矿颗粒结构

致密。

1. 2  实验装置

还原过程采用的自制微波加热还原实验室装置,

表 1 钛精矿的主要化学成分
Table 1 Major chemical composition of

titanium concentrate %

TFe TiO2 CaO MgO MnO SiO2 Al2O3 其他

33. 18 47. 85 1. 56 6. 56 0. 75 5. 6 3. 16 1. 34

表 2 钛精矿的粒度分布
Table 2 Grain size distribution of titanium concentrate %

钛精矿粒级/mm

+ 0. 3 0. 3~ 0. 25 0. 25~ 0. 2 0. 25~ 0. 154 0. 154~ 0. 105 0. 105~ 0. 088 0. 088~ 0. 076 - 0. 076
合计

3. 18 6. 1 9. 55 23. 95 7. 1 31. 50 7. 35 11. 27 100

图 1 钛精矿的扫描电镜图

Fig. 1  SEM photograph of t itanium concentrate

如图2所示。该实验装置的微波功率为0~ 800 W(可

调) ,频率为 2 450 MHz。

酸浸过程采用新型的微波加热浸出设备,该装置

的微波功率为 0~ 1 000 W(可调) ,频率为2 450 MHz,

如图3所示。

1. 3  新工艺流程的确定

经过探索性实验和系统实验,确定了如下工艺流

程,如图 4所示。

整个工艺流程可分为钛精矿的球团制备、微波还

原、还原产品的磨选分离以及微波加热浸出四部分。

钛精矿球团制备是以重选钛精矿为原料,配入

适量的粘结剂 A和复合添加剂 B, 采用压团法制成

球团,在恒温干燥箱内烘干制备而成的。该粘结剂

A能在低温下( 150 e )使球团有效固结; 在高温条

件(微波加热还原的温度 1 150 e )下也能有效地保

图 2 微波加热实验室装置
Fi . 2 Experimental equipment of microwave heating
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图 3  微波浸出设备

Fig. 3  Equipment of microwave leaching

图 4 工艺流程图

Fig. 4  Process flow sheet

持其粘结性能。

还原试验主要考查了添加剂用量对球团还原的

影响, 以确定适宜的添加剂用量。还原剂来源于攀

西的焦炭和云南的椰壳炭两种。

选矿是先将钛精矿还原球团破碎磨至所需粒

度,经过磁选、重选后,分离出大部分的铁,获得较高

的二氧化钛品位的产品, 同时,为下一步的浸出做好

准备。磨矿先采用干式振动磨, 后经湿式球磨。磨

矿达到所需细度以后,采用磁选机磁选分离钛、铁,

摇床重选分离钛、碳。

微波加热浸出主要是为了除去选矿后产品中的

铁、钙、镁、铝等杂质。采用新型的微波加热浸出设

备,该设备能实现控温、控压、控时和设定微波功率;

不但可有效地降低杂质含量,与传统除杂方法相比,

还可以缩短时间, 节约能耗。

2  实验结果与讨论

2. 1  复合球团升温的测定

实验采用自制微波加热还原装置测定了钛精矿

复合球团在微波加热条件下的升温速率曲线,见图5。

图 5 钛精矿复合球团在微波加热条件下的升温曲线

Fig. 5  Heating curve of self- reduced pellet of

    titanium concentrate by microwave heat ing

  从图 5可知, 90 g钛精矿复合球团在30 min时温

度达到 1 200 e ,表明钛精矿具有良好的吸波性能。

2. 2  复合球团添加剂的用量对还原后二氧化钛品
位的影响

当固定反应温度范围为1 150 e ? 20 e ,反应时

间 1. 5 h,内配碳为球团的10%,外配碳为球团的40%

时,添加剂用量对 TiO2 品位的影响见图 6。可以看

出,在反应时间、温度一定的条件下,添加剂用量对还

原后的TiO2 品位有着明显的影响。添加剂用量从3%
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图 6 添加剂的用量对还原后二氧化钛品位的影响

Fig. 6  Effect of the additive content on the

TiO2 grade after reduced   

提高到5%,钛、铁分离效果显著提高,再增大添加剂

用量时,还原后 TiO2品位提高幅度不大。因此,复合

添加剂的用量选择为复合球团的 5%。

2. 3  磨矿时间对选矿后二氧化钛品位的影响

还原后的球团经破碎后, 磨至所需粒度, 再经过

磁选机磁选、摇床重选后就可以得到酸浸前的初级

富钛料。选矿实验主要考查了磨矿时间对选矿产物

二氧化钛品位的影响,当磨矿量一定时,湿式球磨的

磨矿细度与磨矿时间是对应的, 因此磨矿细度是通

过磨矿时间对分选指标的影响来体现的。实验过程

磨矿量为 100 g,磨矿浓度为 60% ,并固定磁选机磁

选、摇床重选的工艺参数, 此时, 磨矿时间对选矿后

产物二氧化钛品位的影响见图 7。

从图 7可以看出,当磨矿时间为20 min时,富钛

料的二氧化钛品位达到 63. 25%,初步满足 Fe/T i分

图 7 磨矿时间对选矿后产品的二氧化钛品位影响

Fig. 7  Effect of milling time on TiO2

grade after ore dressing

离的要求,为下步浸出提供良好的条件。继续延长

时间,二氧化钛品位提高不显著。磨矿时间选择 20

~ 60 min为好。

2. 4 微波浸出时间对高级富钛料中杂质含量的影响
固定微波浸出的温度为 160 e ,浸出时液固比

为 8B1, 物料的粒度为- 0. 075 mm 至 + 0. 045 mm,

浸出剂盐酸的浓度为 10% ,考查微波浸出时间对初

级富钛料中杂质含量的影响,从图8可知:当浸出时

间从 30 min 提高到 90 min 时, Fe 的浸出率明显提

高,渣中的TFe 含量从 3. 06%降到 1. 90%。再提高

浸出时间时, TFe含量降低到 1. 12%; 随着浸取时间

的延长, 渣中 MgO 含量越来越低。当浸取时间为

150 min,渣中MgO含量为 0. 018%;随着浸取时间的

延长,渣中 CaO含量越来越低。到 150 min时, CaO

含量为 0. 021% , 都已满足氯化沸腾时对富钛料中

钙、镁的要求。

在确定的工艺流程和最佳工艺条件下, 进行了

全流程验证实验, 所得到的富钛料指标见表3。

图 8 浸出时间对杂质含量的影响

Fig. 8  Effect of leaching time on the content

of Fe、Ca and Mg     

表 3 富钛料成分与粒度
Table 3  Chemical composition and granularity

of titanium- rich material %

样品编号 TiO2 TFe CaO MgO MnO
103. 8~ 300

Lm 粒度

富钛料 1# 90. 54 1. 31 0. 56 1. 13 0. 16

富钛料 2# 92. 36 1. 12 0. 42 0. 96 0. 16 33. 32

富钛料 3# 96. 08 0. 021 0. 018

  注:富钛料 1# :还原和选矿的最佳工艺条件下,微波加热浸出 60

min后的浸出渣;富钛料 2# :还原和选矿的最佳工艺条件下,微波加热

浸出 90 min后的浸出渣;富钛料 3# :还原和选矿的最佳工艺条件下,

微波加热浸出 90 min后的浸出渣(并在加入 0. 5%改性剂的条件下)

3  结论

( 1)采用微波加热还原钛精矿复合球团的特点
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为内部加热、选择性加热,其加热均匀、加热速度快。

在实验室条件下, 90 g钛精矿复合球团加热 30 min,

温度可达到1 200 e 。
( 2)实验采用的新型添加剂为碱金属盐的组合,

在微波加热状态下,能充分发挥其对钛精矿还原改

性的作用。在微波加热还原过程中,复合添加剂的

适宜用量为复合球团的 5%。

( 3)在浸出过程中,微波加热能促使物料颗粒表

面破裂,暴露出新鲜表面, 有利于液固反应的进行;

同时在外加电场的作用下, 极性分子迅速改变方向

进行高速振动,不仅产生了热量,而且增加了物质间

的相互碰撞,强化了反应的进行,这种特点可以缩短

反应时间。在本工艺路线中,微波浸出 150 min, 富

钛料中 TFe 含量降低到 1. 12% , MgO 降低到

0. 018%, CaO降低到 0. 021%。

( 4)在辅以添加剂和微波加热的共同作用下,有

利于磨选分离铁、钛,同时利于浸出脱除钙、镁, 从而

在生产高品质的富钛料的同时产出高附加值的铁

粉。采用微波加热、微波浸出装置与常规选矿设备

结合,其技术可行且工艺稳妥可靠,易于实施推广。
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