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摘  要：为了提高钛精矿酸解固相物中钛的浸出率，研究了钛精矿酸解固相物中钛浸出动力学并进行了工

业应用试验。首先采用单因素浸出实验研究钛精矿酸解固相物中钛的浸出行为规律，探讨液固比、浸出温

度、搅拌转速、浸出液酸浓度等参数对钛浸出行为的影响。研究结果表明：在水为浸出剂，浸出温度为 65 ℃，

浸出液固比为 1.67:1.00，浸出时间 40 min，浸出搅拌转速 250 r/min 条件下，钛精矿酸解固相物中钛的浸出

率达到 98.04%；动力学分析发现钛精矿酸解固相物中钛的浸出过程符合内扩散控制的收缩核模型，浸出反

应的表观活化能为 20.98 kJ/mol。工业应用结果表明，强化浸出后，钛总浸出率由 96.42%提高至 97.51%。 
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钛白粉作为白色无机颜料，广泛应用于涂料、

塑料、造纸、油墨和光催化等领域[1−3]。目前钛白

粉的主要生产方法是硫酸法和氯化法[4−6]。在硫酸

法生产钛白粉的过程中，酸解工序是第一道关键工

序[7]。酸解钛原料主要是钛精矿和钛渣，国内硫酸

法使用的钛原料主要是钛精矿[8−10]。酸解工序主要

包括预混、酸解反应、酸解固相物浸出和板框压榨

等，流程图见图 1，其中酸解反应及酸解固相物浸

出是酸解工序的主要技术控制难点。 

目前国内外对钛精矿的酸解研究主要集中在

酸解反应动力学、酸解反应机理和酸解反应工艺

等，而对钛精矿酸解固相物浸出过程研究较少

[11−13]。影响钛精矿酸解固相物浸出动力学的因素包

括了固相物性质和浸出工艺，固相物性质主要由钛

精矿酸解反应决定，浸出工艺主要包括浸出温度、

浸出时间、浸出搅拌强度、浸出液固比和浸出剂的

酸浓度[14−15]。由于目前对钛精矿酸解固相物的研究

认识的缺乏，造成硫酸法钛白生产企业在钛精矿酸

解固相物浸出实际过程中存在以下问题：酸解固相

物中钛的浸出率并未达到浸出动力学平衡点，造成

了酸解泥浆残钛含量偏高，泥浆量增加，钛精矿中

钛的收率降低，不仅增加了生产成本，同时浸出产

生的大量固体废弃物对生态环境造成了较大的影

响，因此开展钛精矿酸解固相物中钛浸出动力学相 
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图 1  酸解工序工艺流程 

Fig. 1  Acid hydrolysis process proces 

 

关方面的研究具有重要理论意义和经济社会意义。 

 

1  实验 
 

1.1  实验原料与试剂 

实验原料：去离子水(实验室自制)、浓硫酸(成

都科龙试剂有限公司)、钛精矿酸解固相物(攀钢集

团重庆钛业有限公司)。钛精矿酸解固相物的主要化

学组成如表 1 所示。钛精矿酸解固相物的主要化学

组分为 TiO2、FeO、SO3，含有少量 Fe2O3、MgO、

SiO2、Al2O3和 CaO。 

 

表 1  钛精矿酸解固相物的主要化学成分 

Table 1  Main chemical composition of acid-decomposed 

solid phase of titanium concentrate (mass fraction, %) 

TiO2 FeO Fe2O3 MgO SiO2 

17.42 13.51 2.43 1.83 1.20 

Al2O3 CaO SO3 Others 

0.54 0.36 62.31 0.40 

 

实验仪器：电动搅拌反应釜(D2004W，上海五

久自动化设备有限公司 ) 、数显恒温水浴锅

(LKTC-B1，常州普天仪器制造有限公司)、循环水

式多用真空泵(SHB-III，郑州长城科工贸有限公

司)、马弗炉(MF-1100-L，安徽贝意克设备技术有限

公司)、X 射线衍射仪 XRD(Empyrean，荷兰帕纳科

公司)、矿物解离分析仪 MLA(MLA650，美国 FEI

公司)、扫描电镜−能谱分析仪 SEM-EDS(ASPEX 

EXPLORER VP，美国阿斯派克公司 )、离心机

(GT10-2，北京时代北利离心机有限公司)。 

 

1.2  实验方法 

1.2.1  浸出实验 

钛精矿酸解固相物浸出实验装置如图 2 所示。

具体操作步骤为：向反应釜中加入一定量去离子

水，开启搅拌及油浴装置，设置油浴温度，待反应

釜中水温达到设定温度时，加入一定质量的酸解固

相物。间隔一定时间进行取样，每次快速取样 5 mL

置于离心管中，然后用离心机快速分离，离心转速

为 9000 r/min，离心时间 1 min，离心后用移液枪吸

取上清液，放置在干净的离心管中，检测离心液中

TiO2 的浓度 C，浸出完成后，过滤分离，分别收集

滤渣和滤液，测量滤液体积为 V。 

固相物中 Ti 浸出率的计算公式如下： 
 

( 0.005)
100%

c V n
y

m W

  
 


                (1) 

 
式中：y为浸出率，%；n为取样次数；C为浸出液 
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图 2  浸出实验装置 

Fig. 2  Leaching device 

 

中 TiO2 质量浓度，g/L；m为固相物质量，g；W为

固相物中 TiO2 的质量分数，%；V为浸出液体积，

L。 

1.2.2 分析方法 

试样中 Ti 的含量采用硫酸铁铵滴定法，参照标

准钛精矿(岩矿)二氧化钛含量的测定(YB/T 159.1—

2015)分析。 

 

2  结果与讨论 
 

2.1  不同条件对酸解固相物中 Ti 浸出的影响 

2.1.1  液固比对浸出率的影响 

取酸解固相物 300 g，在浸出温度为 65 ℃，搅

拌转速 250 r/min，探索液固比对酸解固相物中 Ti

浸出率的影响，结果如图 3 所示。 

由图 3 可知：随着液固比增大，钛精矿酸解固

相物中 Ti 的浸出率逐渐增高。液固比由 1.33:1.00 

 

 
图 3  浸出液固比对 Ti 浸出率的影响 

Fig. 3  Effect of leaching L/S ratio on Ti leaching rate 

增大至 2.00:1.00 时，浸出 40min，固相物中 Ti 的浸

出率由 96.78%提高到 98.52%，增大液固比对钛精

矿酸解固相物的浸出有促进作用。在浸出时间不超

过 40min时，Ti的浸出率随着液固比增大迅速升高，

这是因为液固比越大，溶液浓度越低，传质推动力

越大，Ti溶解扩散速率越大。当浸出时间超过40 min

后，由于大部分 Ti 在反应前期已被浸出，反应时间

和液固比对 Ti 的浸出影响较小。在实际生产过程

中，在满足浸出液中钛浓度的要求下，适当降低浸

出液固比，提高浸出生产效率，因此，本实验优化

的浸出液固比为 1.67:1.00。 

2.1.2  温度对浸出率的影响 

取酸解固相物 300 g，在液固比为 1.67:1.00，

搅拌转速 250 r/min，常压下反应 60 min 的条件下，

考察了温度对酸解固相物中 Ti 浸出率的影响，结果

如图 4 所示。 

 

 

图 4  浸出温度对 Ti 浸出率的影响 

Fig. 4  Effect of leaching temperature on Ti leaching rate 

 

由图 4 可知：随着温度升高，Ti 浸出速度逐渐

增大；当温度由 50 ℃升高到 70 ℃，浸出 40 min 时，

Ti 的浸出率由 96.90%提高至 98.53%，升高温度可

促进钛精矿酸解固相物的浸出。根据阿伦尼乌斯公

式可知，反应速率常数与温度有关，而且在浸出体

系，提高浸出温度，体系中的分子热运动加剧，分

子扩散速度加快，因而 Ti 浸出速率加快。实验发现

在钛精矿酸解固相物浸出过程中，当温度超过 70 ℃

后，浸出液中硫酸氧钛容易发生水解反应生成偏钛

酸(H2TiO3)胶体微粒和硫酸，这种胶体微粒悬浮在

浸出钛液中，不仅会导致沉降和压滤困难，影响正

常生产，而且这种胶粒会成为不良晶核，使得后续
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水解工序产生粒径大小不均匀的偏钛酸微粒，最终

影响钛白粉产品的白度、消色力和分散性等质量指

标，因此优化的浸出温度为 65 ℃。 

2.1.3 搅拌速度对浸出率的影响 

取酸解固相物 300 g，在浸出温度为 65 ℃，液

固比为 1.67:1.00，常压下反应 60 min 的条件下，考

察了搅拌转速对酸解固相物中 Ti 浸出率的影响，结

果如图 5 所示。 

 

 

图 5  浸出搅拌速度对 Ti 浸出率的影响 

Fig. 5  Effect of leaching stirring speed on Ti leaching rate 

 

由图 5 可知：浸出搅拌转速对固相物中 Ti 的浸

出速率影响较大，搅拌转速越高，则 Ti 浸出速率越

大。当搅拌转速高于 250 r/min 后，继续提高搅拌转

速，Ti 的浸出率变化不明显。浸出体系的搅拌转速

越快，反应物的接触越充分，也加快了产物从酸解

固相物表面向溶液中的扩散速率，因此在一定程度

上促进了 Ti 的浸出。 

2.1.4  硫酸浓度对浸出率的影响 

取酸解固相物 300 g，在浸出温度为 65 ℃，液

固比为 1.67:1.00，搅拌转速 250 r/min，常压下反应

60 min 的条件下，探索浸出剂中硫酸浓度对酸解固

相物中 Ti 浸出率的影响，结果如图 6 所示。 

由图 6 可知：当将浸出由去离子水替换为 20%

的稀硫酸时，浸出 40 min 时，Ti 的浸出率由 98.04%

降低至 93.74%，增大浸出剂中硫酸的浓度不利于钛

精矿酸解固相物的浸出。这是因为在酸解过程中，

钛精矿与已与足量的硫酸发生了充分的酸解反应，

在浸出过程中，在液固比一定时，浸出剂中酸浓度

越高，固相物反应界面的离子浓度与溶液主体中的

浓度差就越小，其由酸解固相物反应界面扩散到溶 

 

 

图 6  溶剂硫酸浓度对 Ti 浸出率的影响 

Fig. 6  Effect of solvent sulfuric acid concentration on Ti 

leaching rate 

 

液主体的速度就越低，因而导致浸出速率降低，浸

出率也越低。 

 

2.2  酸解固相物浸出动力学分析 

2.2.1  浸出反应模型 

通过前面的实验确定了钛精矿酸解固相物中

浸出钛的优化工艺条件：水为浸出剂，浸出温度为

65℃，浸出液固比为 1.67 : 1.00，浸出时间 40 min，

浸出搅拌转速 250 r/min，钛精矿酸解固相物中钛的

浸出率达到 98.04%。采用 XRD、SEM、MLA 和

EDS 对钛精矿酸解固相物和浸出后残渣的相貌、尺

寸大小及物相的变化进行了分析表征。钛精矿酸解

固相物及其浸出后的残渣 XRD 谱如图 7 所示。由

图 7 可知，钛精矿酸解固相物的物相为 FeSO4∙H2O、

TiOSO4、MgSO4∙H2O 和 SiO2，钛精矿浸出后残渣

主要物相为 FeTiO3、Ca(Mg,Fe)Si2O6和 SiO2，浸出

后残渣在 2θ角 20°出现了馒头峰，该馒头峰为无定

型 SiO2，因此浸出后的残渣 SiO2物相包括晶态 SiO2

和非晶态 SiO2。在浸出过程中，钛精矿酸解固相物

中的 FeSO4∙H2O、MgSO4∙H2O、TiOSO4 容易迁移至

浸出液中，FeTiO3、Ca(Mg,Fe)Si2O6和 SiO2 由于浸

出温度较低且浸取液硫酸浓度较低等原因，不会发

生化学反应，随着浸出的进行逐渐富集，而无定型

SiO2 吸附性较强，容易沉积在固相物颗粒表面，对

钛精矿酸解固相物中的 FeSO4∙H2O、MgSO4∙H2O、

TiOSO4 成分进行包裹和罩盖，阻碍酸解固相物中钛

的浸出，从而影响钛的浸出率。 
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图 7  钛精矿酸解固相物与浸出后残渣 XRD 谱 

Fig. 7  XRD patterns of acid hydrolysis solid phase and 

leaching residue of titanium concentrate: (a) Titanium 

concentrate acid hydrolysis solid phase; (b) Leaching 

residue 

 

钛精矿酸解固相物及其浸出后残渣的 SEM 像

如图 8 所示，浸出前钛精矿酸解固相物近似球形颗

粒状，大小为几微米到几十微米，固相颜物色主要

有两种，一种为灰白色，另一种为灰色，灰色颗粒 

占绝大多数，其中灰白色颗粒一般被灰色颗粒包

裹；浸出后的残渣有完整颗粒，也有团聚颗粒及无

定型物质存在，残渣颜色主要有三种，一种为灰黑

色，一种是灰白色，另一种为灰色，物质占比大小

顺序为灰黑色、灰色、灰白色，其中灰黑色物质部

分以颗粒形式存在，大部分以无定型形式存在，灰

色物质以颗粒形式存在，而灰白色物质呈现疏松多

孔或者裂纹结构的不规则颗粒，大小为几微米到几

十微米，且这些颗粒被灰色或者灰黑色物质包裹而

呈现了团聚现象。经过浸出过程，钛精矿酸解固相

物中可溶的组分扩散进入浸出液中，不溶的组分仍

然保留。 

钛精矿酸解固相物及其浸出后残渣的 EDS 分

析结果如表 2 所示。 

由表 2 可知：钛精矿酸解固相物的主要物相为

(Ti,Fe)SO4，少量的未酸解掉的钛铁矿，浸出后，浸

出残渣的物相主要为石英、钛铁矿和辉石，这里再

次验证了经过浸出，钛、铁等硫酸盐进入了液相，

而不能被浸出进入液相的石英、钛铁矿及辉石得到

了富集。 

 

 
图 8  钛精矿酸解固相物与浸出残渣 SEM 像 

Fig. 8  SEM images of acid hydrolysis solid phase and leaching residue of titanium concentrate: (a), (b) Titanium concentrate 

acid hydrolysis solid phase; (c), (d) Leaching residue 
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表 2  钛精矿酸解固相物及其浸出后残渣的 EDS 分析结果 

Table 2  EDS of acid hydrolysis solid phase and leaching residue of titanium concentrate (Wt %) 

Component Number Ti Fe S Si O Mg Al Ca Na V Phase 

Solid phase 

1 32.7 38.0 0.0 0.0 21.4 4.7 3.1 0.0 0.0 1.2 lmenite 

2 15.8 14.9 23.5 1.2 41.1 2.7 0.0 0.0 0.0 0.8 (Ti,Fe)SO4 

3 15.9 15.9 23.9 0.0 36.9 3.1 1.6 0.0 0.0 0.0 (Ti,Fe)SO4 

Leaching 

residue 

1 36.4 35.4 0.0 0.0 21.0 6.6 0.0 0.0 0.0 0.6 lmenite 

2 0.0 0.0 0.0 65.9 34.2 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 Quartz 

3 9.9 0.0 0.0 45.2 31.6 0.0 4.2 2.9 4.4 2.1 Quartz 

4 1.8 7.3 0.0 29.5 31.3 11.3 3.2 14.8 0.0 0.9 Pyroxene 

 

为了进一步验证钛精矿酸解固相物的物相变

化情况，对浸出残渣的主要化学成分进行了分析，

结果如表 3 所示。 

 

表 3  浸出残渣的主要化学成分 

Table 3  Main chemical composition of leaching residue 

(mass fraction, %) 

TiO2 FeO Fe2O3 MgO SiO2 

14.53 15.25 3.04 2.93 55.39 

Al2O3 CaO SO3 others 

3.5 3.51 1.35 0.50 

 

由表 3 及表 1 可知，浸出残渣相对钛精矿酸解

固相物，主要化学成分变化较大的是 SO3、SiO2，

其中 SO3 由钛精矿酸解固相物的 62.31%降低至浸

出残渣的 1.35%，而 SiO2 由钛精矿酸解固相物的

1.20%增加至浸出残渣的 55.39%，这说明了硫酸盐

化合物绝大部分浸出进入了液相，而 SiO2 组分稳

定，随着浸出过程的进行，逐渐富集。 

综合 XRD、SEM、EDS 及主要化学成分分析

可知，浸出过程中，钛精矿酸解固相物中钛、铁和

镁等硫酸盐逐渐扩散进入浸出液，而其中石英、辉

石和钛铁矿等组分稳定，会随着浸出过程逐渐解

离，得到富集，其中石英绝大多数为无定型，且尺

寸基本小于 30 μm(见图 8)，这些极细的石英物质具

有较强的吸附性，将溶液中钛铁矿、辉石和

(Ti,Fe)SO4 等物质吸附包裹形成大小、形状不一的

球形团聚体，对钛精矿酸解固相物中钛等可溶性组

分的迁移阻碍作用也逐渐增大。矿物的浸出过程一

般采用收缩核模型进行描述，常用的收缩核模型都

假定流体中反应组分的浓度恒定，而钛精矿酸解固

相物在浸出的过程中，溶液 Ti4+、Fe2+和 2
4SO 的浓

度将快速增加，溶剂水的质量分数变化明显，因此

常用的收缩核模型与钛精矿酸解固相物的浸出过

程存在较大的差异[11, 16−17]。钛精矿酸解固相物浸出

过程属于浸出体系浓度快速增加的收缩核模型，浸

出体系浓度快速增加的收缩核模型的表面化学反

应控制方程及内扩散控制方程分别为式(2)和式

(3)[18−19]。 

收缩核模型表面化学反应控制方程： 

2 / 3(1 )x kt- -1=                            (2) 

收缩核模型内扩散控制方程： 

1/ 3 1/ 3(1 ) 1 ln(1 )x x kt                      (3) 

式中：k为表观反应速率常数；x为浸出率；t为转

化时间。 

2.2.2  浸出动力学分析 

为了确定钛精矿酸解固相物浸出过程的控速

步骤，将 50、60、65 和 70 ℃对应温度下随时间变

化的钛的浸出率分别代入上述方程(1)、(2)进行线性

拟合，由拟合直线的斜率可知对应温度下的 k值。

结果如图 9 及表 4 所示。 

由图 9 及表 4 可知，内扩散控制步骤拟合效果

较好，表面化学反应控制步骤拟合效果较差。 

对内扩散控制步骤下的 ln k和 1T  作图，通过阿

伦尼乌斯公式易求钛精矿酸解固相物浸出反应表

观活化能，结果如图 10 所示。 

由图 10 可知，内扩散控制步骤下 ln k与 1T  线

性拟合的线性相关系数 0.9903，线性拟合效果好。

根据阿伦尼乌斯公式可求得内扩散控制步骤下的

活化能为 20.98 kJ/mol。钛精矿酸解固相物浸出前

后的 XRD、SEM 和 EDS 分析结果也验证了钛精矿

酸解固相物的浸出过程符合内扩散控制。 
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图 9  浸出率与时间的关系 

Fig. 9  Relationship between leaching rate and time 

 

表 4  浸出动力学模型拟合结果 

Table 4  Fitting results of leaching kinetic model 

Reaction 
temperature 

/℃ 

Unreacted shrinking core model 

Surface chemistry 
control  

Internal diffusion 
control 

k/min−1 r2   k/min−1 r2 

50 0.01649 0.7140   0.0261 0.9942 

60 0.01675 0.7995   0.0312 0.9934 

65 0.01657 0.8383   0.0358 0.9923 

70 0.01624 0.8725   0.0411 0.9775 

注：k为表观反应常数；r2为线性相关系数。 

 

2.3  现场应用 

通过前面钛精矿酸解固相物浸出动力学研究

并结合重庆钛业钛精矿连续酸解固相物浸出实际

工艺及设备情况，采取了两个措施强化浸出：①固

相物浸出温度由 60 ℃提高到 65 ℃，②恢复还原前

供料槽的搅拌，加强搅拌强度，提高了浸出效果。

浸出工艺强化前后的试验结果如表 5 所示。 

 

 

图 10  ln k与 1T  的关系图 

Fig. 10  Relationship between ln k and 1T   

 

表 5  现场应用效果 

Table 5  Field application effect 

Number 
Total leaching 

rate of 
titanium/% 

Average total 
leaching rate of 

titanium/% 
Process 

1 96.50 

96.42 
Leaching 

process before 
strengthening 

2 96.38 

3 96.29 

4 96.53 

5 97.54 

97.51 
Enhanced 
leaching 
process 

6 97.56 

7 97.45 

8 97.48 

 

由表 5 可知，重庆钛业在固相物浸出强度提升

前，钛总浸出率平均值为 96.42%，但在固相物浸出

强度提升后，钛总浸出率平均值提高至 97.51%，浸

出效果提升明显。 

 

3  结论 
 

1) 钛精矿酸解固相物的较优浸出条件：浸出温

度 65 ℃，浸出液固比为 1.67:1.00，浸出剂为水，

浸出时间 40 min，浸出搅拌转速 250 r/min。在较优

的浸出条件下，钛的浸出率达到钛精矿酸解固相物

中钛的浸出动力学平衡点。 

2) 酸解固相物浸出反应属于“收缩核模型”，

反应控制步骤为内扩散控制，活化能为 20.98 

kJ/mol。 
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3) 重庆钛业现场在提升钛精矿酸解固相物浸

出强度前，钛总浸出率为 96.29%~96.53%，均值为

96.42%，但在动力学研究的指导下，合理提升钛精

矿酸解固相物浸出强度后，钛总浸出率为

97.45%~97.56%，均值为 97.51%，浸出更充分。 
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Abstract: In order to improve the leaching of titanium from the solid phase of acidolysis of titanium concentrate, 

the leaching kinetics of titanium was studied and industrial application experiments were carried out. The leaching 

behavior of titanium was studied by single factor leaching experiment, and the effects of liquid-solid ratio, reaction 

temperature, stirring speed and acid concentration on titanium leaching behavior were investigated. The results 

show that the titanium extraction is 98.04% after leaching for 40 min in the conditions of liquid-solid ratio of 

1.67:1.00, temperature of 65 ℃, and stirring speed of 250 r/min. The leaching process of titanium is fitted to the 

shrinkage core model which is jointly controlled by the diffusion of steam through the product layer, and the 

apparent activation energy calculated is 20.98 kJ/mol. The results of industrial application showed that the total 

leaching rate of titanium increased from 96.42% to 97.51% after enhanced leaching. 

Key words: titanium concentrate; solid phase of acidolysis; leaching kinetics 
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