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摘  要：采用间壁加热浓硫酸中温焙烧的方法分解包头稀土精矿．通过正交实验并综合直观分析、方差分析和因素贡

献率确定优化工艺参数，研究了矿酸质量比、焙烧温度、焙烧时间对精矿分解率、稀土收率、HF 吸收率的影响．结果表

明：焙烧温度是最主要因素．对精矿分解率而言，焙烧温度达到了高度显著水平；对稀土收率而言，焙烧温度达到了显

著水平；对 HF 吸收率而言，焙烧温度有一定影响，但是没有达到显著水平． 
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Baotou Rare Earth Ore Concentrate Roasting Technological Parameters’ 

Optimized in Medium Baking Temperature 
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Abstract： Baotou rare earth concentrate was decomposed by using acid technological method of partition heating and 

medium temperature. The tests were planed based on orthogonal experiment，optimizing process parameters were determined 

according to visual and variance analysis and factor contribution ratio，and it was researched the influence of mineral acid 

scale，calcination temperature and calcination time on concentrate decomposition rate，rare earth yield and rate of absorbing 

HF. The results show that calcination temperature is main factors. Calcination temperature rearched extremely significant 

level to rare earth concentrate；Calcination temperature rearched significant level to rare earth yield；Speaking of rate of 

absorbing HF，calcination temperature have certain effect but has not achieved significant level.  
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目前国内利用包头稀土精矿进行稀土生产的厂

家普遍采用的是第三代硫酸高温强化焙烧工艺[1–3]，

该工艺对稀土品位要求不高、处理成本低、稀土分解

率高且技术成熟；但由于传统的焙烧工艺采用燃料在

回转窑内直接加热，温度高，同时产生大量的含氟化

氢、二氧化硫、三氧化硫、二氧化碳、水蒸气的混合气

体，尾气量大、浓度低，后续回收处理难度大，较难达

到排放标准[4–5]．本研究从稀土焙烧废气回收的角度

出发，探讨间壁加热中温焙烧酸法分解工艺，研究矿

酸质量比、焙烧温度和焙烧时间等对稀土精矿酸法工

艺的影响．采用正交实验法[6–7]，选用 3 因素 3 水平

的 L9(3
4
)正交表对实验方案进行严格的设计，并对多

指标的正交实验数据进行优化分析[8]． 

1 材料与方法 

1.1 试剂与仪器 

包头稀土精矿，包钢稀土高科技股份有限公司提

供，其中稀土氧化物(REO)的质量分数为 53.58%，

Fe2O3 的 质 量 分 数 为 4.8%， 3

4
PO

− 的 质 量 分 数 为

10.1%；硫酸，分析纯，武汉永发化工厂． 

WH8401–50 型多功能电动搅拌器，天津市威华
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仪器设备有限公司；SZ–2 型真空泵，上海意海耐腐泵

制造有限公司；小型模拟回转窑设备，实验室自制． 

1.2 实验方法 

将包头稀土精矿和浓硫酸按一定比例搅拌均匀，

放入自制的回转窑设备(如图 1 所示)中，在不同的温

度下焙烧，焙烧矿取样测稀土精矿的分解率，剩余的

焙烧矿按一定固液质量比和时间进行水浸，分析水浸

液的 REO、磷、铁含量以及残渣中 REO 含量，计算稀

土收率；焙烧尾气的处理采用 98%硫酸吸收尾气中的

SO3 和水蒸气生成稀硫酸回用于稀土精矿的焙烧工

序；用纯水吸收 HF 生成低浓度的氢氟酸，并通过吸

收液中 F
－

的质量分数与稀土精矿中 F
－

的质量分数之

比，计算焙烧尾气中 HF 的吸收率． 

 

图 1 设备结构图 

Fig.1 Equipment structure chart  

1.3 分析方法 

REO 的含量用 EDTA 容量法和定铈法进行分

析；Fe2O3 的含量用邻菲啰啉比色法进行分析； 3

4
PO

−

的含量用磷钼兰比色法进行分析；F
-

的含量用氟离子

选择电极法进行分析． 

2 结果与分析 

根据现有生产技术以及前期探索实验所得结果，

在采用间壁加热中温焙烧酸法工艺时选取矿酸质量

比、焙烧温度及焙烧时间为主要的影响因素；对于因

素的水平采用单因素法进行了缩小水平边界的探索

实验．矿酸质量比按照理论及经验取值(1∶1.35)～

(1∶1.55)，以 0.05 为间隔点，进行单因素实验．结果

发现在矿酸质量比为1∶1.50 和1∶1.55 时，焙烧矿呈

褐色湿块状，说明有大量硫酸未分解，硫酸加入过量，

所以舍去这两个水平；焙烧温度取值为 400～600,℃，

以 50,℃为间隔点，进行单因素实验，结果发现在焙烧

温度为 550,℃和 600,℃时，精矿分解率偏低，说明焙

烧矿出现烧结现象，Ce
3+被氧化成 Ce

4+，所以舍去这

两个温度点；对于焙烧时间而言，因其取值范围较小，

所以不再进行缩小水平边界的单因素实验． 

在完成缩小水平边界的探索实验之后，对每个因

素取 3 个水平设计正交实验，见表 1．根据所确定的

因素和水平，并且各个因素之间的交互作用很小，可

忽略，所以选用 L9(3
4
)正交表，其实验结果见表 2． 

表 1 因素水平表 

Tab.1 Factors and their levels table 

 

水平

(A) 

m(矿)：m(硫酸)/(g·g
-1) 

(B) 

焙烧温度/℃ 

 (C) 

焙烧时间/min

1 1∶1.35 400 120 

2 1∶1.40 450 135 

3 1∶1.45 500 150 

表 2 正交实验结果 

Tab.2 Results of orthogonal experiment 

实验号 A B C 空白
精矿分 

解率/% 

稀土收 

率/% 

HF吸收

率/% 

1 1 1 1 1 86.52 79.00 95.00 

2 1 2 2 2 91.00 85.00 94.20 

3 1 3 3 3 95.10 89.00 97.10 

4 2 1 2 3 83.62 76.00 93.10 

5 2 2 3 1 90.30 84.60 88.10 

6 2 3 1 2 95.81 89.70 95.20 

7 3 1 3 2 85.00 84.00 83.00 

8 3 2 1 3 93.15 90.91 92.25 

9 3 3 2 1 97.40 92.50 97.20 

2.1 直观分析 

  对正交实验数据的分析最基本的方法是直观分

析[9–10]
(极差分析)，通过极差 R 的比较，可以得出 3

个因素对各个评价指标影响的主次顺序；通过水平均

值的计算可以得出各因素的最优水平；正交表中的空

白列可以用来计算实验误差，具体计算结果见表 3． 

表 3 直观分析表 

Tab.3 Direct analysis table 

评价指标 因素 k1 k 2 k 3 极差 R
最优

水平

A 90.87 89.91 91.85  1.94 3 

B 85.05 91.48 96.10 11.06 3 

C 91.83 90.67 90.13  1.69 1 

精矿 

分解率/% 

空白 91.41 90.60 90.62  0.80  

A 84.33 83.43 89.14  5.70 3 

B 79.67 86.84 90.40 10.73 3 

C 86.54 84.50 85.87  2.04 1 

稀土 

收率/% 

空白 85.37 86.23 85.31  0.93  

A 95.43 92.13 90.82  4.62 1 

B 90.37 91.52 96.50  6.13 3 

C 94.15 94.83 89.40  5.43 2 

HF吸收 

率/% 

空白 93.43 90.80 94.15  3.35  

由表 3 可知：3 个因素对精矿分解率和稀土收率

的影响主次顺序为焙烧温度(B)＞矿酸质量比(A)＞

焙烧时间(C)，最优组合为 A3B3C1；对 HF 吸收率的
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影响主次顺序为焙烧温度(B)＞焙烧时间(C)＞矿酸

质量比(A)，最优组合为 A1B3C2．而且，对于几乎所

有评价指标，只要因素的极差远大于相应误差(空白)

列的极差，则其最优水平都为第 3 水平． 

2.2 方差分析 

  方差分析[11–13]是对因素的效应进行显著性检验，

因为直观分析虽然能对因素的效应进行大小排序，能

找出各实验因素对评价指标影响的主次顺序，但影响

是否显著仍不得而知．事实上，在生产中只需严格控 

制对评价指标有显著影响的因素，而对影响不够显著

的因素则可以不加考虑．F 值是方差分析的一个指

标，F 值的大小反映各因素对实验结果影响程度的大

小．F 值愈大，则该因素愈显著，对实验结果影响愈

大．通常 F＞F0.01 就称该因素高度显著，即为非常重

要影响因素，记作**；F0.01＞F＞F0.05 称为显著，即为

重要影响因素，记作*；F0.05＞F＞F0.10 说明该因素有

一定影响；F＜F0.10则认为该因素无影响． 

  在方差分析的基础上，计算各因素对实验指标变

异的贡献率[14]．贡献率的大小可对因素的重要程度

进行量化，某一因素的平方和对总平方和的贡献率愈

大，则表示该项因素对该评价指标的影响能力愈强． 

  实验的方差分析结果见表 4．由表 4 可知，焙烧

温度可视为精矿分解率的非常重要影响因素，即称该

因素为高度显著，贡献率达到 96%，矿酸质量比和焙

烧时间基本上没有影响，贡献率依次为 2%和 1.6%；

矿酸质量比、焙烧温度对稀土收率均可视为重要影响

因素，其中焙烧温度为显著因素，贡献率为 73%，矿酸

质量比不是显著因素，但对稀土收率有一定影响，贡

献率为 22%，焙烧时间基本上没有影响；焙烧时间对

HF 吸收率有一定影响，但不是显著因素，贡献率为

62%，矿酸质量比和焙烧温度基本上没有影响，贡献

率依次为 10%和 21%．同时看出，对于所有评价指标

的重要影响因素的最优水平都为第 3 水平，且与相应

指标呈现正相关关系． 
 

表 4 方差分析表 

Tab.4 Variance analysis table 

评价指标 方差来源 偏差平方和 自由度 均方 F值 显著性 贡献率 

A 0.000 4 2 0.000 2 4  0.02 

B 0.018 3 2 0.009 15 183 ** 0.96 

C 0.000 3 2 0.000 15 3  0.016 

误差 0.000 1 2 0.000 05   0.004 

精矿分解率/% 

总和 0.019 1 8     

A 0.005 4 2 0.002 7 13.5  0.22 

B 0.018 2 2 0.009 1 45.5 * 0.73 

C 0.000 9 2 0.000 45  2.25  0.04 

误差 0.000 4 2 0.000 2   0.01 

稀土收率/% 

总和 0.024 9 8     

A 0.003 2 2 0.001 6 1.9  0.1 

B 0.006 7 2 0.003 35 3.9  0.21 

C 0.019 6 2 0.009 8 11.53  0.62 

误差 0.001 7 2 0.000 85   0.07 

HF吸收率/% 

总和 0.031 2 8     

  注：表中 F0.01(2，2)＝99，F0.05(2，2)＝19，F0.10(2，2)＝9． 

 

2.3 多指标最优水平组合的确定 

  由于该研究是一个典型的多指标正交实验，需采

用综合平衡法[15]确定最优因素水平组合，即在直观分

析、方差分析与显著性检验的基础上确定最优水平的

组合． 

  由表 3 可知，不同评价指标下各因素的最优水平

存在一定的差异，但表 4 的方差分析、因素贡献率和

显著性检验则表明在确定最优水平时应优先考虑精

矿分解率，然后考虑稀土收率，再考虑 HF 吸收率．据

此最优水平组合应为 A3B3C1，即矿酸质量比 1∶

1.45，焙烧温度 500,℃，焙烧时间 120,min． 

2.4 验证实验 

  采用优化得到的参数进行多次稀土精矿的焙烧

以验证实验，对精矿分解率、稀土收率、HF 吸收率进

行测量，得到各测量结果平均值都依次在 96%、92%、

95%左右，优化结果令人满意． 

3 结 论 

  采用正交实验法对影响精矿焙烧的主要因素进
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行研究，从中获得各因素对各个实验指标影响的主次

顺序和最优工艺方案．在各种影响因素中，焙烧温度

的影响最大．焙烧温度对精矿分解率的影响达到高

度显著水平，矿酸质量比、焙烧时间的影响较小；焙烧

温度对稀土收率的影响达到显著水平．各重要影响

因素与相应指标呈现正相关关系，但不能认为非重要

影响因素也呈正相关关系．对于精矿分解率，焙烧温

度的第 3 水平与第 1 水平达到高度显著差异；对于稀

土收率，焙烧温度的第 3 水平与第 1 水平达到显著差

异；其他同一因素不同水平均值间的差异都不显

著．综合方差分析、因素贡献率和显著性检验，此工艺

的最优水平组合为：矿酸质量比 1∶1.45，焙烧温度

500,℃，焙烧时间 120,min． 
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