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Розглянуто технології переробки металевих відходів ніобію та його сплавів, що 
містять ≥ 99; 90; 80 і 50% ніобію, з одержанням злитків ніобію або його сплавів, ліга-
тур, фероніобию та пентаоксиду ніобію. 

Рассмотрены технологии переработки металлических отходов ниобия и его 
сплавов, содержащих ≥ 99; 90; 80 и 50% ниобия, с получением слитков ниобия или 
его сплавов, лигатур, феррониобия и пентаоксида ниобия. 

Ниобий относится к группе тугоплавких редких металлов и обладает высоким 
уровнем физико-механических и технологических свойств [1-3]. Поскольку содержа-
ние ниобия в рудах мало, а технология извлечения его с доведением до металлическо-
го состояния достаточно сложна, ниобий является весьма дорогостоящим металлом. 
Получение ниобия из вторичного сырья – дополнительный источник для обеспечения 
отраслей промышленности ниобиевой продукцией. Кроме того, ниобиевая продук-
ция, произведенная из вторичного сырья, имеет гораздо меньшую себестоимость по 
сравнению с такой же по качеству, но полученной из рудного сырья. 

Вторичное ниобийсодержащее сырье представлено отходами производства и 
применения ниобия и его сплавов. Это – металлические отходы и брак при производ-
стве штабиков, слитков и проката; отходы сверхпроводящих сплавов, содержащих 
ниобий, и жаропрочных ниобийсодержащих сплавов и сталей; лом и отходы конден-
саторов и твердых сплавов. Все отходы металлического ниобия и сплавов на его ос-
нове, а также отходы сверхпроводящих сплавов и ниобиевых конденсаторов, содер-
жащие более 8% ниобия, в соответствии с ТУ 48-4-302-81 отнесены по физическим 
признакам к классу А «Лом, кусковые и другие отходы ниобия и его сплавов», кото-
рый по химическому составу разделен на две группы:  группа I «Ниобий нелегиро-
ванный» и группа II «Ниобий и его сплавы». По показателям качества группа I пред-
ставлена одним сортом, группа II – четырьмя. 

Так как сбор отходов по отдельным сплавам ниобия не осуществляется, ГИ-
РЕДМЕТ предложил универсальную технологию переработки смешанных отходов, 
содержащих ≥ 99; 90; 80 и 50% ниобия, то есть отходов первого сорта группы I и пер-
вого-третьего сортов группы II. Эта технология предусматривает, вне зависимости от 
содержания ниобия в отходах, обязательную операцию предварительного гидрирова-
ния отходов с последующим их измельчением, усреднением и отбором пробы для 
анализа. По результатам анализа выбирают дальнейшее направление переработки по-
рошкообразного материала на товарную продукцию в виде слитков ниобия или его 
сплавов, штабиков или порошка, лигатур, феррониобия и пентаоксида ниобия. 

Компактный ниобий активно растворяет водород при температурах выше 
300 ºС с образованием твердого α-раствора внедрения. При переходе через границу 
растворимости (0,065…0,07% по массе водорода) образуется вторая, β-фаза (гидрид 



ниобия) – соединение, отвечающее составу NbHx (где х = 0,7…1,0). Образование тве-
рдых растворов внедрения водорода в ниобии и, особенно, вторых фаз сопровождает-
ся, как и в случае титана, циркония и других тугоплавких редких металлов, резким 
повышением твердости и прочности со снижением пластичности и ударной вязкости 
вплоть до нулевых значений и переходом металла из пластичного в хрупкое состоя-
ние (так называемый эффект «водородной хрупкости» ниобия). 

Процесс растворения водорода в ниобии является обратимым. В отличие от 
других примесей внедрения, растворимость водорода в ниобии с повышением темпе-
ратуры не увеличивается, а уменьшается и при температуре выше 1000 ºС становится 
близкой к нулю. Нагревание гидрированного (насыщенного водородом) ниобия в ва-
кууме при температуре 800…900 ºС (дегидрирование) приводит к практически пол-
ному удалению водорода из металла. Таким образом, операция «гидрирование-де-
гидрирование» ниобия может быть выражена схемой: 

                                                                                                    >300oC 

Nb + H2  ⇔  NbH                                                        (1) 
                                                                                                                  800…900oC 

Поскольку гидрированный металл хрупок и легко измельчается, способ гидри-
рования может быть использован для получения порошков ниобия из компактного 
металла или его отходов [4]. При необходимости водород может быть легко удален из 
порошка вакуумным отжигом или в процессе вакуумной плавки. 

Отходы чистого ниобия, содержащие ≥ 99,0% основного металла (отходы пер-
вого сорта группы I), в виде стружки, фольги, обрези листов, поковок, прутков, кус-
ков слитков, концов штабиков перерабатывают по схеме (рис. 1), включающей опера-
ции гидрирования, измельчения, дегидрирования, прессования и спекания и преду-
сматривающей получение в качестве готовой продукции штабиков. Возможно вклю-
чение в схему электронно-лучевого переплава штабиков с получением слитков нио-
бия или его сплавов. 
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Рисунок 1 – Технологическая схема переработки отходов, содержащих ≥ 99% ниобия 

Предварительно отходы очищают от смазки, эмульсий и других органических 
примесей термическим (обжиг) или гидрохимическим способом. В последнем случае 
отходы обрабатывают водными растворами щелочей, затем отмывают последова-
тельно в технической горячей и дистиллированной воде и сушат. Обезжиренные 
стружку и тонколистовые отходы брикетируют. 

Кусковые отходы и брикеты направляют на операцию гидрирования, которую 
проводят при температуре 380±20 °С в токе водорода в течение 12…24 ч. Затем гид-
рированный материал измельчают до порошка требуемой крупности. Для производ-
ства штабиков применяют порошок фракции -180  +40 мкм, причем фракции -40 мкм 
должно быть не более 10%. На этой стадии проводят химический анализ порошка на 



наличие газовых и металлических примесей. 
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Рисунок 2 – Технологическая схема переработки отходов сплавов, содержащих ≥ 90% ниобия 

После дегидрирования порошок металла просеивают, усредняют и прессуют в 
штабики сечением 20 х 25 мм, длиной 700…800 мм и массой 2,5…5,0 кг. 

Спекают штабики в вакууме прямым пропусканием тока через штабик (U = 
20…40 B, I = 2 000…2500 A) c выдержками при температурах 1700, 1800, 1900, 2000 
и 2020 ºС. Спеченные штабики подвергают правке и обрубке неспеченных концов. 

Измельченный гидрид ниобия может быть также использован для получения 



ниобиевого металлического порошка или слитков, но только в том случае, если со-
держание в нем примесей вольфрама, молибдена и тантала удовлетворяет требовани-
ям стандарта на порошок и слитки. 

Для получения слитков используют электронно-лучевую плавку штабиков, ко-
торые подспекают в вакууме при температуре 1500…1700 ºС и затем собирают в 
штангу (заготовку) сечением 120 х 120 мм и длиной 2000 мм. При повышенном со-
держании кислорода и углерода в слитке первого переплава его подвергают второму 
переплаву, который, кроме того, обеспечивает получение структуры слитка, благо-
приятной для дальнейшей обработки давлением. 

При дошихтовке порошкового материала необходимыми легирующими эле-
ментами он может быть использован для выплавки низколегированных ниобиевых 
сплавов. 

Для отходов ниобиевых сплавов, содержащих ≥ 90% основного металла (отхо-
ды первого сорта группы I), в виде кусков слитков, поковок, пластин, штабиков, пру-
тков, брака полуфабрикатов, утяжных концов, обрези труб, листов, лент, проволоки, 
фольги, контрольных образцов, узлов и деталей приборов и машин, высечки техноло-
гия переработки развивалась по нескольким направлениям:  электролитическое рафи-
нирование, хлорирование и гидрометаллургическая переработка, которые позволяют 
отделить ниобиевую основу от легирующих элементов и получить чистый ниобий 
или его химические соединения. Эти способы обладают тем достоинством, что ради-
кально решают вопросы переработки отходов сплавов любых композиций. 

Другим путем является переработка отходов сплавов вновь на сплавы ниобия 
(рис. 2). В этом варианте нет необходимости отделения легирующих элементов от 
ниобия, а требуется провести лишь рафинировочную электронно-лучевую плавку с 
целью очистки от металлических и газовых примесей. Данный путь, характеризую-
щийся более коротким технологическим циклом, был оценен как более эффективный 
и внедрен в производство.  

Предварительная обработка отходов заключается в их сортировке, обезжири-
вании, гидрировании и измельчении. Отходы сортируют по форме, массе, засоренно-
сти и, желательно, по маркам сплавов. Технологии щелочного обезжиривания, гидри-
рования и измельчения аналогичны описанным для переработки отходов, содержа-
щих ≥ 99,0% ниобия. 

После подготовки отходы (уже в виде порошка) формируют в укрупненные 
партии, которые усредняются в смесителях. После усреднения от партии отбирают 
представительную пробу для анализа на содержание основы, а также металлических и 
газовых примесей. 

По результатам анализа проводят долегирование партии недостающими ком-
понентами с целью получения в дальнейшем сплава заданного состава. Для каждого 
легирующего компонента установлен свой шихтовочный коэффициент, который оп-
ределяется величиной упругости пара элемента при температуре плавления сплава. 
Долегирование осуществляют оксидами, карбидами, гидридами или металлическими 
порошками требуемых элементов. После долегирования шихту вновь усредняют. 

Затем шихту прессуют в штабики, которые собирают в заготовки и переплав-
ляют. Полученный слиток анализируют на содержание легирующих элементов, ки-
слорода и углерода, корректируют режим второго переплава и плавят в тех же печах. 
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Рисунок 3 – Технологическая схема переработки отходов сплавов, содержащих ≥ 80% ниобия 

Отходы ниобиевых сплавов с содержанием ≥ 80% ниобия (отходы второго сор-
та группы II) могут быть переработаны непосредственно на металл методом электро-
литического рафинирования или на пентаоксид (Nb2O5) путем окисления с после-
дующим получением лигатур или феррониобия. Последняя технология внедрена в 
производство и заключается в следующем (рис. 3). 

Кусковые отходы подвергают предварительной обработке в щелочном раство-
ре при температуре 80…95 ºС, гидрированию и измельчению. Стружка и тонколисто-
вой материал, которые охрупчиваются в результате щелочной обработки, могут на-
правляться на измельчение, минуя операцию высокотемпературного гидрирования. 

Отходы, измельченные до крупности ~1000 мкм, просеивают и окисляют при 
температуре 700…850 ºС в печах сопротивления муфельного типа в условиях свобод-
ного доступа воздуха. Продолжительность операции определяется крупностью мате-
риала и его массой. Процесс может быть интенсифицирован, если проводить его во 
вращающихся печах с принудительной подачей воздуха или кислорода. 

Полученный в результате окисления порошка гидрида пентаоксид ниобия из-
мельчают до крупности -180 мкм. Отдельные партии порошка оксида укрупняют, ус-
редняют и по результатам анализа направляют либо на производство лигатуры Nb-Al, 
либо на производство феррониобия [5]. 
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Рисунок 4 – Технологическая схема переработки отходов сплавов, содержащих ≥ 50% ниобия 

Отходы ниобиевых сплавов, содержащие ≥ 50% ниобия, в виде стружки, обре-
зи, брака поковок и сутунок относятся к отходам третьего сорта группы II. Предвари-
тельные операции переработки до получения технического пентаоксида ниобия с 
примесями тантала, титана, железа и кремния совпадают с описанными ранее для пе-
реработки отходов, содержащих ≥ 80% ниобия, а конечные, для очистки технического 
пентаоксида, гидрометаллургические (рис. 4). 



Технический Nb2O5, полученный в результате высокотемпературного окисле-
ния порошкообразных отходов, растворяют в 40…50%-ной HF. Количество HF рас-
считывают по стехиометрии реакций растворения 

OHNbFHHFONb 27252 5214 +⇒+                                        (2) 

OHTaFHHFOTa 27252 5214 +⇒+                                         (3) 

OHSiFHHFSiO 2622 56 +⇒+                                             (4) 

OHTiFHHFTiO 2622 26 +⇒+                                             (5) 

OHFeFHFOFe 2332 326 +⇒+                                             (6) 

и создания избыточной кислотности по HF 40 г/л. По окончании засыпки материала в 
реактор заливают 92,5…97%-ную серную кислоту из расчета создания избыточной 
кислотности по H2SO4 300 г/л. Затем в реактор добавляют воду до получения раствора 
с концентрацией суммы кислот 160±10 г/л. После отстаивания пульпы на нутч-
фильтре отделяют нерастворимый осадок, в составе которого находится ThF4, обра-
зующийся по реакции 

OHThFHFThO 242 24 +⇓⇒+                                            (7) 

Осадок направляют на захоронение. Осветленный раствор поступает на экс-
тракцию. Экстракционную очистку ниобия от примесей титана, железа и кремния 
производят непрерывным противоточным жидкостно-жидкостным методом с приме-
нением в качестве экстрагента трибутилфосфата (ТБФ). Извлечение ниобия (и танта-
ла, если перерабатываются смешанные ниобий-танталовые отходы) из технологиче-
ского раствора в органическую фазу происходит за счет образования комплексных 
соединений ниобия и тантала с ТБФ, а примеси титана, кремния и железа остаются в 
водной фазе. Разделение ниобия и тантала производят путем избирательной реэкс-
тракции вначале ниобия, а затем тантала из органической фазы растворами солей. 
Ниобий в виде соединения H2NbF7 извлекается в реэкстракт промывкой органической 
фазы водой, а затем азотнокислым аммонием концентрации 100 г/л при рН = 5. Из ре-
экстракта раствором аммиачной воды осаждают гидроксид ниобия, из которого про-
калкой при температуре 950 ºС получают чистый Nb2O5. 

Заключение. Отходы металлического ниобия и его сплавов, смешанные по мар-
кам сплавов, могут быть переработаны на ниобиевую продукцию по технологическим 
схемам, объединяющим моментом которых является наличие в них предварительных 
операций гидрирования, измельчения и усреднения отдельных партий. 
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