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钒钛磁铁矿铁、钒、钛一步分离试验

郝建璋，曾冠武
(钒钛资源综合利用国家重点实验室，攀钢集团研究院有限公司，

四川 攀枝花617000)

摘要：开展了钒钛磁铁矿钠化还原铁、钒、钛一步分离试验研究，结果表明，碳酸钠对钒钛磁铁矿铁、钒、

钛一步分离效果较好，在有足量碳酸钠存在时，低价钒即使在还原性气氛下也能转变为可溶性的钒酸钠，增加

碳酸钠用量，钒钛磁铁矿的金属化率及钒转化率均随之升高；提高反应温度，金属化率升高，钒转化率略有降低；

在煤粉添加量15％、碳酸钠添加量24％、还原温度1100T时，钠化还原．浸出．磁选工艺可实现铁、钒、钛的

有效分离，得到铁粉、浸钒液和钛渣三种产物，铁、钒、钛的收率分别为95％、85％、52％；使用碳酸钙替换

部分碳酸钠，仍可实现还原过程中铁与钒的同时转化．但相应的转化率随碳酸钙的增加而降低。
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我国西南攀枝花地区蕴藏着及其丰富的钒钛

磁铁矿。其中共生有钛、钒、钴、镍、铬、镓、

钪等具有战略意义的金属，钛、钒储量在全国和

全世界都占有重要的地位。在开发钒钛磁铁矿的

同时，把共生的重要金属高效综合利用起来，无

疑对我国建设有着重大的意义。

在攀枝花钒钛磁铁矿开发利用过程中，通过

老一辈科技工作者艰苦的技术攻关，从实验室试

验到大规模工业试验，创造了世界上独一无二的

攀枝花钒钛磁铁矿高炉冶炼技术，解决了世界难

题，并逐步形成了攀钢现行的生产工艺流程，为

国民经济发展做出了贡献。

但针对钒钛磁铁矿高效资源化综合利用新流

程(非高炉流程)的科技攻关从未停歇。探索采

用非高炉炼铁技术冶炼钒钛磁铁矿，进而实现铁、

钒、钛资源综合利用的合理途径，根据元素提取

的顺序不同，新流程可分为先钒后铁和先铁后钒

流程以及铁、钒、钛同时提取流程。

先钒后铁流程(南方流程)【11：将钒钛磁铁精

矿进行氧化钠化焙烧，使钒转化为可溶性钒盐浸

出。残球再经过回转窑还原、电炉熔分获得钢水

和钛渣，从而使铁、钒、钛均得到回收利用。该

工艺优点是铁、钒、钛综合利用程度较高，但工

艺流程仍较长．含钠盐的球团在炼铁过程中存在

较大工艺问题不能解决。

先铁后钒流程(北方流程)⋯：将钒钛磁铁精

矿首先进行预还原，通过熔分或磁选分离得到金

属铁料，进一步炼钢，钒、钛主要富集到渣中，

再通过传统提钒钛工艺提取。主要工艺有竖炉一电

炉、回转窑一电炉、转底炉一电炉等流程。该工艺

流程仍较长，熔分分离成本高，炉渣中钒钛的资

源化利用难度仍较大。

在研究过程中，又逐步形成了钒钛磁铁矿铁、

钒、钛同时提取新流程121：在钒钛磁铁精矿中加

入碳酸钠进行还原焙烧。还原焙烧产品于热态下
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直接投入水中，然后经磨细、磁选处理，同时获

得金属铁粉、钛酸钠和溶于水的钒酸钠。日本和

俄罗斯对这一流程进行过一些研究。

开展了钒钛磁铁矿钠化还原铁、钒、钛一步

分离试验，对比了碳酸钠与硫酸钠作为钠化剂的

不同试验效果，提出了采用碳酸钙替代部分碳酸

钠的工艺思路，取得了一定效果。

1 试 验

1．1试验原理

钒钛磁铁矿添加钠盐煤基还原热力学计算见

图1，发生的反应见式(1)～(8)。

温度／℃

图1热力学计算

Fig．1 Thermodynamic calculation

(1)1／4Fe304十C=3／4Fe+CO(g)

(2)FeTi03+C=Fe+Ti02+CO(g)

(3)Si02+Na2C03+C=Na2Si03+2C0(g)

(4)1／2Ti02+Na2C03+C=l／2Na4Ti04+2CO(g)

(5)V203+3Na2C03=2Na3V04+2Co(g)+C02(g)

(6)V203+3Na2C03+C=2Na3V04+4CO(g)

(7)1／2FeV204+3／2Na2C03+C=Na3V04+1／2Fe+

5／2CO(g)

(8)2／7Na3V04+C+3／7S102=2／7VC+3／7Na2Si03

+5／7CO(g)

可以看出，在钒钛磁铁矿煤基还原过程中，

如果引入碳酸钠，更有利于铁的还原．同时钒被

氧化为四价钒，与钠结合形成偏钒酸钠，钛与钠

结合生成钛酸钠。

1．2试验流程

研究试验流程见图2。

图2试验流程

Fig．2 Testflow

1．3试验原料

试验原料见表1，钒钛磁铁精矿化学成分见表2。

表1试验原料
Table l Test materials

1．4试验仪器设备

试验所用仪器设备主要为竖式管式快速还原

装置．见图3。
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图3快速还原装置

Fig．3 Schematic diagram ofrapid reduction device

1．5试验方法

(1)原料预处理与造球

球团制备采用圆盘造球机，首先将原料铁精

矿、煤粉、粘结剂(I％)、钠盐、钙盐等按照设

定的配比称量配制，然后放置在5 kg的罐磨机中

混料10 min，保证原料混合均匀。然后将混合好

的料放置在圆盘造球机中。调整圆盘造球机转速

和角度符合造球要求，然后采用喷头洒水，使物

料成球，控制加水量在10％～12％，将造好的球按

要求筛分后放置在瓷盘中．在电热鼓风干燥箱中

于110C条件下烘干24h，待用。

(2)含碳球团还原试验

将快速还原装置升温到所需要的温度，通入氮

气作为保护气体，设定气体流量，待气体稳定5 min

后，将干燥后的球团称量后放置在氧化铝坩埚中，

然后放置在刚玉管中加热区，反应时间到60 min

(根据以往经验，还原时间60 min能保证铁精矿

充分还原。)后取出，及时埋在碳粉中，防止氧化，

冷却后取出反应产物．进行成分分析。

(3)还原产物磁选分离试验

还原产物金属化球团采用密封制样机和罐磨

机破碎细磨，过o．074 mm筛，90℃下液固比3：1

条件下浸煮1 h，过滤后得到含钒溶液和含铁料，

含铁料采用磁选管于150 mT磁场中磁选，得到铁

粉、钛渣。

(4)计算公式

还原产物的金属化率及钒转化率计算见下列

公式。

金属化率=专要羹筹×，。。％
钒转化率=专器筹襄器×-。。％
2试验结果与分析

2．1 碳酸钠对金属化率和钒转化率的影响

煤粉添加量为12％，粘结剂添加量为1％，还

原时间60 min的条件下，研究了还原温度、碳酸

钠添加量对还原产物金属化率和钒转化率的影响，

见．图4、5。
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图4还原温度、碳酸钠添加量对金属化率的影响

Fig．4 Effect of reduction temperature and sodium carbonate

addition on metallization rate
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图5还原温度、碳酸钠添加量对钒转化率的影响

Fig．5 Effect of reduction temperature and sodium carbonate

addition on vanadium conversion

可以看出，还原温度、碳酸钠添加量对还原

产物金属化率影响显著，随着还原温度的升高，

还原产物金属化率逐步升高，随着碳酸钠添加量

的增加，还原产物金属化率逐步升高。还原温度、

碳酸钠添加量对还原产物钒转化率影响显著，随着

温度的升高，还原产物钒转化率逐步降低，随着
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碳酸钠添加量的增加，还原产物钒转化率显著升

高，当碳酸钠添加量达到24％、还原温度1100℃时，

还原产物金属化率和钒转化率均超过90％。

2．2硫酸钠对金属化率和钒转化率的影响

试验条件：煤粉添加量为12％，粘结剂添加

量为1％，还原时间60 min。研究了还原温度、硫

酸钠添加量对还原产物金属化率和钒转化率的影

响，见图6、7。

1000 1100 1200 1300

还原温度／℃

图6还原温度、硫酸钠添加量对金属化率的影响

Fig．6 Effect of reduction temperature and sodium sulfate

addition on metallization rate
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图7还原温度、硫酸钠添加量对钒转化率的影响

Fig．7 Effect of reduction temperature and sodium sulfate

addition on vanadium conversion

可见还原温度、硫酸钠添加量对还原产物金

属化率影响显著，随着还原温度的升高，还原产

物金属化率逐步升高，随着硫酸钠添加量的增加，

还原产物金属化率逐步降低。还原温度、硫酸钠

添加量对还原产物钒转化率影响显著，随着还原

温度的升高，还原产物钒转化率逐步降低，在

1100℃以下随着硫酸钠添加量的增加，还原产物

钒转化率逐步升高．当硫酸钠添加量达到24％、

还原温度1000℃时钒转化率达到80％以上。当还

原温度1100℃以上时，还原产物钒转化率都低于

40％，并且随着硫酸钠添加量的增加，还原产物钒

转化率逐步降低。总体来说，添加硫酸钠后，对

钒钛磁铁矿中铁的还原不利，在1000 oC左右对钒

的转化有利。

2．3不同温度还原产物形貌

通过观察添加24％碳酸钠时不同还原温度下

的还原产物形貌，可以看出，温度1000℃时，球

团表面渗出微细金属铁珠，当温度达到1100℃时，

铁珠沉底汇聚成小铁块，当温度达到1200℃以上

时，形成大型铁块，铁与渣分离良好。

添加24％硫酸钠时不同还原温度下的还原产

物形貌与24％碳酸钠类似，但产物在实验室放置

一段时间后，出现严重粉化现象，同时伴有臭鸡

蛋气味，分析认为在反应过程中形成了硫化钠，

在室温放置时吸潮粉化。

2．4正交试验

开展了碳酸钠还原分离3因素3水平正交试

验，主要选取还原剂煤粉添加量、碳酸钠添加量、

还原温度研究对还原产物金属化率和钒转化率的

影响，结果见表3，还原时间控制在60 min。可以

看出．对还原产物金属化率影响最显著的因素为

煤粉添加量，对还原产物钒转化率影响最显著的

因素为碳酸钠添加量，其次为煤粉添加量，第三

为还原温度。较佳条件：当还原温度1100℃，煤

粉添加量15％，碳酸钠添加量24％时，还原产物

金属化率达到92％，钒转化率达到98％以上。

∞如鲫加∞∞∞如

。譬辟窜唾删
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表3碳酸钠还原分离正交试验
Table 3 Orthogonal test of sodium carbonate reduction and

separation

2．5还原产物物相分析

对较佳试验条件下得到的产物进行了微观形

貌分析和物相分析(见表4)，可以看出，铁主要

以金属铁形式存在，钒主要以偏饭酸钠、黄长石

形式存在，钛主要以钛酸钠形式存在，还原产物

物相分析进一步验证了钒钛磁铁矿铁、钒、‘钛一

步分离工艺的正确性。

表4还原产物物相组成／％
Table 4 Phase composition ofreducfion products

2．6焙烧产物浸出．磁选分离

较佳试验条件下得到的还原产物金属化球团

采用密封制样机和罐磨机破碎细磨，过0．074 mm

筛，在90℃下、液固比3：1条件下浸煮1 h，过滤

后得到含钒溶液和含铁料，含铁料采用磁选管于

150 mT磁场中磁选，得到铁粉、钛渣，结果见表5。

表5还原产物浸出．磁选分离结果
Table 5 Results of leaching and magnetic separation of

reduction products

得到的铁粉Fe含量达到了73．7％，铁收率达

到95．7％：得到的钛渣中Ti达到了17．3％：得到的

含钒溶液钒含量1．08 g／L，钒收率85．3％。

2．7碳酸钙代替碳酸钠试验

进一步研究了采用碳酸钙替代部分碳酸钠对

还原产物金属化率和钒转化率的影响，结果见图8。

碳酸钙替代量，％(碳酸钙与碳酸钠总量20％)

图8碳酸钙代替部分碳酸钠对产物金属化率和钒转化

率的影响

Fig．8 Effect of calcium carbonate replacing part of sodium

carbonate on metallization and vanadium conversion

碳酸钙高温分解产生的CaO可首先与物料中

的Si02、A1203、Zi02等结合，从而减少碳酸钠消耗，

但也会与钒结合为钒酸钙。结果分析表明，当碳

酸钙替代碳酸钠量8％以内，还原产物仍具有较高

的金属化率(81．4％)和钒转化率(86．5％)，但与

24％碳酸钠试验条件相比，有较明显降低。

3 结 论

(1)钒钛磁铁矿还原过程中，碳酸钠的加

万方数据



·78· 矿产综合利用 2020焦

入对提高还原产物金属化率和钒转化率有明显效

果，随着碳酸钠添加量的增加，还原产物金属化

率提高，钒转化率也提高，当碳酸钠添加量达到

24％、还原温度l 100"C时．还原产物金属化率和钒

转化率均超过90％。硫酸钠的加入不利于提高还

原产物金属化率，但当还原温度较低时，可以提

高钒的转化率。

(2)当煤粉添加量15％、碳酸钠添加量

24％、还原温度1 100"(2时．还原产物金属化率和钒

转化率均超过90％。通过钠化还原一浸出一磁选工

艺可实现铁、钒、钛的有效分离．得到铁粉、浸

钒液和钛渣三种产物，铁、钒、钛的收率分别为

95％、85％、52％。

(3)使用碳酸钙替换部分碳酸钠，仍可实现

还原过程中铁与钒的同时转化，但相应的转化率

随碳酸钙的增加而均降低。较佳碳酸钙添加量为

8％，金属化率达到81．4％，钒转化率达到86．5％。
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Vanadium Titanium Magnetite
Hao Jianzhang．Zeng Guanwu

(State Key Laboratory of Vanadium and Titanium Resources Comperhensive Utilization，Pangang Group
Research Institute Co．，Ltd．，Panzhihua,Sichuan，China)

Abstract：A new technology was proposed tO realize the reduction of sodium vanadium titanium magnetite
iron，vanadium and titanium step separation．Research shows that sodium carbonate is good tO follow the
separation effect of vanadium titanium magnetite iron．vanadium。titanium．In the presence of a suf!ficient
amount of sodium carbonate，low vanadium even under reducing atmosphere will be transformed intO soluble
sodium vanadate．‰n the amount of sodium carbonate Was increased．the metallization rate and conversion
of vanadium vanadium titanium magnetite were also increased，when the reaction temperature was increased，
the metallization rate was also increased，the converSion rate of vanadium were slightly decreased．On the
condition of coal dosage 15％，sodium carbonate 24％and reduction temperature 1100℃．sodium reduction

leaching magnetic separation process Can be to realize the effective separation of iron，vanadium，titanium，
iron，vanadium leaching liquid and obtained three products of titanium slag，iron，vanadium and titanium

yield were 95％，85％，52％．Replacing part of sodium carbonam using calcium carbonate，Can achieve the
simultaneous conversion of iron and vanadium，but the corresponding converSion rate was decreased with the
increase of calcium carbonate．

Keywords：Vanadium titanium magnetiC；Step separation；Sodium reduction；Magnetic separation
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