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摘要：这是一篇冶金工程领域的文章。开展了钛精矿粉共同添加煤粉和铁粉的单因素和响应曲面法加热

还原实验，研究了温度、加热时间、铁粉添加量各因素不同水平对钛精矿中铁氧化物还原影响，构建了铁的金

属化率 3 次回归模型，探究了各因素对铁的金属化率影响规律。单因素实验表明：铁粉添加量 1.5% ～ 4.0%

中，高于 2.5% 后，铁的金属化率能明显得到提高。响应曲面法实验结果分析发现：在对铁氧化物的还原影响

程度中，温度>加热时间>铁粉添加量，温度与时间交互作用>加热时间与铁粉添加量的交互作用；1 450 ℃、

33.5 min、4% 铁粉添加量优化条件下，铁的金属化率可达 86.79%，还原产品中金属铁明显呈现。
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我国拥有十分丰富的钒钛铁矿资源，钒钛磁

铁矿经选取铁精矿后获得的钛精矿可用于制备生

铁和钛渣[1-4]。制备钛渣中铁氧化物的还原以及与

TiO2 的分离过程中出现的工艺可以分为：还原与

熔化同炉进行（以下简称为一步法）和先还原后

熔化不同炉的两步进行（以下简称为二步法）的

两大类工艺。由文献[5-11] 分析发现，一步法工艺存

在：熔融氧化铁的腐蚀性强，对炉衬损坏较大，极

易降低炉衬使用寿命；碳还原氧化物产生大量的

高 CO 含量煤气难以有效回收，能耗高等问题。二

步法工艺，先在加热炉内将钛精矿进行预还原，

然后加入终还原炉。在终还原炉内预还原的矿进

一步进行还原后被熔化转变为钛渣和铁水。二步

法中，终还原产生的炉气能被有效地用于还原粉

料的预热，提高炉气热能利用，减轻环保问题。

二步法中用料方式包括有块料（如球团）和

粉料，块料制备工艺相对较复杂、成本较高，国

内外一些钛渣生产企业在钛精矿的铁氧化物预还

原中选择使用粉料，但粉料中铁的预还原效果一

般都较差，如何提高粉料中铁预还原效果的研究

工作一直在进行。借鉴响应曲面法实验优势 [12]，

本工作联合开展钛精矿 -煤粉混合料的单因素、

响应曲面法实验，以期获得优化参数及其较高

的金属化率。实验原料中配入适量铁粉，以期在

加热过程中能强化铁氧化物还原，提高铁的金属

化率。 

1　原　料

实验用的钛精矿成分见表 1，粒度为 0.1～
0.9 mm。煤粉成分见表 2，粒度为 0.001～1 mm。
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表 2    煤粉成分/%

Table 2    Coal composition
固定碳 灰分 挥发分

78.26 11.76 9.98
 

为减少加热过程中水分蒸发影响，实验时将

钛精矿、煤粉等原料在 120 ℃ 的温度下烘干 6 h。
为促进钛精矿中铁氧化物的还原，考虑使用

添加剂。一些研究 [13-15] 发现了 Na2CO3、Li2CO3、

NaCl、KCl、铁粉等添加物均具有改善铁氧化物的

还原性。借鉴这些成果，为避免碱金属盐对钛精

矿还原后将制备的钛渣产品性能产生影响，并考

虑钛精矿还原中促进铁金属形成，本实验的原料

中添加铁粉。 

2　实　验
 

2.1　实验方案

为使钛精矿-煤粉体系铁氧化物充分还原，按

铁完全还原所需碳量的 1.4 倍进行配碳，即得到实

验原料配比：钛精矿 170 g，煤粉 21 g。
为探索各因素对钛精矿中铁氧化物还原影响

规律，设计了单因素实验方案 (表 3)。
 

 
 

表 3    单因素实验方案
Table 3    Test program of single factors

温度/℃ 时间/min 钛精矿的铁粉
添加比例 /% 温度/℃ 时间/min 钛精矿的铁粉

添加比例 /% 温度/℃ 时间/min 钛精矿的铁粉
添加比例 /%

1 250 10 0 1 350 20 0 1 450 30 0
1 300 10 0 1 400 20 0 1 250 35 0
1 350 10 0 1 450 20 0 1 300 35 0
1 400 10 0 1 250 25 0 1 350 35 0
1 450 10 0 1 300 25 0 1 400 35 0
1 250 15 0 1 350 25 0 1 450 35 0
1 300 15 0 1 400 25 0 1 400 30 1.5
1 350 15 0 1 450 25 0 1400 30 2
1 400 15 0 1 250 30 0 1 400 30 2.5
1 450 15 0 1 300 30 0 1 400 30 3
1 250 20 0 1 350 30 0 1 400 30 3.5
1 300 20 0 1 400 30 0 1 400 30 4

 

在单因素实验基础上，根据响应曲面法设计

原理，以铁的金属化率 Y 为响应值，采用 Design
Expert 软件设计三因素三水平下的实验。实验的因

素水平与编码见表 4。
 
 

表 4    实验因数选取水平与编码值
Table 4    Actual and code value of the variables

水平

温度 时间 钛精矿的铁粉添加比例

实际/℃ 编号 实际/min 编号 实际/% 编号

T A t B M C
1 1 450 1 35 1 4 1
0 1 375 0 22.5 0 2 0
-1 1 300 -1 10 -1 0 -1

 
 

2.2　实验过程

实验前将钛精矿、煤粉按方案的配比配料、

充分混匀。混匀料 120 ℃ 下烘烤 6 h，以去除其中

水分。按配料方案称取干燥混合料放入 SiC 坩埚

中，再置入温度已达到预设温度值的加热炉内加

热。到预定时间后取出坩埚，并用 N2 冷却。最后

对冷却样品进行金属铁和 TFe 含量（即铁元素含

量）分析。以还原后试样中铁的金属化率 Y（还

 

表 1    钛精矿成分/％
Table 1    Composition of titanium concentrate

TFe TiO２ FeO Fe2O3 CaO MnO MgO SiO2 Al2O3 V2O5 其他

32.2 46.6 35.5 6.5 1.1 0.8 3.2 3.7 1.0 0.5 1.1
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原产生的金属铁量与还原后试样的 TFe 量之比

值）作为钛精矿加热过程中铁氧化物还原程度评

价指标。 

3　实验结果与分析
 

3.1　单因素实验结果与分析

无添加铁粉条件下，钛精矿用煤粉加热还原

得到的铁的金属化率与温度、时间关系见图 1。由

图 1 可见，随温度升高，铁的金属化率均逐渐增

加，说明温度提高有利于钛精矿还原产生金属

铁。这是由于实验所用钛精矿中主要物相为钛铁

矿（FeTiO3），加热过程中反应为：FeTiO3 + C =
Fe+TiO2+CO，采用 HSC 软件计算得到该反应

ΔG1
θ= -0.157 T + 198.1 kJ/mol，反应右向进行产生

金属铁的热力学温度条件为 T≥987.83 ℃，且反

应 ΔH1
θ=198.1 kJ/mol 为吸热反应，温度提高有助

于 FeTiO3 还原。根据阿累尼乌公式[16] 可知，温度

提高有利于加快还原反应速率，从而有利于钛精

矿还原产生金属铁。
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图 1    铁的金属化率与时间、温度关系
Fig.1    Relationship between iron metallization, time and

temperature
 

比较图 1 中不同铁的金属化率线可见，加热

温度提高到 1 400 ℃ 才有较高的铁的金属化率；

时间低于 15 min、温度高于 1 400 ℃ 时，随温度

提高铁的金属化率明显提高；时间高于 25 min、
温度高于 1 400 ℃ 时，随温度提高铁的金属化率

提高缓慢。说明：钛精矿采用煤粉还原时，得到

比较高的铁的金属化率温度需高于 1 400 ℃；在高

温（如 1 450 ℃）下，加热时间 35 min 下试样的

金属化率较 10 min 下试样的金属化率明显增加，

但在 25～35 min 范围内，随加热时间增加，铁的

金属化率增加较为缓慢。这是由于，钛铁矿还原

反应在高温下加热时间较短时，试样中达到钛铁

矿还原反应条件点位数较少，还原产生 Fe 量较

少；随加热时间增加，通过炉料间的传热使试样

中达到钛铁矿还原反应温度条件的点位数快速增

加，还原产生 Fe 量明显增加；当时间再增加，已

经历一段时期的还原反应，试样中剩余钛铁矿可

参与还原反应的点位数较少，从而使钛铁矿还原

产生的 Fe 量相对较少[16]。

钛精矿中添加铁粉进行煤粉还原的实验结果

见图 2。由图 2 可见，1 400 ℃、30 min、铁粉添

加量 1.5%～4.0% 条件下，钛精矿还原中铁的金属

化率由 62% 增加到 70.1%；随铁粉添加量增加，

铁的金属化率增加，同时铁粉添加量低于 2.5%
时，铁的金属化率增加幅度小，铁粉添加量高于

2.5% 时，铁的金属化率增加幅度较大。说明，铁

粉添加量高于 2.5% 可强化铁氧化物的还原。
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图 2    1 400 ℃ 下铁的金属化率与金属铁粉添加量关系
Fig.2    Relationship between iron metallization and iron

powder addition at 1 400 ℃
  

3.2　响应曲面法实验结果与分析

响应曲面法实验方案及其实验结果见表 5。
 
 

表 5    响应面法实验结果
Table 5    Program and results of RSM test

A B C Y /% A B C Y /% A B C Y /% A B C Y /% A B C Y /%

1 -1 0 17.1 0 1 -1 53.2 1 0 -1 64.4 -1 0 1 22.4 1 1 0 75.3

0 1 1 64.3 0 0 0 43.3 -1 1 0 42.2 0 0 0 49.3 - - - -

-1 -1 0 8.8 0 0 0 43.2 1 0 1 73.4 0 0 0 42.2 - - - -

-1 0 -1 17.5 0 -1 -1 31.5 0 0 0 45.5 0 -1 1 24.5 - - - -
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（1）方差分析

通过 Design Expert 8.0.6 软件对实验结果施行

三次多元回归拟合，在显著性水平 α=0.05 条件下

对表 6 中数据方差分析，结果见表 6。
 
 

表 6    未手动处理的方差分析
Table 6    ANOVA without manual operation

来源 平方和 df 均方 F 值 P 值 显著程度

模型 6 378 12 531.5 65.9 0.000 5 *
A 2 396.1 1 2 396.1 297.1 < 0.000 1 **

B 945.56 1 945.56 117.24 0.000 4 *

C 4.2 1 4.2 0.52 0.510 3

AB 153.76 1 153.76 19.07 0.012 *

AC 4.2 1 4.2 0.52 0.510 3

BC 81.9 1 81.9 10.16 0.033 3 *

A2 64.04 1 64.04 7.94 0.047 9 *
B2 103.17 1 103.17 12.79 0.023 2 *
C2 55.33 1 55.33 6.86 0.058 8

A2B 113.25 1 113.25 14.04 0.02 *
A2C 12.01 1 12.01 1.49 0.289 5
AB2 399.03 1 399.03 49.48 0.002 2 *

Pure Error 32.26 4 8.06

Cor Total 6 410.26 16

注：P≤0.000 1，为非常显著，用**表示；P≤0.05，为显著，用*表示；P>0.05，为不显著。
 

由表 6 可见，模型的 P=0.000 5<0.05，表明拟

合模型显著；A 项 P< 0.000 1，表明温度对 Y 影响

非常显著；B、AB、BC、A2、B2、 A2B、AB2 等

项目的 P 均小于 0.05，表明这些项对 Y 的影响显

著；C、AC、C2、A2C 等项目的 P 值均大于 0.05，
表明 C、AC、C2、A2C 等项目对 Y 的影响不显著。

（2）响应值回归模型的优化

使用软件对 Y 影响不显著项进行手动优化，

结果见表 7。手动优化后得到响应值 Y 与各影响

因素之间的 3 次回归模型为：

Y=44.70+24.48A+15.38B+6.20AB+4.52BC-
3.90A2-4.95B2+3.62C2+7.53A2B+3.48A2C-14.13AB2

 
 

表 7    手动处理的方差分析
Table 7    ANOVA analysis with manual operation

来源 平方和 df 均方 F 值 P 值 显著程度

模型 6 369.6 10 636.96 93.98 < 0.000 1 **
A 2 396.1 1 2 396.1 353.54 < 0.000 1 **
B 945.56 1 945.56 139.51 < 0.000 1 **

AB 153.76 1 153.76 22.69 0.003 1 *
BC 81.9 1 81.9 12.08 0.013 2 *
A2 64.04 1 64.04 9.45 0.021 8 *
B2 103.17 1 103.17 15.22 0.008 *
C2 55.33 1 55.33 8.16 0.028 9 *

A2B 113.25 1 113.25 16.71 0.006 4 *
A2C 48.3 1 48.3 7.13 0.037 *
AB2 399.03 1 399.03 58.88 0.000 3 *

Residual 40.66 6 6.78
Lack of Fit 8.41 2 4.2 0.52 0.629 3 not significant
Pure Error 32.26 4 8.06
Cor Total 6 410.26 16

注：P≤0.000 1，为非常显著，用**表示；P≤0.05，为显著，用*表示；P>0.05，为不显著。
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由上式中各项系数可知，温度和时间因数、

对 Y（铁的金属化率）有显著正的影响，且对 Y
影响重要程度为：A（温度）>B（时间）>C（铁

粉添加量），AB（温度与加热时间交互作用）>
BC（加热时间与铁粉添加量的交互作用）。

由表 7 可见，方差分析得到的失拟项的 P=
0.629 3>0.05、模型的 P<0.000 1，失拟项不显著，

模型非常显著，表明建立的模型数据可行。绘制

由模型预测的 Y 与实验 Y 值之间关系（见图 3），

两者的相关系数 R 为 0.997。可见，模型预测 Y 值

与实验 Y 值拟合程度良好，建立的模型可用于对

钛精矿-煤基体系加热中铁还原进行分析与预测。
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图 3    模型预测的 Y 与实验值 Y 之间关系
Fig.3    Relationship between predicted value of Y by the

model and test value of Y
 

（3）铁氧化物还原优化的预测与验证

由软件对回归方程（1）优化求解，得到铁氧化

物还原较佳条件为：温度 1 450 ℃、时间 33.5 min、
铁粉添加量 4%，响应 Y 值最大为 87.2%。按较佳

条件进行三次实验，得到铁金属化率分别为 87.10%、

86.46%、86.82%，平均为 86.79%，与预测响应

Y 值误差小，表明经手动回归的模型（1）是可靠

的。取本次实验中一个产品进行电镜扫描，结果

见图 4～7。分析图 4 可见，还原产品主要由白色

区域组成，其次为灰白色区域，还有很少量灰黑

色区域以及黑色区域。图 5～7 能谱分析可知，白

色区域以 Fe 为主，还包含极少量的 C；灰白色区

域边缘为 Fe，内部为钛、铁氧化物组成的固溶

体，钛、铁氧化物包裹于内核中；灰黑色区域主

要由 C 组成。结果表明，在优化实验条件下，金

属铁明显出现于钛精矿-煤粉体系还原产物中。
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图 4    钛精矿-煤粉体系 1 450 ℃ 下加热 33.5 min 产物
的 SEM

Fig.4    SEM of ilmenite concentrate-coalsystem heated in 33.5
min at 1 450 ℃
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图 5    图 4 中点 1 处扫描能谱分析
Fig.5    SEM spectrum of point 1 in the Fig.4

 
 

4　结　论

（1）加热时间高于 15 min、温度低于 1 400 ℃
条件下，随加热时间增加，铁的金属化率增加缓

慢；高于 1 400℃ 条件下，随加热时间增加，铁的

金属化率增加非常显著；1 400 ℃、30 min、1.5%～

4.0% 铁粉添加量条件下，钛精矿还原中铁的金属

化率由 62% 增加到 70.1%；铁粉添加量高于 2.5%
后，铁的金属化率明显提高。

（2）在钛精矿-煤体系加热过程中，温度、时

间、温度与时间交互作用以及铁添加量交互作用

对铁氧化物还原的金属化率有显著正的影响，其
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影响程度中，温度>加热时间>铁粉添加量，温度

与加热时间的交互作用>加热时间与铁粉添加量交

互作用。

（3）建立的铁金属化率与因素间回归模型具

有良好拟合度和可靠性，并由此得到 1 450 ℃、

33.5 min、4% 铁粉添加量优化条件；由优化条件

开展实验得到精矿-煤基体系加热过程中铁氧化物

还原的金属化率最高可达 86.79%，且还原产品中

金属铁明显存在。
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Pre-reduction of Titanium Concentrate with Pulverized Coal and Iron
Power Based on Response Surface Methodology Method

ZENG Fuhong,  ZHOU Lanhua
(Vanadium and Titanium Resource Comprehensive Utilization Key Laboratory of Sichuan Province,

Panzhihua 617000, Sichuan, China)
Abstract: This is an article in the field of metallurgical engineering. The single factor and response surface
experiments  of  heating  reduction  of  titanium  concentrate  powder  adding  pulverized  coal  and  iron  powder
were carried out, respectively so as to study the effects of temperature, heating time and iron powder addition
on iron  oxide  reduction  in  titanium concentrate.  The  three  regression  model  of  iron  metallization  rate  was
constructed, and the influence law of various influencing factors on iron metallization rate was explored. The
single factor test shows that the iron metallization rate can be significantly improved above 2.5% in the range
of 1.5% ～ 4.0% of the addition amount of iron powder. The response surface method experiment shows that
temperature  is  the  most  important  factor,  followed  by  time  and  then  amount  of  iron  powder,  and  the
interaction between temperature and time is greater than that between heating time and the amount of iron
powder  added  in  the  degree  of  influence  on  the  reduction  of  iron.  The  iron  metallization  rate  can  reach
86.79%, and metallic iron obviously appears in the reduced product at the optimized conditions of 1 450 ℃,
33.5 min and 4% of iron power addition.
Keywords: Metallurgical  engineering; Titanium  concentrate; Iron  oxide; reduction; Response  surface
methodology; Iron metallization rate
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