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响应曲面法优化钒渣微波钙化焙烧提钒工艺
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摘要：采用相应曲面法，建立钙化添加剂用量、焙烧温度、焙烧时间与钒浸出率关系的数学模

型，对钒渣微波钙化焙烧提钒工艺进行优化，并对试验结果的可靠性进行分析与验证。研究结

果表明，采用响应曲面法优化钒渣微波钙化焙烧提钒工艺参数是可行的；微波钙化焙烧工艺参

数对钒浸出率的影响从大到小依次为钙化添加剂用量、焙烧温度、焙烧时间；最佳焙烧参数为

焙烧温度861.69 ℃、钙化添加剂用量1.02、焙烧时间106.31 min，此时钒的浸出率可达93.82%。
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金属钒是一种重要的有色金属，因具有良好

的性能而被广泛应用于钢铁、航空航天、化工、电

子和医药等领域［1-2］。钒钛磁铁矿是我国主要的

含钒矿产资源，在冶炼过程中经过吹氧可得到钒

渣，钒渣是提钒的主要原料［3-5］。钠化焙烧-水浸

工艺是传统的钒渣提钒工艺，钒的浸出率达 80%
左右［6-7］，但钠化焙烧-水浸提钒工艺存在较多问

题，如焙烧过程中产生 Cl2、SO2等有毒气体，钠盐

熔点低、炉料易结块，浸出渣中含有高浓度的钠

盐使得尾渣难以综合利用［8-9］。于是环境友好型

钙化焙烧-酸浸提钒技术开始在实际生产中被采

用，该工艺主要以氧化钙或碳酸钙作为添加剂，

克服了钠化焙烧-水浸提钒过程中的缺点［10］，但
是由于钒渣中的成分较为复杂，同时钙化提钒实

际生产中存在反应速度慢、回收率偏低等问题，

因此需要对钒渣的钙化焙烧-酸浸工艺进行

优化［11-12］。
微波作为一种新的冶金方法应用于矿石的

破碎、难选金矿的预处理，以及从低品位矿石和

尾矿中回收金、从矿石中提取稀有金属和重金属

等领域［13-14］。将微波外场强化手段代替马弗炉焙

烧应用于钒渣钙化焙烧，可显著降低能耗、节约

成本。目前对微波钙化焙烧钒渣提钒工艺的理

论研究和微波焙烧过程的相关研究较少。

本试验基于钒渣提钒工艺及焙烧过程理论

的研究现状，针对微波钙化焙烧-酸浸工艺中的

焙烧工艺进行研究，采用响应曲面分析法确定钒

渣钙化焙烧的最佳参数，包括焙烧温度、焙烧时

间和钙化添加剂用量 (mCaO /mV2O5），并对响应曲面

法优化微波钙化焙烧钒渣提钒工艺的结果是否

精确可靠进行讨论。

1 材料与方法

1. 1 试验材料

1. 1. 1 钒渣

试验所用的钒渣来自黑龙江建龙钢铁有限

公司，其化学组成如表 1所示。由表 1可知，钒渣

中主要含有Si、O、Fe、V、Cr、Mn、Ti、Al等元素。

采用X射线衍射仪（X′PertPro，荷兰帕纳科公

司）进行钒渣物相分析，结果见图 1。由图 1可知

钒渣主要由尖晶石（（Mn，Fe）（V，Cr）2O4）、铁橄榄

石（Fe2SiO4）和辉石（Ca（Fe，Mg）Si2O6）组成。

图 2为钒渣的微观形貌。由图 2可知，尖晶

石被橄榄石包裹着，尖晶石氧化反应发生的前提
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表1 钒渣的化学组成

Table 1 The components of vanadium slag

序号

1
2
3
4
5
6
7
8
9
10
11
12

化学成分

SiO2
MgO
Al2O3
CaO
Cr2O3
P2O5
MnO
V2O5
TiO2
NaO
MFe
FeO

质量分数/%
20. 32
1. 46
3. 45
1. 18
11. 28
0. 048
8. 58
12. 20
6. 62
1. 83
4. 34
27. 36

是橄榄石发生氧化分解，使尖晶石裸露出来参加

后续的氧化钙化反应。图2中，位置1、2、3处的

EDS能谱分析结果见表2。
1. 1. 2 设备及试剂

主要试剂有CaO（分析纯）和H2SO4（分析纯）。

主要设备有粉末压片机、微波材料科学工作站、

制样机和集热式恒温水浴锅。

1. 2 试验过程

1. 2. 1 试验方法

将钒渣与CaO以一定比例混合均匀，在一定

预成型压力下压片，保压3 min后放入恒温干燥

箱中干燥 12 h。将干燥后的样品置于坩埚

中，放入微波材料科学工作站进行微波焙烧，焙

烧温度为 750、800、850、900和 950 ℃，保温结束

后将样品随炉冷却至室温得到焙烧熟料，利用球

磨机将焙烧熟料粉碎至粒径＜200目。称量 5 g
焙烧熟料放入三口烧瓶中，按固液比 1∶10（g/mL）
加入一定量稀硫酸溶液，将三口烧瓶置于 100 ℃
恒温水浴锅中边搅拌边加热，搅拌速度为 500 r/
min，浸出时间为 1 h，然后过滤、烘干、研磨。通过

测定钒渣和浸出渣中的含钒量计算钒渣的钒浸

出率。钒渣和浸出渣中的含钒量利用硫酸亚铁

铵滴定法测定。

1. 2. 2 响应曲面试验设计

利用 Design Expert 8. 0软件，以钒的浸出率

为响应值，采用Central Composite Design（CCD）响

应曲面法对影响钒渣微波钙化焙烧过程中的 3个
因素：焙烧温度、mCaO /mV2O5、焙烧时间进行设计和

分析。采用 3因素 5水平正交试验对钒渣微波钙

化焙烧工艺进行优化，试验因素水平如表 3
所示。

图2 钒渣的扫描电镜图

Fig 2 SEM of vanadium slag

表2 钒渣原料的能谱分析（质量分数）
Table 2 Energy spectrum analysis of vanadium slag（mass fraction） %

位置

1
2
3

O
26. 42
38. 32
17. 89

Mg
1. 20

0. 51

Na

2. 65

Al
1. 32
6. 74
1. 93

Si
16. 42
29. 21

K
0. 38
1. 90

Ca
0. 70
3. 98

Ti
1. 92
3. 01
6. 38

V
0. 75
0. 73
18. 42

Mn
9. 18
2. 20
5. 01

Fe
41. 57
11. 14
32. 18

Cr

17. 67

图1 钒渣的XRD图谱

Fig 1 XRD pattern of vanadium slag
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2 结果与讨论

2. 1 试验模型精确性分析

2. 1. 1 模型方差分析

在 CCD设计优化方案中，采用Design Expert
8. 0软件，设计了 20个不同焙烧条件，通过微波钙

化焙烧-酸浸试验获得钒的实际浸出率，试验方

案如表4所示。

响应曲面优化设计中，对模型的精确性验证

是数据分析不可缺少的环节。采用Design Expert
8. 0软件对表 4中的试验数据进行分析，得到目标

函数为钒浸出率 Y（自变量为焙烧温度（X1）、

mCaO /mV2O5（X2）、焙烧时间（X3））的二阶回归方程：

Y = -554.046 + 1.221X1 + 208.170X2 +0.303X3 - 0.049X1X2 + 5.917 × 10-5X1X3 -0.026X2X3 - 6.828 × 10-4X1 2 - 79.761X2 2 -1.540 × 10-3X3 2
（1）

将 20组试验反应条件对应的 X1、X2、X3数值

分别带入式（1），即可获得相应条件下钒的预测

浸出率，结果见表4。
回归方程的可信度分析如表 5所示。由表 5

可知，Y对应的二阶模型相关系数R2=0. 983 0，表
明 98. 30%的试验数据可以用该模型进行解释，

说明方程的可靠性较高。表 6是模型的方差分析

数据，其中 Pr＞F项表示 Pr大于 F值的概率。从

表６可以看出X1、X2、X3、X12、X22、X32对钒的浸出率

影响显著，其中 X12、X22对钒浸出率影响尤为显

著，表明试验因子与响应值不是简单的线性关

系，因子间存在交互作用。根据Pr＞F项，并结合

F值的大小可判断显著性的影响顺序依次为：X12
＞X22＞X2＞X32＞X1＞X3。
2. 1. 2 模型可信度分析

回归方程的相关系数 R2越接近 1，说明方程

的偏差越小，即钒浸出率对方程预测值的响应越

精确。由表４可以看出钒浸出率的试验值与预

测值非常接近，钒浸出率回归方程的相关系数R2

为 0. 983 0，说明试验所选的模型可以反映影响钒

渣微波钙化焙烧工艺自变量与因变量的关系，模

型的精确性较高。

2. 2 焙烧温度与mCaO /mV2O5
的交互影响

图 3为焙烧温度与mCaO /mV2O5交互影响下Y的

响应曲面图及其等值线图，焙烧时间固定在 90
min。由图 3可知，钒浸出率随着焙烧温度的升高

先升高后降低，并在 860 ℃左右达到最大，继续升

高温度钒的浸出率缓慢降低。此外，钒浸出率随

着mCaO /mV2O5的升高先增大后减小，且在mCaO /mV2O5
为1. 05左右达到最大。

表3 微波钙化焙烧过程CCD因素水平表
Table 3 CCD factor level table of microwave

calcification roasting process

影响因素

焙烧温度/℃
mCaO /mV2O5

焙烧时间/min

符号

X1

X2

X3

水 平

-α

681. 82
0. 61
39. 55

-1
750
0. 75
60

0
850
0. 95
90

+1
950
1. 15
120

α

1 018. 18
1. 29
140. 45

注：α取值为1.682。

表4 微波钙化焙烧过程CCD试验方案及结果
Table 4 Experimental scheme and results of CCD in

microwave calcification roasting process
试验

编号

1
2
3
4
5
6
7
8
9
10
11
12
13
14
15
16
17
18
19
20

X1

850
750
750
950
750
950
850
950
750
850
950
850
850
850
850

1 018. 18
850
681. 82
850
850

X2

0. 95
1. 15
0. 75
1. 15
0. 75
0. 75
0. 95
1. 15
1. 15
0. 95
0. 75
0. 95
0. 95
0. 95
0. 95
0. 95
0. 95
0. 95
0. 61
1. 29

X3

90
60
60
120
120
60
90
60
120
90
120
90

140. 45
39. 55
90
90
90
90
90
90

试验浸

出率/%
93. 54
82. 63
75. 75
85. 27
78. 47
80. 62
93. 27
82. 46
83. 61
93. 46
82. 93
93. 04
94. 02
86. 74
93. 62
79. 36
93. 26
70. 61
79. 82
90. 73

预测浸

出率/%
93. 79
82. 78
75. 46
87. 40
78. 50
80. 87
93. 79
84. 27
85. 20
93. 79
84. 62
93. 79
92. 46
87. 28
93. 79
77. 68
93. 79
71. 28
80. 27
88. 87

表5 回归方程可信度分析
Table 5 Reliability analysis of regression equation

项目

标准偏差

复相关系数的平方R2

校正后的R2

预测的R2

预测均方和

数值

1. 35
0. 983 0
0. 965 9
0. 833 7
159. 37
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2. 3 焙烧温度与焙烧时间的交互影响

图 4为焙烧温度与焙烧时间交互影响下 Y的
响应曲面图及其等值线图，mCaO /mV2O5 固定在

0. 95。由图 4可知，钒浸出率随焙烧时间的延长
而缓慢升高，受焙烧时间影响不大；当焙烧温度

较低或者较高时，等值线沿焙烧时间轴向较密

集，说明在焙烧温度较低和较高时，焙烧时间对

钒浸出率的影响更大。图 4b中，等值线呈椭圆

形，说明这两个因素的交互作用较强，影响显著。

总之，选择适当的焙烧温度并延长焙烧时间可以

提高钒的浸出率。

2. 4 mCaO /mV2O5
与焙烧时间的交互影响

图 5为mCaO /mV2O5与焙烧时间交互影响下Y的

响应曲面图及其等值线图，焙烧温度固定在

850℃。由图 5可知，增大mCaO /mV2O5有助于提高钒

的浸出率，且焙烧时间较短时，mCaO /mV2O5 对钒浸

出率的影响较大。说明mCaO /mV2O5和焙烧时间均

对钒浸出率有着积极的作用。
2. 5 模型验证及条件优化

采用Design Expert 8. 0软件对钒渣微波钙化

焙烧提钒工艺的参数进行优化。焙烧条件优化

及模型验证结果如表 7所示。由表 7可知，最佳

钒浸出率的微波钙化焙烧工艺参数为焙烧温度

861. 69 ℃、mCaO /mV2O5= 1. 02、焙 烧 时 间 106. 31
min，此时钒浸出率的预测值为94. 78%，试验值为

93. 82%（3次试验的平均值），相对偏差为 1. 01%。

因此可以认为采用响应曲面法优化钒渣微波钙

表6 模型的方差分析
Table 6 Variance analysis of the model

方差来源

模型

X1
X2
X3
X1、X2
X1、X3
X2、X3
X12
X22
X32
误差

失拟项

纯偏差

总离差

自由度（DF）
9
1
1
1
1
1
1
1
1
1
9
5
4
19

平方和（SS）
941. 98
47. 75
87. 40
32. 49
7. 68
0. 25
0. 19
671. 45
146. 58
27. 64
16. 33
16. 11
0. 21
960. 03

均方（MS）
104. 66
47. 75
87. 40
32. 49
7. 68
0. 25
0. 19
671. 45
146. 58
27. 64
1. 81
3. 22
0. 053
-

F值

-57. 70
26. 32
48. 18
17. 91
4. 24
0. 14
0. 11
370. 15
80. 80
15. 24

60. 38
-
-

Pr＞F

＜0. 000 1
0. 000 6

＜0. 000 1
0. 002 2
0. 069 7
0. 718 0
0. 752 2

＜0. 000 1
＜0. 000 1
0. 003 6

0. 000 7
-
-

显著性

显著

显著

显著

显著

-
-

显著

显著

显著

-
显著

-
-

a 响应曲面图

b 等值线图

图3 焙烧温度与mCaO /mV2O5
的响应曲面图和等值线图

Fig 3 Response surface andcontour plot of roasting
temperature and mCaO /mV2O5
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化焙烧提钒工艺参数是可行的。

表7 条件优化及模型验证结果
Table 7 Results of conditional optimization and model

validation

项目

数值

X1

861. 69
X2

1. 02
X3

106. 31

钒浸出率/%
预测值

94. 78
试验值

93. 82

3 结论

（1）通过方差分析与模型的可行性分析表

明，采用响应曲面法优化钒渣微波钙化焙烧提钒

工艺是可行的，得到的预测值与试验值相对偏

差小。

（2）应用 Design Expert 8. 0软件对钒渣微波

钙化焙烧工艺参数之间的交互影响进行分析，结

果表明工艺参数对钒浸出率的影响从大到小依

次为：mCaO /mV2O5、焙烧温度、焙烧时间。

（3）通过响应曲面法优化钒渣微波钙化焙烧

工 艺 ，得 到 最 佳 的 焙 烧 条 件 为 ：焙 烧 温 度

861. 69 ℃、mCaO /mV2O5=1. 02、焙 烧 时 间 106. 31
min，此条件下钒的浸出率可达93. 82%。
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Optimization of Microwave Calcification Roasting Process for Extract⁃
ing Vanadium from Vanadium Slag by Response Surface Methodology

GAO Huiyang1，ZHANG Jie2
( )1. School of Materials and Chemical Engineering，Bengbu University，Bengbu Anhui 233030，China；
2. School of Mechanical and Vehicle Engineering，Bengbu University，Bengbu Anhui 233030，China

Abstract : The mathematical model of the relationship between calcification additive dosage, roasting temperature, roasting time
and vanadium leaching rate was established by response surface method. The vanadium extraction process by microwave calcifi⁃
cation roasting of vanadium slag was optimized, and the reliability of the test results was analyzed and verified. The research re⁃
sults show that it is feasible to optimize the microwave calcification roasting process for extracting vanadium from vanadium slag
by response surface methodology. The influence of microwave calcification roasting process parameters on vanadium leaching rate
in descending order is calcification additive dosage,roasting temperature, and roasting time. The optimum roasting parameters are
as follows: the roasting temperature is 861.69 ℃, the dosage of calcification additive is 1.02 and the roasting time is 106.31 min.
at this time, the leaching rate of vanadium can reach 93.82%.
Keywords：vanadium slag；microwave calcification roasting；response surface methodology
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