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ИССЛЕДОВАНИЕ ВЛИЯНИЯ ТЕМПЕРАТУРЫ ТЕПЛОВОЙ ОБРАБОТКИ, 
СОСТАВА ШИХТЫ НА ПЛОТНОСТЬ МЕТАЛЛИЗОВАННОГО 

ВАНАДИЙСОДЕРЖАЩЕГО МАТЕРИАЛА 
 

Исследованы фазовые и структурные превращения в процессе углеродотермиче-
ского восстановления пентаксида ванадия. Проведено изучение влияния некоторых 
технологических параметров процесса углеродотермического восстановления 
таблеток на основе оксида V2O5 на степень их разбухания, а также причин, 
вызывающих это явление, для целенаправленного регулирования его в 
промышленных условиях. 
Ключевые слова: пентаксид ванадия, углеродотермическое восстановление, фазо-
вые превращения, структурные превращения, степень восстановления, разбухание. 
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Петрищев А.С., Григор’єв С.М. Дослідження впливу температури тепловодої 
обробки, вмісту шихти на щільність металізованого ванадійвмісного матеріа-
лу. Досліджено фазові і структурні перетворення в процесі вуглецевотермічного 
відновлення пентаксиду ванадію. Проведено вивчення впливу деяких технологічних 
параметрів процесу вуглецевотермічного відновлення таблеток на основі оксиду 
V2O5 на ступінь їх розбухання, а також причин, що викликають це явище, для ціле-
спрямованого регулювання його в промислових умовах. 
Ключові слова: пентаксид ванадію, вуглецевотермічне відновлення, фазові пере-
творення, структурні перетворення, ступінь відновлення, розбухання. 
 
A.S. Petryschev, S.M. Grygoriev. Research of influence of temperature of thermal 
processing, charge composition on density of metallic material, containing vanadium. 
Phase and structural transformations in the process of carbothermic recoveries of 
vanadium pentaoxide were investigated. Studying of the influence of some technological 
factors of process carbothermic recoveries of tablets on the basis V2O5 oxide on the 
extent of their swelling, and also the reasons causing this phenomenon, for its purposeful 
regulating in industrial conditions was carried out. 
Keywords: vanadium pentaoxide, carbothermic restoration, phase changes, structural 
transformations, restoration extent, swelling. 
 
Постановка проблемы и анализ последних публикаций. Накопленный опыт утилиза-

ции тугоплавких элементов из металлооксидных техногенных отходов инструментальных ле-
гированных и быстрорежущих сталей в качестве шихтовой добавки предворительно металли-
зованных брикетов отличается высокой эффективностью и подтверждает перспективность вы-
бранного направления [1, 2]. Некоторые аналогии при восстановлении оксидов молибдена и 
вольфрама углеродом в системах без появления жидких фаз прослеживается при сравнении с 
восстановлением оксидов ванадия [3-5], однако для достижения совершенства и технологиче-
ской завершенности необходимы результаты более глубоких исследований восстановления ок-
сидов ванадия в гетерогенной системе. 

Целью настоящей работы являлась разработка основных технологических параметров 
восстановления оксидных рудных концентратов и техногенных ванадийсодержащих отходов, а 
конкретные задачи этого этапа исследований заключались в изучении влияния некоторых 
технологических параметров процесса углеродотермического восстановления таблеток на 
основе V2O5 на степень их разбухания, а также причин, вызывающих это явление, для 
целенаправленного регулирования его в промышленных условиях.  

Изложение основного материала. Образцы для исследований подвергали изотермической 
тепловой обработки при температурах 1073-1473К в течении 1 часа. В качестве исходного материа-
ла для образцов использовали технически чистый оксид ванадия V2O5 с добавками графита в виде 
циклонной пыли (соотношение О/С=1,33) и связующего (смола СПП ТУ 38-10916-79). С целью 
приближения состава образцов к химическому и минералогическому составу рудного сырья 
разработан состав шихтовых компонентов, который позволяет регулировать сопутствующие 
оксидные примеси, присутствующие в рудном сырье. Одним из таковых является флюс АН-295 
(ТУ 5929-004-05764417-2003). При восстановлении брикетов по заданному температурному 
режиму контролировали убыль веса образца и изменение его линейных размеров. 

Фазовый состав ванадийсодержащих таблеток исследовали на дифрактометре ДРОН-6 в 
излучении медного катода с никелевым фильтром по методике и рекомендациям, описанным в 
работе [6]. Режим сканирования 40 кВ, 20 мА. Рентгеноструктурный фазовый анализ проводи-
ли с использованием комплекса программ PDWin 2.0 и дополнительной справочной литерату-
ры [7, 8]. 

Микроструктуру образцов исследовали на растровом электронном микроскопе JSM 
6360LA, производства японской фирмы JEOL по описанной в работе [9] методике. Работу вы-
полнили при ускоряющем напряжении 15 кВ и диаметре электронного зонда 4 нм. 

Угар легирующих элементов при выплавке стали, как расходная статья, может осуществ-
ляться переходом их в шлак, окислением атмосферой печи, а также сублимацией соединений, 
имеющих высокую упругость паров. Настоящая работа направлена на углубление представле-
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ний о природе угара и разработке мероприятий, приводящих к его снижению, и как следствие, 
повышению степени усвоения легирующих элементов и выхода годного. 

Промышленное опробование углеродотермического и комбинированного восстановления 
шихтовых брикетов показало, что разбухание брикетов полезно лишь в определенных 
пределах, отвечая требованиям технологического процесса и полноте усвоения элементов из 
полученного материала. [10]. При этом необходимо учитывать снижение теплопроводности 
навески и спекания частиц восстанавливаемого материала. 

Восстановление оксидов металлов - сложный физико-химический процесс, включающий 
доставку восстановителя к оксиду, химическую реакцию восстановителя с кислородом оксида, 
кристаллохимическое превращение - образование новой фазы со свойственной ей кристалличе-
ской решеткой, диффузионное перемещение частиц через слой продуктов реакции, химические 
реакции на границах раздела старой и новой фаз [11]. Поэтому, механизм роста таблеток необ-
ходимо рассматривать в тесной связи с процессами восстановления. 

Из рис. 1, а видно, что ванадийсодержащие таблетки, восстановленные при 1073К имеют 
меньшую плотность, чем исходные сыры образцы. Это также подтверждается графиками на 
рис.1, б, которые указывают на относительно высокий показатель уменьшения массы при 
1073К по сравнению с температурами 1173К у части образцов. Восстановительные процессы 
при 1073К слабо активизированы и представлены, в основном, переходом V2O5 в V2O3. 

 

Плотность 
, г/см3 

 
 

Рис. 1 – Зависимость плотности (а) и изменения массы (б) восстановленных угле-
родотермическим способом ванадийсодержащих таблеток на основе V2O5 от тем-
пературы процесса с добавкой АН-295 (соответственно условным обозначениям) в 
количестве, % мас.: 5  (1), 10  (2), 15  (3), 20  (4), 25  (5), 30  (6) 
 
Повышение температуры до 1173К приводит к дальнейшему понижению плотности 

большинства образцов о развитии процессов газификации связующего, углерода и восстанов-
ления V2O5 до V2O3 с появлением небольшой части VC. Судя по структуре восстановленного 
образца при 1073К, частицы оксидов имеют слоистое рыхлое строение, затрудняющее спека-
ние, а диффузионные процессы еще не достигли достаточного значения (рис. 2, б). При этом 
наблюдается уменьшение темпов потери массы у некоторых образцов, что может быть объяс-
нено образованием блок-слоев, закрывающих часть пор и затрудняя отвод газообразных про-
дуктов реакции. Также это может быть объяснено начальными стадиями образования оксикар-
бидов и карбидов, что ведет к закреплению в них части углерода. 

Повышение температуры до 1273К приводит к одновременному повышению плотности 
образцов и возрастанию темпов потери массы (рис. 1). Это с одной стороны свидетельствует об 
активации восстановительных процессов (рис. 2, а) с образованием VC. С другой стороны ука-



ВІСНИК ПРИАЗОВСЬКОГО ДЕРЖАВНОГО ТЕХНІЧНОГО УНІВЕРСИТЕТУ 
2012р. Серія: Технічні науки Вип. 24 
 ISSN 2225-6733  

 

 59 

зывает на активизацию диффузионных процессов с преобладанием спекания и уплотнения над 
разбуханием таблеток с содержанием АН-295 5-30% мас. 

 

 
 

Рис. 2 – Участок дифрактограмм (а) и фрактограммы ванадийсодержащих таблеток 
на основе V2O5 с содержанием 15% мас. флюса АН-295 после углеродотермическо-
го восстановления с увеличением 3000 (б), 4000 (в), 5000 (г) восстановленных 
при температурах: б – 1073К; в – 1273К; г – 1473К 
 
С повышением температуры углеродотермического восстановления до 1373К выявлено 

снижение темпов уплотнения таблеток с одновременным значительным повышением потери 
массы образцов. В этих условиях выявлено развитие карбидизации с образованием VC 
(рис. 2, а). 

С повышением содержания АН-295 в таблетках также затруднено спекание и уплотнение 
восстановленных частиц, однако повышается количество мест контакта частиц флюса, приводя 
к их спеканию. Происходит образование спекшихся блок-слоев флюса с помещенными между 
ними частицами восстановленных фаз. При этом затрудняются диффузионные процессы мас-
сопереноса и газообмена, сопутствующих разбуханию таблеток. 

На всем исследуемом температурном интервале выявлена закономерность повышения 
плотности таблеток с повышением содержания в них АН-295. Это объясняется участием флюса 
при концентрации 5-15% мас. как активатора разбухания, затрудняющего спекание восстанов-
ленных частиц не затрудняя диффузию, а при концентрации выше 15% мас. происходит обра-
зование спекшихся блок-слоев самого АН-295, что приводит к торможением процессов газо- и 
массопереноса. Из рис.1 видна закономерность более интенсивного уменьшения массы при 
температурах 1073-1273К в образцах с более низким содержанием АН-295. С повышением 
температуры выше 1273К более высокая потеря массы выявлена в образцах с высоким содер-
жанием флюса. Это объясняется тем, что добавки флюса при низких температурах служат до-
полнительными препятствиями на пути продуктов газификации углерода и связующего, сни-
жая темпы потери массы. А при высоких температурах добавки флюса более 15% мас. обеспе-
чивают более плотную структуру, улучшая контакт между частицами, что приводит к активи-
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зации реакций восстановления и уменьшения массы из-за образования газообразных продуктов 
реакции СО и СО2. 

Особенностью изменения плотности ванадийсодержащих таблеток является положение 
кривой образца с содержанием АН-295 в количестве 25% мас. в температурном интервале 
1073-1373К выше остальных кривых. Это может объясняться образованием совместного со-
единения оксидов ванадия и составляющих флюса. При этом добавление 25% мас. флюса дает 
возможность образования максимального количества данного соединения, которое, по-
видимому, создает более подходящие условия спекания между частицами таблеток. Одной из 
причин потери массы образцов на всем исследуемом температурном интервале при нагревании 
«сырых» таблеток выступает сублимация V2O5, имеющего в данных условиях высокую упру-
гость паров [12]. 

Проведенные исследования являются важным этапом в разработке решений по сокраще-
нию потерь ванадия и других легирующих элементов в результате угара. Так, при выплавке 
стали Р6М5Ф3-МП присадка 45-70 кг/т нового легирующего материала на основе окалины бы-
строрежущей стали привела к снижению массового расхода хрома на 2…3%, молибдена – на 
3…4%, вольфрама – на 30…36% и ванадия на 7…8% [13]. 

 
Выводы 

Выявлена закономерность повышения плотности ванадийсодержащих таблеток с повы-
шением содержания в них АН-295 в температурном интервале 1073-1473К. Это объясняется 
участием флюса при концентрации 5-10% мас. как компонента, затрудняющего спекание вос-
становленных частиц не усложняя диффузию газовой фазы, а при концентрации выше 10% 
происходит торможение процессов газо- и массопереноса. Добавки флюса при низких темпера-
турах служат дополнительными препятствиями на пути продуктов газификации углерода и свя-
зующего, снижая темпы потери массы. А при повышенных температурах добавки АН-295 бо-
лее 10% мас. обеспечивают более плотную структуру, лучший контакт между частицами и теп-
лопроводность, что приводит к активизации реакций восстановления, регенерации СО и СО2 и 
уменьшения массы образца. 

Результаты проведенных исследований являются важным этапом в разработке решений 
по сокращению потерь ванадия и других легирующих элементов в результате угара при разра-
ботке технологических параметров получения и применения металлизованных ванадийсодер-
жащих металлооксидных материалов и техногенных отходов. 
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