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摘 要:从生产流程、工艺过程控制参数选取等方面分析了偏钒酸铵产品中杂质含量偏高的原因。研究了 APV 在
不同温度条件下，过滤杂质含量的变化趋势，除杂系数的调整，碱性沉钒铵盐的选择以及沉淀加铵系数等重要参数

对杂质含量控制的影响。通过先运用低铵盐沉钒制取多钒酸铵、再返溶除杂净化、最后碱沉的工艺流程，有效地将
Cr、Si、Al等主要杂质含量由原来的 0． 05%以上降低至目前的 0． 02%以下，对攀钢现有高纯钒生产技术的提高具有
重要的指导意义，为攀钢钒业新产品的开发奠定了基础。
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Preparation Technique of High Quanity Ammonium Metavanadate

Hou Haijun
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Abstract: This paper analyzed the cause of high impurities in ammonium metavanadate products at the
aspect of the production process and selection of process control parameters． To control the content of im-
purities in AMV，the change trend of the impurity content after filtering，adjustment of the impurity re-
moval coefficient and the selection of ammonium salt in basic precipitation were investigated in different
temperature conditions． In the technological process of preparing ammonium polyvanadate ( APV) by low
ammonium salt precipitation，return dissolving the APV to remove the impurity，and then precipitating
AMV in basic condition，the impurities in AMV could be reduced from 0． 05% to 0． 02% effectively，
which was of important guiding significance on the improvement of high purity vanadium production tech-
nology，and laid a foundation to develop new products for Vanadium industry Co．，Ltd．，Pangang group．
Key words: ammonium metavanadate，precipitation of vanadium，ammonium polyvandata，high purity va-
nadium，backward solution

0 引言
随着我国产业结构的调整和产品的升级换

代，市场对钒产品的需求将呈现不断拓展的趋势。
其中用作催化剂的原材料如高纯五氧化二钒、偏
钒酸铵等用量也呈大幅上升趋势，随着催化剂技

术的进一步成熟，市场导向和用户需求的不断提

高，对产品质量的要求也在不断的提高，产品在不

断拓展领域的同时，质量也不断向着高、精、尖方
向发展。
目前国内生产的偏钒酸铵普遍存在品位低、杂

质高的问题，越来越不能满足时代发展和用户的需

求，高纯度偏钒酸铵市场需求量的不断增大，对于钒

生产企业而言是机遇同时也是挑战，因此开发高纯
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度的偏钒酸铵有着重大的意义。

1 偏钒酸铵纯度的影响因素分析
纯净的偏钒酸铵( AMV) 为白色粉末，Si、Cr 等

杂质含量偏高时显淡黄色或者暗黄色。国家标准和
攀钢现行产品中杂质含量分布分别见表 1、2。
对比表 1 和表 2 可以看出，目前钒业公司生产

的偏钒酸铵主要成分中，有多个杂质成分不达标，其

中主要的杂质含量如 Cr、Si、Al 等含量居高不下，Cr

含量的高低也直接影响偏钒酸铵的表观质量。在现
有工艺流程中，采用高密度沉钒和高浓度碱沉，无论

是酸沉得到的多钒酸铵( APV ) 还是碱沉得到的
AMV，反应都比较剧烈，晶粒成长也很快［1］，从而使
得在晶粒长大的过程中，将杂质包裹而难以洗涤去

除［2］。因此，要降低偏钒酸铵中的杂质含量，不但
要从源头上控制杂质含量，而且需要调整工艺和流

程，减少 APV或者是 AMV中杂质包裹的几率，从而
达到控制杂质总量的目的。

表 1 偏钒酸铵主要杂质含量成分标准( GB 7315—1987)
Table 1 Main impurity components standards of AMV %

NH4VO3 ( 干基) Si Fe S Al Cl As Na2O Cr P

≥98 ≤0． 25 ≤0． 3 ≤0． 03 ≤0． 1 ≤0． 2 ≤0． 02 ≤1 ≤0． 03 ≤0． 05
≥99 ≤0． 1 ≤0． 1 ≤0． 01 ≤0． 05 ≤0． 15 ≤0． 01 ≤0． 7 ≤0． 02 ≤0． 03
≥99． 5 ≤0． 08 ≤0． 01 ≤0． 01 ≤0． 03 ≤0． 1 ≤0． 01 ≤0． 25 ≤0． 01 ≤0． 01

表 2 攀钢钒业公司生产的偏钒酸铵主要成分含量
Table 2 Main components of AMV produced by Vanadium industry Co．，Ltd．，Pangang group %

Si Fe Cr S K2O Na2O NH4 + Al

0． 046 0． 032 0． 052 0． 08 ＜ 0． 02 ＜ 0． 02 16． 36 0． 149

2 偏钒酸铵除杂试验
2. 1 试验原理
高浓度酸性沉钒使得在沉淀过程中可能形成杂

质包裹而影响杂质在转入下部流程中残存［3］，故采

用低铵盐沉淀法，得到的 APV，再返溶碱沉的方法
可以降低净化液中杂质含量。该方式可以降低
APV的聚合形态，减少因为包裹状态而无法去除的
杂质含量，而 Cr 在酸性条件下以 Cr2O7

2 －的形式存

在，重铬酸盐的溶解度相对较大，因此在沉淀过程中

大部分 Cr留在溶液中而被除去［4］，使用酸沉，再返

溶除杂质，最后碱沉的工艺流程，可以将溶液中的杂

质含量在除杂质过程稀释除去，而低浓度碱性沉淀

也能降低杂质含量的进入 AMV 中，从而达到有效
降低杂质含量的目的。
2． 2 试验原料及设备
主要原料:钒业公司生产用合格钒液( 成分见表

3) ，取自五氧化二钒作业区; 硫酸铝( 分析纯) 、片碱
( 分析纯) 、浓硫酸( 分析纯) 、硫酸铵( 工业级) 等。
主要设备: CPD7 － JJ － 1 搅拌器、CGCL300 电热

鼓风恒温干燥箱、AY220 型电子天平、FCJH － 189A
电加热板、烧杯、真空泵。

表 3 合格钒液的主要成分
Table 3 Main components of vanadium solution %

Pb Al Fe Si Cr Ca Cu Cl As S

＜ 0． 01 ＜ 0． 01 ＜ 0． 01 0． 65 0． 868 0． 269 ＜ 0． 01 0． 313 ＜ 0． 01 0． 29

2． 3 试验方法
将浸出合格钒液置于烧杯中，采用非球形沉钒

的加铵系数和控制方法，沉淀完毕自然冷却到室温

后过滤洗涤，将得到的 APV 在高温条件下返溶，返
溶液加热到一定温度，配入硫酸铝溶液，持续加热至

沸腾，冷却过滤后，将杂质弃除，净化液在常温条件

下，加入硫酸铵搅拌沉取偏钒酸铵( AMV) 。

3 试验结果及讨论
3． 1 APV过滤温度的选择

·03·

钢 铁 钒 钛 2013 年第 34 卷



为了控制 APV在生成过程中晶粒进一步长大，
采用低铵盐沉钒方式进行沉淀。在沉淀完成过程
中，静置时间长短和过滤温度控制不同，APV 晶粒
的聚合形态与大小不一致; 在强烈的搅拌过程中，

APV随晶核不断滚动而长大，形成多聚合物，因此，
试验过程中选择冷却至不同的温度进行过滤，杂质

含量变化如图 1 所示。

图 1 APV在不同温度条件下过滤时杂质含量变化趋势
Fig． 1 Effect of different temperature conditions

on impurity content of AMV

如图 1 所示，Si、Al、Fe、Ca 等杂质元素都随着
APV过滤温度的升高而增大，Al 含量随 APV 过滤
温度的不同变化趋势明显，而 Cr 含量随温度变化
趋势不明显。综合考虑选择在 30 ℃ 的条件下
过滤。
3． 2 净化除硅加铝系数的选择

在除硅过程中，铝盐加入量会影响偏钒酸铵中

Si和 Al两种杂质含量，如图 2 所示。从图 2 可以看
出，偏钒酸铵中 Si含量随着加铝系数的增大不断降
低，而加铝系数的不断增大引起 Al 含量也在升高，
两条曲线相交于 5． 5 ～ 6． 0，因此加铝系数选择 5． 5
～ 6． 0 比较合适。
3． 3 铵盐的选择
使用不同铵盐对净化液进行低铵盐沉钒和碱性

沉钒，过程杂质含量无明显变化( 见表 4) 。用硝酸
铵进行沉淀时，S 含量有所降低，但仍不明显，其品
位为 98． 51%，较使用硫酸铵和氯化铵所得到的偏
钒酸铵都要低。综合其他因素考虑，选用硫酸铵沉
淀较为有利。

图 2 不同加铝系数偏钒酸铵中 Si、Al含量变化趋势
Fig． 2 Effect of aluminum coefficient on the

content of Si and Al in AMV

表 4 使用不同铵盐沉淀对偏钒酸铵中杂质含量的影响
Table 4 Effect of ammonium － salt kinds on impurity content of AMV %

品名 铵盐种类 NH4VO3 Pb Si Cr Ca Cl SO4
2 －

AMV 硫酸铵 99． 28 ＜ 0． 01 0． 013 ＜ 0． 01 ＜ 0． 01 ＜ 0． 05 0． 119
AMV 硝酸铵 98． 51 ＜ 0． 01 0． 010 0． 01 ＜ 0． 01 ＜ 0． 05 0． 099
AMV 氯化铵 99． 28 ＜ 0． 01 0． 012 0． 01 ＜ 0． 01 ＜ 0． 05 0． 14

品名 铵盐种类 Al2O3 Fe2O3 Na2O K2O P As

AMV 硫酸铵 0． 019 0． 015 ＜ 0． 02 ＜ 0． 02 ＜ 0． 01 ＜ 0． 01
AMV 硝酸铵 0． 019 ＜ 0． 01 ＜ 0． 02 ＜ 0． 02 ＜ 0． 01 ＜ 0． 01
AMV 氯化铵 0． 019 ＜ 0． 01 ＜ 0． 02 ＜ 0． 02 ＜ 0． 01 ＜ 0． 01

3． 4 碱性沉钒加铵系数的影响
如图 3所示，沉淀率随着加铵系数的增加而逐步

增加。当加铵系数达到2． 0时，沉淀率达到94． 28%，而
继续增大加铵系数，沉淀率反而下降。同时从图 4可以
看出，随着加铵系数的提高，杂质含量也在变化，当加铵

系数控制在 2． 0左右时，综合杂质含量相对较低。
根据上述试验方法和综合参数的选定，先用合

格液进行低铵盐沉钒，将得到的 APV返溶后进行除
硅等杂质，最后用净化液碱性沉淀得到 AMV，其结
果见表 5。
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表 5 优化试验偏钒酸铵成分含量
Table 5 Component content of experiment AMV %

品名 NH4VO3 Cl SO4
2 － Al2O3 Fe2O3 Na2O K2O

AMV 99． 66 ＜ 0． 05 0． 184 ＜ 0． 010 ＜ 0． 010 ＜ 0． 020 ＜ 0． 02
AMV 99． 65 ＜ 0． 05 0． 172 ＜ 0． 010 ＜ 0． 010 ＜ 0． 010 ＜ 0． 02
AMV 99． 74 ＜ 0． 05 0． 169 ＜ 0． 010 ＜ 0． 010 ＜ 0． 010 ＜ 0． 02

品名 Si P Pb As Cr Ca
AMV 0． 012 ＜ 0． 010 ＜ 0． 010 ＜ 0． 010 ＜ 0． 010 ＜ 0． 010
AMV ＜0． 010 ＜ 0． 010 ＜ 0． 010 ＜ 0． 010 ＜ 0． 010 ＜ 0． 010
AMV 0． 010 ＜ 0． 010 ＜ 0． 010 ＜ 0． 010 ＜ 0． 010 ＜ 0． 010

由表 5可见，主要杂质如 Al2O3、Fe2O3、Si、Cr、Ca
等均明显降低，而 S 含量却相对较高。主要原因在
于，在整个过程中，均采用硫酸盐作为辅助材料，而在

洗涤过程中虽然大部分硫酸盐以硫酸钠的形式溶于

水中而被洗涤掉，但是偏钒酸铵中仍存在少部分金属

阳离子，与 SO4
2 －结合生产不溶于水的沉淀而很难被

洗涤掉，因此，偏钒酸铵中 S含量较高。

4 结论
1) 采用低铵盐沉钒、返溶深度净化、低浓度碱

沉的工艺能生产出高品质的偏钒酸铵。低铵盐沉
钒有利于控制 APV 晶粒的迅速长大，降低产品中
Cr 等杂质含量。低浓度碱性沉钒有利于控制
AMV晶粒的快速长大，降低杂质包裹而难以去除
的问题。

2 ) APV过滤温度控制在 30 ℃，有利于杂质的
去除。碱性沉钒加铵系数控制在 2． 0，净化除硅加
铝系数控制在 5. 5 ～ 6. 0 为宜。
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