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黄陵煤泥制备聚氯化铝铁絮凝剂及絮凝性能研究

司玉成，杜美利，吴 涛，王豆豆
( 西安科技大学 化学与化工学院，陕西 西安 710054)

摘 要: 黄陵煤泥灰中 Al2O3占 19. 67%，Fe2O3 占 7. 23%，为了利用其较高的铝、铁含量，通过对煤泥

灰进行煅烧活化、酸浸、聚合等过程，制备无机高分子絮凝剂聚氯化铝铁( PAFC) 。正交实验表明，对

铝铁浸出率影响最大的因素是煅烧温度，其次是酸浸时间，并得出最佳工艺条件为: 煅烧温度 800 ℃，

煅烧时间 2. 5 h，盐酸浓度 6 mol /L，液固比 6，酸浸时间 4. 5 h。自制 PAFC 的红外光谱和扫描电镜图

分析表明，产品中铝铁元素得到了很好的聚合。煤泥水絮凝实验表明，当 PAFC 投加量为 30 mg /L，

pH 为 6 ～ 8 时，絮凝效果最好，透光率达到 91. 7%。
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Preparation and flocculation efficiency of polyaluminum
ferric chloride with Huangling coal slime

SI Yucheng，DU Meili，WU Tao，WANG Doudou
( College of Chemistry and Engineering，Xian University of Science and Technology，Xian 710054，China)

Abstract: The content of Al2O3 and Fe2O3 were 19． 67% and 7． 23% in Huangling coal slime ash． In order to utilize the high aluminum
and iron，the polyaluminum ferric chloride ( PAFC) was prepared through calcining coal slime ash，acid leaching and polymerization． The
analysis of orthogonal test showed that the calcination temperature was the main influencing factor on the aluminum and iron leaching rate，

followed by acid leaching time． The optimum process were that，the calcination temperature was 800 ℃，the calcining time was 2． 5 hours，
the concentration of hydrochloric acid was 6 mol /L，the ratio of liquid to solid was 6，the leaching time was 4． 5 hours． The infrared spec-
troscopy and scanning electron microscopy indicated that aluminum and iron in the products polymerized well． The flocculation test of coal
slime water showed that，when the polyaluminum ferric chloride dosage was 30 mg /L and pH ranged from 6 to 8，the flocculation effect was
the best and the transmission rate was 91． 7% ．
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0 引 言

中国是煤炭生产和消费大国，环保和可持续发

展要求煤炭洁净利用。煤炭分选是洁净煤最重要的

手段之一，煤泥是分选过程的一种副产品，约 70%
的煤泥就地排放和堆放［1］。黄陵矿区煤泥产量随

着黄陵原煤入选率不断提高与日俱增。大量煤泥堆

积不仅占用矿区土地，污染环境，还危及生物及人类

健康，且煤泥中许多有用化学成分得不到合理利用，

造成资源浪费［2 － 3］。如何综合、高效利用煤泥成为

黄陵矿区实现绿色选矿必须解决的问题。聚氯化铝

铁( PAFC ) 是一种新型高效铝铁复合型无机絮凝

剂，该絮凝剂既有聚合铝碱基度高，对原水适应性强

的特点，又有聚合铁密度大、絮凝沉降快的优点［4］，

在水处理行业应用广泛。制备 PAFC 絮凝剂的原料

很多，常 见 的 有 高 岭 石、粉 煤 灰、煤 矸 石、赤 泥

等［5 － 7］，除了郝志刚等［8］采用煤泥为原料制备聚硅

酸铝铁絮凝剂外，以煤泥为原料制备 PAFC 絮凝剂
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的研 究 鲜 有 文 献 记 录。黄 陵 煤 泥 灰 中 Al2 O3 占

19. 67%，Fe2O3 占 7. 23%，通过酸浸反应，浸出液中

的铝、铁可以为制备 PAFC 提供铝源和铁源，再经过

聚合反应则可以制得 PAFC。如何有效破坏煤泥中

的 SiO2—Al2O3键，最大限度地提高铝铁的浸出率是

整个实验的关键。国内外学者进行了大量的研究，

获得了许多有效破坏 SiO2—Al2O3键的方法，目前常

采用 酸 溶 法、碱 石 灰 烧 结 法 和 石 灰 烧 结 法 等 方

法［9 － 11］。笔者采用简单、低成本的工艺方法，确立

煅烧活化和酸浸反应条件为影响铝铁浸出率的主要

因素，通过正交实验，研究从煤泥中用盐酸浸出铝、
铁的最佳工艺条件。以黄陵煤泥为原料制备 PAFC
不仅为黄陵煤泥的综合利用提供了新思路，还为

PAFC 的制备开辟了的新途径。

1 试 验

1. 1 实验原料及化学成分分析

产地为陕西黄陵 1 号矿的煤泥经干燥、细磨、混
匀、煅烧后作为原料，按 GB /T 1574—2007《煤灰成

分分析方法》分析了煤泥灰的组成及含量，表 1 为

煤泥灰的主要化学成分。

表 1 煤泥灰的主要化学成分

组分 SiO2 Al2O3 Fe2O3 CaO BaO K2O MgO

质量分数 /% 52. 58 19. 67 5. 99 5. 50 4. 31 3. 42 1. 75

图 1 为经双氧水处理后煤泥的 X 射线衍射图，

由图 1 可知，黄陵 1 号矿煤泥的主要矿物为高岭石、
碳酸钙、石英、云母等。结合表 1 可知，SiO2和 Al2O3

的质量分数达到 70% 以上，然而煤泥中大部分的

SiO2和 Al2O3存在于高岭石、云母，石英中，是非活性

的，酸溶性较差，需要有效破坏煤泥中 SiO2—Al2 O3

键，才能提高铝的浸出率［12 － 13］。

图 1 煤泥的 XＲD 图

1. 2 酸浸实验

为了有效破坏煤泥中的 SiO2—Al2O3键，提高酸

浸反应中铝铁浸出率，采用正交实验方法对酸浸反

应进行研究。影响煤泥酸浸反应的因素很多，选取

煅烧温度( A) 、煅烧时间( B) 、盐酸浓度( C) 、液固比

( D) 、酸浸时间( E) 为 5 个主要影响因素，设计五因

素四水平正交实验［14］，参数见表 2。

表 2 正交实验设计

水平 A /℃ B /h C / ( mol·L －1 ) D / ( mL·g － 1 ) E /h

1 700 1. 5 5 4 1. 5

2 800 2 6 5 2. 5

3 900 2. 5 7 6 3. 5

4 1000 3 8 7 4. 5

1. 3 PAFC 的制备

按 1. 2 中正交实验得到的最优方案进行酸浸反

应，得 到 铝 铁 溶 液，调 节 铝 铁 溶 液 中 的 铝 铁 比 为

10∶ 1( 摩尔比) ［11 － 13］，缓慢滴加 4 mol /L 的 NaOH
溶液至铝铁溶液 pH 值为 3. 0，并于 80 ℃ 水浴条件

下聚合反应 2. 5 h，常温下陈化 24 h，即制得黄褐色

黏稠状的 PAFC 絮凝剂。将所得液体产品，在 100
℃水浴下浓缩，可得到固体产品聚合氯化铝铁。制

备工艺流程如图 2 所示。

图 2 煤泥制备 PAFC 的工艺流程

1. 4 PAFC 的表征

将自制的固体 PAFC 絮凝剂置于 80 ℃ 的烘箱

干燥数小时，研磨成粉末，采用 KBr 压片法进行红

外光谱分析，并用扫描电镜观察其形貌结构。
1. 5 PAFC 的絮凝实验

称取 2 g 煤泥，倒入装有少量水的沉降瓶中，振

荡，使煤泥样充分润湿，然后转移至 500 mL 烧杯中，

再加水至 500 mL 处，加入一定量的絮凝剂，在转速

600 r /min 下快速搅拌 1 min，然后在 150 r /min 下慢

速搅拌 10 min，静置 15 min。在液面下 2 ～ 3 cm 处

取上清液，用可见光分光光度计于 680 nm 波长下透

光率。

2 结果与讨论

2. 1 正交实验分析

忽略因素之间的交互作用，正交实验结果见表

3。由表 3 可知，在同一实验条件下，Fe 的浸出率总

是大于 Al 的浸出率，说明黄陵煤泥中，Fe 元素比 Al
元素更易浸出，即印证了煤泥中大部分 Al2 O3 是以
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SiO2—Al2O3 键形式存在的，酸溶性较差。采用极差

分析法进一步处理表 3 的实验数据，结果见表 4。

表 3 正交实验结果

实验

序号
A B C D E

Al 浸出

率 /%

Fe 浸出

率 /%

1 1 1 1 1 1 60. 33 59. 68

2 1 2 2 2 2 67. 12 71. 65

3 1 3 3 3 3 69. 30 81. 34

4 1 4 4 4 4 71. 51 81. 73

5 2 1 2 3 4 76. 52 82. 31

6 2 2 1 4 3 71. 33 61. 48

7 2 3 4 1 2 68. 73 80. 16

8 2 4 3 2 1 61. 89 65. 74

9 3 1 3 4 2 26. 06 49. 97

10 3 2 4 3 1 28. 90 50. 41

11 3 3 1 2 4 37. 06 49. 28

12 3 4 2 1 3 30. 71 54. 12

13 4 1 4 2 3 16. 32 44. 72

14 4 2 3 1 4 15. 51 41. 00

15 4 3 2 4 1 17. 91 34. 64

16 4 4 1 3 2 20. 54 35. 19

由表 4 可知，Al 浸出率中各因素影响力大小次

序: A ＞ E ＞ D ＞ C ＞ B，即影响 Al 浸出率的最大

因素是煅烧温度，其次是酸浸时间，影响最小的是煅

烧时间。相应的最优组合是: 煅烧温度 800 ℃，煅烧

时间 2. 5 h，盐酸浓度 6 mol /L，液固比 6，酸浸时间

4. 5 h; 而 Fe 浸出率中各因素影响力大小次序: A ＞
C ＞ E ＞ D ＞ B，即影响最大的是煅烧温度，其次是

盐酸浓度，最小的是煅烧时间，相应的优组合是: 煅

烧温度 800 ℃，煅烧时间 2. 5 h，盐酸浓度 8 mol /L，

液固比 6，酸浸时间 4. 5 h。
影响铝铁浸出率最大的因素都是煅烧温度，在

800 ℃ 之前，随着温度的升高，铝、铁的浸出率大体

上呈逐渐增加的趋势，而在 800 ℃ 以后，铝、铁的浸

出率不增反而下降。这是因为温度太低，煅烧反应

不完全，使其中的 Si—Al 键不能完全破坏，在温度

为 800 ℃ 时 Si—Al 键已基本分解完毕，再升高温

度，γ － Al2O3逐渐的转化为 α － Al2O3，使一部分 Al2
O3失去反应活性，降低了铝、铁的浸出率。

对于铝铁浸出率来说，因素 B、D、E 三个因素所

取的水平相同，即 B3D3E4。A 因素，对铝浸出率，A
取 A1，对于铁浸出率，A 取 A2，但 A 取 A2与取 A1时铝

浸出率间的差值比 A 取 A1 与取 A2 时铁的浸出率差

值要大，故 A 取 A2。C 因素，考虑到盐酸易挥发等

特性，C 取 C2。

表 4 极差分析

Al 浸出率 /%

A B C D E

Fe 浸出率 /%

A B C D E

均值 k1 67. 07 44. 82 47. 32 43. 82 42. 26 73. 60 59. 17 51. 41 58. 74 52. 62
均值 k2 69. 62 45. 72 48. 07 45. 59 45. 62 72. 42 56. 14 60. 68 57. 85 59. 24
均值 k3 30. 69 48. 25 43. 19 48. 82 46. 92 50. 95 61. 36 59. 51 62. 31 60. 42
均值 k4 17. 57 46. 16 46. 37 46. 71 50. 15 38. 89 59. 19 64. 26 56. 96 63. 58
极差 Ｒ 52. 05 3. 43 4. 88 5. 00 7. 89 34. 71 5. 22 12. 85 5. 35 10. 96

主次顺序 A ＞ E ＞ D ＞ C ＞ B A ＞ C ＞ E ＞ D ＞ B
最优组合 A2E4D3C2B3 A1C4E4D3B3

综合以上分析，优化方案为 A2B3C2D3E4，即煅

烧温度为 800 ℃，煅烧时间为 2. 5 h，盐酸浓度为 6
mol /L，液固比为 6，酸浸时间为 4. 5 h。
2. 2 红外光谱及扫描电镜分析

图 3 为自制 PAFC 的红外光谱图。由图 3 可

知:①3455 cm －1 是由固体样品中与铝离子相连的

—OH基团及样品内所吸附的水分子和配位水分子

中的—OH 基团伸缩振动产生。②1632 cm －1是由结

合水的弯曲振动引起的吸收峰，1083 cm －1左右的吸

收峰是由 Al—OH—Al，Fe—OH—Fe 的伸缩振动产

生的，而 1400 cm －1 处的吸收峰，可能是 Al—OH—Fe

图 3 自制 PAFC 红外光谱

发生弯曲振动产生的。这说明在 PAFC 中既有以羟

基架桥连接的铝聚合物，又有以羟基架桥连接的铁聚
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合物。由此可以判断，铝铁元素得到很好的聚合。
图 4 为自制 PAFC 的扫描电镜图，由图 4 可知，

自制 PAFC 结构紧密，分子密度大，分子间相互结合

形成较长的链，且彼此交错形成高聚合度的具有网

状结构的大分子物质，因此自制 PAFC 絮凝剂的结

构决定了其有吸附网捕能力强，沉降速度快的特性。

图 4 自制 PAFC 扫描电镜图

2. 3 絮凝性能研究

1) PAFC 投加量对絮凝效果的影响。PAFC 投

加量对絮凝效果的影响如图 5 所示。由图 5 可知，

随絮凝剂投加量增加，煤泥水透光率逐渐增加，当絮

凝剂 投 加 量 在 30 mg /L 时，煤 泥 水 透 光 率 达

91. 7%，当增加到 50 mg /L 时，透光率变化不大，继

续增加 PAFC 时，透光率逐渐减小，这主要是因为絮凝

剂量过多，粒子表面活性降低，会发生再稳现象［15］，絮

凝效果反而变差，因此最佳投加量为 30 mg /L。

图 5 PAFC 投加量对絮凝效果的影响

图 6 煤泥水 pH 对絮凝效果的影响

2) 煤泥水样 pH 值对絮凝效果的影响。在煤泥

水絮凝处理工艺中，pH 是影响絮凝效果的重要因

素。煤泥水样 pH 值对絮凝效果的影响如图 6 所

示，PAFC 絮凝剂在 pH 为 5 ～ 9 时，煤泥水透光率均

达到 85% 以上; 在 pH 为 6 ～ 8 时，煤泥水透光率均

达到 91%以上，因此 PAFC 的 pH 应用范围很广泛。

3 结 论

1) 正交实验分析表明，对铝铁浸出率影响最大

的因素是煅烧温度，最佳工艺条件为: 煅烧温度 800
℃，煅烧时间 2. 5 h，盐酸浓度 6 mol /L，液固比 6，酸

浸时间 4. 5 h。
2) 红外光谱和扫描电镜图表明，自制 PAFC 中

铝铁元素得到了很好的聚合，并且形成了高聚合度

的具有网状结构的大分子物质。
3) 自制 PAFC 的煤泥水絮凝实验研究表明，当

聚氯化铝铁投加量为 30 mg /L，pH 为 6 ～ 8 时，絮凝

效果最好，透光率达 91. 7%。
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