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微波场中高含铁量煤矸石
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摘要:研究了微波场中酸浸高含铁量煤矸石制取 Fe2O3，探索了煅烧时间、煅烧温度、酸浸

温度、酸浸时间、微波功率、HCl 质量分数、煤矸石粒度对 Fe2O3 浸出率的影响。结果表明，在

固液比 1 ∶ 3条件下，煅烧时间为 120 min，煅烧温度为 700 ℃，酸浸温度为 105 ℃，酸浸时间为

30 min，微波功率为 500 W，HCl 质量分数为 20%，煤矸石粒度为 0. 1753 mm，Fe2O3 的浸出率

可达 39. 36%。与传统方法相比，在大大节省时间的同时，改善了操作环境。制备的 Fe2O3 样

品有较好的应用价值。
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中国大部分矿区的煤矸石都具有 SiO2、Al2O3

含量较高、Fe2O3 及其它碱金属和碱土金属氧化物

含量较低的特点
［1］。本实验采用阜新煤矿的煤矸

石原料，其 Fe2O3 含量较高，是提取 Fe2O3 较理想的

原料。
目前国际上生产 Fe2O3 的通用方法主要有副产

硫酸亚铁法( 干法和湿法) 及鲁斯纳法。中国 Fe2O3

生产基本以废铁皮为主要原料，即在晶种和亚铁盐

存在的条件下，于 85 ℃左右通入空气进行氧化制取

铁红和铁黄。此法生产周期长，生产过程产生大量

的酸性废水和废气，污染较为严重，原料又局限于

低碳钢废铁皮，生产规模难以扩大，生产消耗与耗

能占总成本比例大。
本文以中国特有的高含铁量煤矸石为原料，在

先进微波场中采用酸浸处理法研究从煤矸石中提

取 Fe2O3 的方法，旨在提出阜新煤矸石资源化利用

的新思路。7 组单因素实验为确定 Fe2O3 提取最佳

工艺条件奠定了基础。微波场可激活溶液中的极

性物质，如各种无机离子和具有永久偶极矩的有机

分子等，促进化学反应快速进行。当无机酸离子与

反应物固体表面( 如煤矸石) 裸露的 Fe3 +
接触时，微

波可以直接作用于这些活性点，迅速增强其活性，以

利于反应物离子之间迅速发生反应，并使反应进行完

全
［2 － 3］。使用微波替代传统加热可以大幅减少反应

时间，减少整体化进程的步骤，提高效率。这些优

点意味着有微波辅助过程生产的最终产品比传统

技术所产产品更具经济竞争力
［4］。

1 实验部分

1． 1 原料与试剂

煤矸石采自中国阜新煤矿，实验试剂均为分析

纯试剂。
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1． 2 仪 器

破碎机，XRF( X － 射线荧光光谱仪) ，马弗炉，

微波反应器，原子吸收光谱仪，烘箱，酸度计，玻璃

量器等。
1． 3 实验原理

煤矸石中 Fe2O3 与 HCl 的反应是二级反应，反

应表观活化能为 154 kJ /mol，铁浸出速率受化学反

应控制。

Fe2O3 + 6HCl + 3H2 O 2FeCl3·6H2O
3NaOH + FeCl 3 Fe( OH) 3↓ + 3NaCl

2Fe( OH) 3 
△

Fe2O3 + 3H2O
1． 4 实验方法

1． 4． 1 原料的化学成分分析

采用 X － 射线荧光光谱法对煤矸石进行化学成

分分 析
［5］，表 1 为 煤 矸 石 主 要 化 学 成 分 及 质 量

分数。
表 1 煤矸石主要化学成分及质量分数 %

ω( SiO2 ) ω( Al2O3 ) ω( Fe2O3 ) ω( K2O) ω( MgO) ω( Na2O) ω( CaO) ω( TiO2 )

49. 6 19. 3 11. 5 3. 83 2. 88 2. 04 1. 65 1. 42

1． 4． 2 Fe2O3 溶出量的检测方法

利用 原 子 吸 收 对 浸 出 液 中 Fe3 +
含 量 进 行 测

定
［6］，经过换算求得 Fe2O3 的浸出率。Fe2O3 浸出

率计算公式:

Fe2O3 的浸出率( % ) = c·a·V
m·ω( Fe2O3 ) × 2 × 100%

式中，c 为原子吸收所测 Fe3 +
质量浓度，mg /L; a 为

浸出液稀释倍数; V 为浸出液总体积，L; m 为煤矸石

投加量，g; ω( Fe2O3 ) 为煤矸石中 Fe2O3 质量分数，%。
1． 4． 3 Fe2O3 产品的制备

将得到的沉淀在低于 500 ℃下烘干即得 Fe2O3

样品。

2 结果与讨论

2． 1 煅烧时间对 Fe2O3 浸出率的影响

图 1 为煤矸石中 Fe2O3 浸出率随煅烧时间的变

化关系。

图 1 煅烧时间对 Fe2O3 浸出率的影响

如图 1 所示，随着煅烧时间的增加，煤矸石中

Fe2O3 的浸出率逐渐增加，当煅烧时间达到 120 min
时，Fe2O3 的浸出率达到最大值 22. 96%，继续延长

煅烧时间，Fe2O3 的浸出率下降。这是因为煤矸石

中化学稳定性较低的活性铁( 菱铁矿，黄铁矿) 在前

120 min 已经基本浸出，剩下化学稳定性高的惰性

铁( 钛铁矿) 难以浸出，反 应 活 性 降 低，导 致 Fe2O3

的浸出率下降，故适宜的煅烧时间为 120 min。
2． 2 煅烧温度对 Fe2O3 浸出率的影响

图 2 显示了在煅烧时间为 120 min 条件下煅烧

温度与 Fe2O3 浸出率的关系。从图中可以看出，随

着煅烧温度的升高，煤矸石中 Fe2O3 的浸出率逐渐

增加，这是因为煤矸石在 600 ～ 700 ℃煅烧后，比表

面积呈增大趋势，当煅烧温度达到 700 ℃时，煤矸石

的反应活性达到最高，因为 700 ℃ 时的比表面积最

大，此时煤矸石的结构基本呈疏松态，微孔多，有利

于 Fe2O3 的浸出，但温度继续升高煤矸石的比表面

积反而会下降，使之又重新聚集成块，产生烧结现

象，活性降低，从而导致 Fe2O3 浸出率迅速下降
［7］。

图 2 煅烧温度对 Fe2O3 浸出率的影响

2． 3 酸浸温度对 Fe2O3 浸出率的影响

适宜的反应温度对反应本身也很重要。图 3 考

查了不同酸浸温度对 Fe2O3 浸出率的影响，由图 3
可知，随着温度增加，煤矸石中 Fe2O3 的浸出率逐渐

增加，当温度增加到 100 ℃时浸出率迅速增加，并在

105 ℃ ( 水和 HCl 的共沸点) 达到顶峰，此时温度不

宜再高，因为温度再增高，HCl 的挥发量随之增大，

酸浸液的粘度增大，影响反应的传质速率，使扩散
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过程难于正常进行，因此本实验选取酸浸温度为

105 ℃。

图 3 酸浸温度对 Fe2O3 浸出率的影响

2． 4 酸浸时间对 Fe2O3 浸出率的影响

酸浸时间是考查 Fe2O3 浸出率的另一重要参

数。图 4 比较了不同酸浸时间对 Fe2O3 浸出率的影

响，由图可知，在反应初期，延长反应时间，Fe2O3 的

浸出率迅速提高，这是因为酸浸高含铁量煤矸石提

取 Fe2O3 的反应属于典型的液 － 固反应，液相 HCl
向固相煤矸石扩散需要一定的时间，随着扩散的进

行，反应也在进行，适当的延长浸取时间有利于 HCl
溶液中 Cl － 与固体颗粒进行接触，有利于提高 Fe2O3

浸出率。但 30 min 后 Fe2O3 的浸出率开始缓慢下

降，这是因为随着反应时间的增加，HCl 质量分数下

降，从而影响了对 Fe2O3 的浸出，而且延长反应时间

还会增加能耗，因此最佳酸浸时间为 30 min，比传统

水浴搅拌酸浸时间 2 h 缩短了 90 min，这是因为微

波可以直接把能量传递给 Cl － 等参与反应的离子，

使其迅速激活，活化能瞬间提高，加快了布朗运动，

提高了离子间的有效碰撞，因而极大地加快了化学

反应速率，反应时间缩短。

图 4 酸浸时间对 Fe2O3 浸出率的影响

2． 5 微波功率对 Fe2O3 浸出率的影响

微波功率对 Fe2O3 的浸出率也产生一定影响。
图 5 揭 示 了 不 同 微 波 功 率 下 高 含 铁 量 煤 矸 石 中

Fe2O3 浸出率的变化规律。随着微波功率的增大，

Fe2O3 的浸出率先升高再降低，当功率达 500 W 时，

Fe2O3 浸出率达到最大值 32. 24%。主要是随着功

率的增加，微波能量传递速率迅速增大，迅速激活

溶液中的 Cl － ，加快了浸取速率，Fe2O3 的浸出率随

之增加，但功率超过一定值后煤矸石内部产生微波

固化现象，导致可溶性成分 Fe2O3 的浸出通道凝固

闭塞，影响 Fe2O3 的浸出率; 相反，合适的微波功率

有利于保持煤矸石浸出通道的通透性，促进浸取过

程中有效成分 Fe2O3 的浸出，同时 HCl 溶液在高功

率下来 不 及 和 煤 矸 石 完 全 作 用 就 挥 发 了，导 致

Fe2O3 浸出率下降，因此选择 500 W 为最适宜功率。

图 5 微波功率对 Fe2O3 浸出率的影响

2． 6 HCl 质量分数对 Fe2O3 浸出率的影响

图 6 反映了 HCl 质量分数对 Fe2O3 浸出率的影

响。当 HCl 质量分数达到 20% 时，浸出率达最大值

32. 86%。这是因为用高浓度的 HCl 浸出 Fe2O3，反

应激烈，浸出率和浸出速率高，HCl 质量分数增大，

与煤矸石表面裸露 Fe3 +
接触的 Cl － 增多，提高了反

应速率，Fe2O3 的浸出率增大。但高浓度的 HCl 易

挥发，不仅影响反应进行，而且单耗高、污染环境。
20%的 HCl 沸点最高，浸出效果好，且实验用微波

法酸浸，微波能量的传递方向是由内向外，即直接

传递给 Cl － ( 一般加热是由外向内传热，即先加热

水，再由水将能量传递给 Cl － ，大量的能量被水吸

收) ，迅速增强其活性，使 Cl － 与煤矸石颗粒表面裸

露的 Fe3 +
接触机会增加，从而使得 Fe2O3 的浸出速

度和浸出率增加，故选用质量分数为 20% 的 HCl
最宜。

图 6 HCl 质量分数对 Fe2O3 浸出率的影响
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2． 7 煤矸石粒度对 Fe2O3 浸出率的影响

图 7 为煤矸石粒度对 Fe2O3 浸出率的影响，粒

度对煤矸石中 Fe2O3 浸出率的影响也比较显著，适

当的降低粒度可以提高煤矸石的比表面积，使其与

HCl 的接触面积增大，从而提高反应速率，对提高

Fe2O3 浸出率有益，但由于粒度过细，不利于固液分

离，影响过滤步骤，且过细粒度使得破碎难度增加，

能耗增大，由图 7 可知，实验最佳粒度为 0. 1753 mm。

图 7 煤矸石粒度对 Fe2O3 浸出率的影响

3 结 论

中国阜新煤矿排出的煤矸石废弃物铁含量高，

对其资源化利用可制备高附加值的工业产品。笔

者采用目前被高度关注的微波加热法研究制备高

得率 Fe2O3 的方法，具有传统加热法不可比拟的加

热均匀、提取速度快、能耗低等优点，得到的 Fe2O3

优化提取基础数据为阜新煤矸石的综合利用提供

了理论基础。按照本研究提供的方法，每吨煤矸石

可提取 Fe2O3 约 45 kg，具有显著的经济效益、社会

效益和环境效益。
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Study on preparation of ferric oxide with acid pickling of
Iron-enriched Gangue by Microwave Irradiation

SU Yuan1，ZHANG Yu-cang2，JIANG Yang1

( 1． Institute of Resources Recycling，Dalian Polytechnic University，Dalian 116034，China;

2． School of Materials and Chemical Engineering，Hainan University，Haikou 570228，China)

Abstract: The ferric oxide was prepared with iron-enriched gangue in microwave field． The effects of calcination
time，calcination temperature，acid pickling temperature，acid pickling time，microwave power，hydrochloride acid
concentration，coal gangue particle size on leaching rate of ferric oxide were investigated． The results show that under
the conditions solid-liquid ratio 1 ∶ 3，calcination time 120 minutes，calcination temperature 700 ℃，acid pickling tem-
perature 105 ℃，acid pickling time 30 minutes，microwave power 500 W，hydrochloride acid concentration 20%，

coal gangue particle size 0. 1753 mm，leaching rate of ferric oxide can reach 33. 96% ． The acid leaching time of the
technology is greatly less than traditional technology while improving the operating environment． The ferric oxide
prepared samples have better usability．
Key words: ferric oxide; microwave; coal gangue
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