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前   言
本文件按照GB/T 1.1-2020 《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规则起草。
本文件由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC 243）提出并归口。
本文件起草单位：中铝郑州有色金属研究院有限公司、沈阳工业大学、中铝矿业有限公司。
本文件主要起草人：XXX、XXX、XXX、XXX。
本文件为首次发布。
铝土矿拜耳法溶出性能评价方法
1  范围
本文件规定了铝土矿拜耳法溶出性能的评价方法。
本文件适用于铝土矿溶出性能的评价，其它含铝资源的拜耳法溶出性能评价可以参照使用。
2  规范性引用文件
下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅所注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
GB/T 2009  散装矾土取样制样方法
GB/T 30904 无机化工产品 晶型结构分析 X射线衍射法
YS/T 575  铝土矿石化学分析方法
3  术语和定义
3.1 
有效氧化铝（available alumina）
在一定溶出条件下从矿石溶入到溶液中的氧化铝，用质量百分比（%）表示。
3.2 
可反应二氧化硅（简称可反应硅，又称活性二氧化硅、活性硅）（reactive silica）
在一定溶出条件下与碱溶液反应的二氧化硅，用质量百分比（%）表示。
3.3 
氧化铝的溶出率（alumina extraction）
在一定溶出条件下进入溶液的氧化铝含量占矿石中氧化铝的质量百分比（%）。
3.4 
矿耗（bauxite consumption）
生产1吨氧化铝产品消耗干矿石的质量（kg）。
3.5 
化学碱耗（chemical soda consumption）
生产1吨氧化铝产品，因化学反应损失在赤泥中碱的质量（kg），以NaOH含量为100%计。
3.6 
干赤泥量（weight of dry red mud）
生产1吨氧化铝产生的干赤泥的质量（kg）。
4  拜耳法溶出性能评价
4.1原理
铝土矿在碱液（拜耳法循环母液）条件下升高到一定温度溶出，其中的氧化铝和二氧化硅与苛性钠反应进入溶液，通过分析溶出前后溶液和固体化学成分变化、称量前后质量的变化，可以计算得到氧化铝的溶出率等指标，达到对铝土矿拜耳法溶出性能评价的目的。
4.2方法
称取定量的铝土矿和碱液（拜耳法循环母液）进行不同条件下的溶出试验，通过分析溶出前后溶液和固体化学成分变化、称量前后质量的变化，可以计算得到氧化铝的溶出率等，实现对铝土矿拜耳法溶出性能进的评价。包括铝土矿的化学成分和物相组成分析，有效氧化铝和可反应二氧化硅的分析、适宜溶出条件的选择、矿耗、碱耗、干赤泥量的计算等。
4.3 仪器设备
4.3.1 溶出设备
油浴钢弹溶出器，适用温度100 ℃～160 ℃。根据矿石的特点和客户的需要确定。
硅油钢弹溶出器或者盐浴钢弹溶出器，适用温度160 ℃～280 ℃。根据矿石的特点和客户的需要确定。
微波消解仪。所需样品少、溶出时间短、溶出效果好，但与工业生产有差异，需要在试验报告中明确标注。根据客户要求也可采用。
4.3.2 分析仪器
X荧光分析仪，用于铝土矿、赤泥的化学成分分析。
X射线衍射仪，用于铝土矿、赤泥的矿物相组成分析。
4.4 试验原料
4.4.1 铝土矿
铝土矿按照GB/T 2009 提供的方法取样，按照YS/T 575.20 提供的方法制备试样，烘干冷却至室温，备用。
进行粒度选择试验时，把破碎好的铝土矿放置在烘箱内于（110±5）℃烘干2 h，按客户要求制备成不同粒度的试样，备用。
4.4.2 碱液
按照客户要求，可采用氢氧氧化钠溶液、高分子比铝酸钠溶液或工业用循环母液。客户不做要求时，采用人工合成的高分子比铝酸钠溶液。进行有效氧化铝和可反应二氧化硅测定时采用氢氧化钠溶液。
4.4.3 石灰
根据客户要求，可采用实验室焙烧的石灰或工业现场的石灰。客户不做要求时，采用实验室焙烧的石灰。石灰要注意密封保存，最好现取（制）现用。
4.5 步骤
4.5.1 原料准备
铝土矿样品、碱液和石灰按照4.4准备。
一般对铝土矿样品分析Al2O3，SiO2、Na2O、Fe2O3、TiO2、K2O、CaO、MgO和灼减等或根据客户要求进行其它分析（物相分析、SEM分析等），分析按照YS/T 575、GB/T 30904的规定方法进行。碱液分析其中的Al2O3、Na2OK、NaOT和SiO2，石灰一般分析有效CaO和总CaO。
4.5.2 确定试验条件以及矿石试样、碱液和石灰的加入量
根据客户要求确定试验条件（碱液浓度、矿石加入量（固含）、石灰加入量、温度、时间、矿石粒度），并确定每次试验的母液量、矿石量以及石灰量。
母液量可根据试验设备确定为50 mL或100 mL或其它体积，矿石量和石灰量可根据客户的要求加入。也可通过计算得到。
4.5.3 溶出试验
根据试验要求称取定量的铝土矿Q矿和碱液，加入钢弹溶出器内，上紧后加入已经达到反应温度的油浴或盐浴内，达到设定的反应时间后取出，过滤料浆使溶液和赤泥分离，取溶液样分析化学成分，赤泥用热的去离子水洗净后，110 ℃烘干4 h后称重得到Q泥。对赤泥取样后分析化学成分等。
4.5.4 对溶出后的溶液和赤泥进行分析
溶液分析其中的Al2O3、Na2OK和NaOT。分析赤泥中的Al2O3，SiO2、Na2O、Fe2O3、TiO2、K2O、CaO、MgO和灼减。可参照铝土矿分析标准进行。为对赤泥进行更深入的研究，可根据客户的要求对赤泥进行物相分析。赤泥的物相分析，可采用GB/T 30904或按预先约定的化学物相法来确定。
为简化溶出试验，尤其是针对三水铝石矿，可单独进行有效氧化铝和可反应二氧化硅的测定，通过采用一定浓度的氢氧化钠溶液溶出得到。具体方法参见附录A。
4.6 计算
4.6.1 氧化铝矿耗的计算
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····················································（1）
式（1）中：
η——氧化铝的实际溶出率，单位为百分比（%）；
A矿——铝土矿中氧化铝的百分含量，单位为百分比（%）；
A泥——赤泥中氧化铝的百分含量，单位为百分比（%）；
Q矿——每次溶出试验加入的矿石质量，单位为克（g）；
Q泥——每次溶出试验后烘干的赤泥质量，单位为克（g）。
针对一水硬铝石型或一水软铝石型铝土矿也可按下式（2）计算氧化铝的实际溶出率。
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·······················································（2）
式（2）中：
η——氧化铝的实际溶出率，单位为百分比（%）；
（A/S）泥——赤泥中的氧化铝与二氧化硅的百分含量之比；
（A/S）矿——矿石中的氧化铝与二氧化硅的百分含量之比。
针对三水铝石型铝土矿可按下式（3）计算氧化铝的实际溶出率。
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····················································（3）
式（3）中：
η——氧化铝的实际溶出率，单位为百分比（%）；
A/（F+T）泥——赤泥中氧化铝的百分含量与三氧化二铁及氧化钛的百分含量之和之比；
A/（F+T）矿——矿石中氧化铝的百分含量与三氧化二铁及氧化钛的百分含量之和之比。
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··············································································（4）
式（4）中：
B——每吨氧化铝产品消耗的干矿石质量，不考虑添加的石灰中的Al2O3和SiO2的含量，单位为千克（kg）；
990——1吨商品氧化铝中的Al2O3质量，按990kg计算；
η——氧化铝的实际溶出率，单位为百分比（%）；
A矿——铝土矿中氧化铝的百分含量，单位为百分比（%）。
4.6.2 氧化铝化学碱耗的计算
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··························································（5）
式（5）中：
K——吨氧化铝产品化学碱耗质量（NaOH含量为100%），不考虑添加的石灰中的Al2O3和SiO2的含量以及矿石中带入的Na2O，单位为千克（kg）；
1.29—80/62，80—NaOH的分子量，62—Na2O的分子量；
B——每吨氧化铝消耗的干矿石质量，单位为千克（kg）；
S矿——铝土矿中SiO2的百分含量，单位为百分比（%）；
S泥——赤泥中SiO2的百分含量，单位为百分比（%）；
N泥——赤泥中Na2O的百分含量，单位为百分比（%）。
（假定赤泥中的总硅全部来自于矿石，且矿石中的硅全部进入赤泥）
4.6.3 干赤泥量的计算
[image: image12.png]R=B+K/1.29+C—990



····································································（6）
式（6）中：
R——吨氧化铝产生的干赤泥质量，单位为千克（kg）；
B——每吨氧化铝消耗的干矿石质量，单位为千克（kg）；
K——吨氧化铝化学碱耗质量，单位为千克（kg）；
1.29—80/62，80—NaOH的分子量，62—Na2O的分子量；
C——吨氧化铝消耗的石灰质量，单位为千克（kg）；
990——1吨商品氧化铝中的Al2O3质量，按990kg计算。
4.7 结果表示
评价报告应包括下列内容：
——前言，说明评价的目的、内容和时间等；

——铝土矿的来源、性状、外观、数量等；
——试验原料，碱液和石灰的化学成分等；
——溶出试验方法和设备；
——分析方法和设备；
——结果表示，包括铝土矿的化学成分、物相组成、溶出条件和溶出结果、矿耗、碱耗等。
铝土矿溶出性能试验研究报告的模版见附录B。
附录A
（资料性）
有效氧化铝和可反应二氧化硅的测定
A.1  范围
本方法适用于铝土矿中有效氧化铝和可反应二氧化硅的测定。

注：本附录给定的溶出条件只是示例，不同的矿物组成、不同的企业，采用的溶出条件会有差别，但测定的步骤可参照执行。
A.2  原理
矿石经氢氧化钠溶解后，取部分溶液，在弱酸性溶液中使铝和过量的EDTA络合，以二甲酚橙为指示剂，用锌标准溶液滴定过量的EDTA，用氟盐取代与铝络合的EDTA，用锌标准溶液滴定取代出的EDTA，计算有效氧化铝含量。通过矿石总硅、溶出赤泥中的总硅和溶出赤泥中的酸溶硅确定可反应硅的量。
A.3  试剂
A.3.1 盐酸（0.1 mol/L）。
A.3.2 钼酸铵溶液（100 g/L）。
A.3.3 酒石酸溶液（300 g/L）。
A.3.4 抗坏血酸溶液（20 g/L），现用现配。
A.3.5 氢氧化钠溶液（180 g/L）。
A.3.6 氟化钠。
A.3.7 盐酸：（1+1），优级纯。
A.3.8 盐酸：（1+3），优级纯。
A.3.9 氢氧化钠溶液（100g/L）。
A.3.10 乙二胺四乙酸二钠（EDTA）溶液（0.08 mol/L）。
A.3.11 乙酸-乙酸钠缓冲溶液（pH=6）：将260 g乙酸钠（NaC2H3O2·3H2O）溶于500 mL水中，加10 mL冰乙酸，加水稀释至1 L。
A.3.12 酚酞指示剂溶液（1 g/L）。
A.3.13 二甲酚橙指示剂溶液（5 g/L）：将0.5 g二甲酚橙溶于20 mL水中，加80 mL乙醇，混匀。
A.3.14 硝酸锌标准溶液（0.01960 mol/L）：称取（2.5625±0.0001）g高纯锌粒置于300 mL烧杯中，加水50 mL，加入30 mL硝酸（1+1），盖上表皿，加热溶解，并在低温加热浓缩至15 mL左右，冷却后，移入2000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。
A.3.15 二氧化硅标准贮备溶液（0.5 mg/mL）：称取0.2500 g二氧化硅（基准试剂，预先在1000 ℃灼烧1 h并置于干燥器中冷却至室温）于铂坩埚中，加3 g无水碳酸钠，搅匀后再覆盖1 g，加盖，于1000 ℃的高温炉中熔融10 min， 取出，冷却至室温，置于500mL聚四氟乙烯烧杯中，加入适量水溶解完全，移入500 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，立即移入干燥的塑料瓶中保存。此溶液1 mL含0.5 mg二氧化硅。
A.3.16 二氧化硅标准溶液：1 mL含0.05 mg二氧化硅，用时稀释。
A.4  样品制备
   将样品研磨至100目以下。
A.5  测定步骤
A.5.1 有效氧化铝的测定
A.5.1.1称取20 g样品放到溶解罐中，加入100 mL氢氧化钠溶液（A.3.5），称量，记下样品和溶液总质量m1。
A.5.1.2 加热，在145 ℃状态下保温1 h，取下，冷却至90 ℃，打开，补加沸水，使样品和溶液总质量等于m1。
A.5.1.3 将溶液（A.5.1.2）搅拌，进行热抽滤，移取5.00 mL滤液，置于塑料烧杯中，称量，记下滤液质量m2。
A.5.1.4 将溶液稀释到200 mL（或100 mL）容量瓶中，摇匀，冷却，用水稀释至刻度。移取10.00 mL置于250 mL锥形瓶中，加1滴酚酞指示剂（A.3.12），在摇动下，用盐酸（A.3.7）中和至溶液变为无色后，再过量使溶液变澄清，用氢氧化钠溶液（A.3.9）调至红色，用盐酸（A.3.8）调至红色刚褪去，再过量1.5mL盐酸（A.3.8），加入15 mL~25 mL EDTA溶液（A.3.7），煮沸2 min，立即用氢氧化钠溶液（A.3.9）调至微红色，加入20 mL乙酸—乙酸钠缓冲溶液（A.3.11），冷却至室温，加4滴二甲酚橙指示剂（A.3.13），用硝酸锌标准溶液（A.3.14）滴定试液至玫瑰色（滴定的毫升数不计）。 加入1 g~2 g氟化钠（A.3.5），加热煮沸2 min，取下，冷却至室温，用硝酸锌标准溶液（A.3.14）滴定试液至玫瑰色为终点V（两次终点颜色应一致）。 
A.5.1.5 用热水洗涤抽滤后的赤泥，洗至用酚酞检测为无色。将赤泥烘干称量，记下赤泥质量m3。
A.5.2 可溶硅的测定
A.5.2.1 称取原矿，用XRF测定二氧化硅的质量分数百分比A。
A.5.2.2 称取适当赤泥(A.5.1.4)，用XRF测定赤泥中二氧化硅的质量分数百分比B。
A.5.3 酸溶硅百分含量C
A.5.3.1 称取0.15 g赤泥（A.5.1.4)置于250 mL烧杯中，加入100 mL盐酸（A.3.1），立即搅拌均匀（防止结块），盖上表皿。置于100 ℃恒温水浴锅中加热15 min，每隔5 min搅拌一次。取出冷却，移入250 mL容量瓶中，用盐酸（A.3.1）稀释至刻度，摇匀。干过滤，弃去前面部分滤液。
A.5.3.2  移取5.00 mL~10.00 mL上述滤液（A.5.3.1）于100 mL容量瓶中，用盐酸（A.3.1）稀释至70 mL。
A.5.3.3 加入5 mL钼酸铵溶液（A.3.2），摇匀，静置15 min，加入5 mL酒石酸溶液（A.3.3），加入5 mL抗坏血酸溶液（A.3.4），用盐酸（A.3.1）稀释至刻度，混匀。放置15 min。
A.5.3.4 在分光光度计波长700 nm处，以水为参比，用1 cm比色皿测量其吸光度，从工作曲线上查得相应的二氧化硅量。
A.5.4 工作曲线的绘制
移取0 mL、0.50 mL、1.00 mL、2.00 mL、3.00 mL、4.00 mL、5.00 mL二氧化硅标准溶液（A.3.6）于一系列100 mL容量瓶中，用盐酸（A.3.1）稀释至70 mL，以下按A.5.3.3 操作。以水为参比，用1 cm比色皿测量其吸光度，以二氧化硅量为横坐标，吸光度（减去零浓度的吸光度）为纵坐标，绘制工作曲线。
A.6  结果计算
有效氧化铝百分含量：[image: image14.png]{IM-Vx0.05098xV,- (m, —my) 1/[Vz-mg-m,]}x 100(%)




可反应二氧化硅百分含量：[image: image16.png]A-[ (B-C) xmy /mg]




M——硝酸锌溶液摩尔浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；
V——第二次滴定消耗硝酸锌溶液体积，单位为毫升（mL）；
V1——溶液稀释总体积，单位为毫升（mL）；
V2——移取溶液体积，单位为毫升（mL）；
m0——矿石质量，单位为克(g)；
m1——碱液和矿石总质量(g)，单位为克(g)；
m2——移取溶液质量，单位为克(g)；
m3——赤泥质量，单位为克(g)；
A——矿石中二氧化硅百分含量，单位为百分比（%）；
B——赤泥中二氧化硅百分含量，单位为百分比（%）；
C——赤泥中酸溶二氧化硅百分含量，单位为百分比（%）。
附录B
（资料性）
拜耳法溶出报告模板
B.1 前言
评价的目的：判断铝土矿是否可以开采、是否可以贸易；判断适宜的溶出条件。
评价的内容：铝土矿的化学成分和物相组成分析，铝土矿的有效氧化铝和可反应二氧化硅，铝土矿的拜耳法溶出性能试验（平衡溶出试验、石灰加入量选择试验、温度、时间、碱浓度、粒度选择试验等）。
B.2 铝土矿来源、性状、外观、数量描述
202×年×月×日收到几内亚铝土矿20 kg，块状，见照片1，SEM照片见图2。特殊的矿石也可进行扫描电镜分析。
B.3 铝土矿的化学成分、物相组成
B.3.1 铝土矿处理方法
按照YS/T 575.20 的方法制备试样，冷却至室温，备用。
B.3.2 铝土矿化学成分分析
铝土矿化学成分Al2O3、SiO2、Fe2O3、TiO2、K2O、Na2O、CaO、MgO、Zn、V、Ga、MnO、P2O5含量按YS/T 575 的规定进行，灼减按YS/T 575.19的规定进行，C、S含量按YS/T 575.24的规定进行，有机碳含量按YS/T 575.21的规定进行，Li含量按YS/T 575.12的规定进行，根据实际分析时采用的方法填写。
B.3.3 铝土矿物相组成分析方法
铝土矿物相鉴定按GB/T 30904提供的方法分析，根据实际分析时采用的方法填写。
B.3.4 铝土矿化学成分分析结果
铝土矿主要化学成分见表B-1，根据客户要求填写实际分析的化学成分及含量。
表B-1  铝土矿主要化学成分（%）
	成分
	Al2O3
	SiO2
	Fe2O3
	TiO2
	CaO
	K2O
	Na2O
	MgO
	灼减

	含量
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	成分
	P2O5
	ZnO
	Ga2O3
	V2O5
	Cr2O3
	CT
	Corg
	S
	Li

	含量
	
	
	
	
	
	
	
	
	\


B.3.5 铝土矿物相组成分析结果
铝土矿主要矿物组成见表B-2。
表B-2 铝土矿主要矿物组成（%）
	三水铝石
	赤铁矿
	针铁矿
	高岭石
	方解石
	锐钛矿
	一水软铝石
	石英
	金红石

	
	
	
	
	
	
	
	
	


B.4 铝土矿有效氧化铝和可反应二氧化硅的测定结果
铝土矿有效氧化铝和可反应二氧化硅的测定结果见表B-3。
表 B-3 有效氧化铝和可反应硅测定结果
	项目
	温度（℃）
	时间（min）
	Na2OK浓度（g/L）
	矿石Al2O3（%）
	有效Al2O3（%）
	矿石SiO2（%）
	可反应SiO2（%）
	氧化铝理论溶出率（%）

	数值
	
	
	
	
	
	
	
	


如果需要对该铝土矿进行更详尽的溶出性能评价，就需要增加铝土矿溶出性能评价的试验结果。铝土矿溶出条件选定的试验报告格式如下：
B.5 铝土矿溶出性能试验
B.5.1 试验原料
碱液：Na2OC，Na2OK，Al2O3，αK，SiO2。
石灰：CaO总，CaO有效。
B.5.2 试验设备和方法
铝土矿溶出试验在油浴钢弹溶出器（根据实际采用的设备）中进行，温度由单板机控制（控制精度：±0.1 ℃）。
钢弹装碱液XX mL，按溶出配料计算加入矿石。待油浴温度达到试验要求时，放入钢弹，开始搅拌溶出，时间达到后取出冷却；取溶液样；赤泥过滤洗涤。
赤泥化学成分和物相组成分析方法同B.3.2和B.3.3，溶液中Al2O3用EDTA络合硝酸锌滴定法分析，SiO2用钼蓝分光光度法法分析。
B.5.3 溶出试验结果
B.5.3.1 石灰加入量选择试验
根据客户要求采用NK浓度为240 g/L的循环母液，按溶出液αK确定加入的矿石量，溶出温度为260 ℃，进行石灰加入量分别为5%、7%、9%、11%、13%的溶出试验。石灰加入量选择试验溶出结果见表B-4。
表 B-4 石灰加入量选择试验溶出结果
	编号
	
	溶出液成分
	赤泥成分（%）
	
	

	
	石灰加入量
（%）
	NT
(g/L)
	A
(g/L)
	NK
(g/L)
	αK
	
	Al2O3
	SiO2
	Na2O
	
	赤泥量（g）
	η（%）

	1
	5
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	2
	7
	
	
	
	
	
	
	
	

	3
	9
	
	
	
	
	
	
	
	

	4
	11
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	5
	13
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	


B.5.3.2 温度择试验
根据客户要求采用NK浓度为260 g/L的循环母液，按溶出液αK确定加入的矿石量，溶出时间为60 min，石灰加入量按7%，进行溶出温度分别为255 ℃、260 ℃、265 ℃、270 ℃的溶出试验。温度选择试验溶出结果见表B-5。
表 B-5 温度选择试验溶出结果
	编号
	
	溶出液成分
	赤泥成分（%）
	
	

	
	温度（℃）
	NT
(g/L)
	A
(g/L)
	NK
(g/L)
	αK
	
	Al2O3
	SiO2
	Na2O
	
	赤泥量（g）
	η（%）

	1
	255
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	2
	260
	
	
	
	
	
	
	
	

	3
	265
	
	
	
	
	
	
	
	

	4
	270
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	


… …
可根据客户要求进行确定矿石加入量（溶出液分子比、亦即平衡溶出实验）、溶出碱液浓度、溶出时间、矿石粒度等试验。也可根据客户要求针对铝针铁矿、高硫矿和高有机C进行的其它目的的溶出试验。
B.6 计算 
根据试验结果确定的适宜的溶出条件见表B-6，在此条件下计算得出的矿耗、碱耗和干赤泥量见表B-6.
表B-6 溶出工艺评价试验结果
	项目
	温度（℃）
	时间（min）
	NK浓度（g/L）
	矿石的粒度（-74μm）
	溶出液αK
	氧化铝溶出率η（%）
	矿耗
（kg）
	化学碱耗（kg）
	干赤泥量（kg）

	数值
	
	
	
	
	
	
	
	
	


B.7 铝土矿溶出性能评价结论
评价结论示例如下：
示例1：该铝土矿以一水硬铝石矿为主，氧化铝含量为    ，矿石A/S为    ，硅矿物为     ，铁矿为    ，钛矿物为   。该铝土矿S含量较高 。
示例2：该铝土矿以三水铝石矿为主，含量为    ，一水软铝石矿含量为    ，有效氧化铝含量为    ，可反应硅为    ，硅矿物为    ，铁矿物为    ，钛矿物    。该铝土矿有机C含量较高 。
该铝土矿的适宜溶出条件为：           。
溶出液αK为    ；石灰加入量为    ；溶出温度为    ，时间为    等。
采用该铝土矿，在优化条件下溶出得到的溶出液αK为    ；赤泥中的Al2O3含量为    ；Na2O含量为    ；氧化铝实际溶出率为    ；每吨氧化铝矿耗为    ，化学碱耗为    ，干赤泥量为    。
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