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摘要　随着细粒选矿技术的发展，尾砂的粒径逐渐减小，已经达到了超细级别。要实现选厂超细尾砂的高浓度充填，超细尾砂

絮凝沉降浓密是技术关键。为此以钢铁盐酸酸洗废液制得的三氯化铁为絮凝剂开展了某超细铁尾砂絮凝研究。采用工业

CCD 相机和计算机图像处理软件（Image−Pro Plus），考察了三氯化铁的用量、搅拌转速、搅拌时间对超细铁尾砂絮凝效果的影

响。实验结果表明，在三氯化铁用量为 2 700 g/t、磁力搅拌器转速为 800 r/min、搅拌时间为 80 s 时，絮凝体的粒径为 39.79 μm，

分形维数为 1.92，取得了较好的指标。基于 Box−Behnken 原理，应用响应曲面法建立三氯化铁用量、搅拌转速及搅拌时间三者

之间的交互作用对超细铁尾砂絮凝影响的多元回归方程，并进行 ANOVA 分析，分析结果表明，其最佳条件为三氯化铁用量

2 763.74 g/t，搅拌转速 832.76 r/min，搅拌时间 95.89 s 时模型预测絮凝体粒径为 40.28 μm，分形维数为 1.92，与实验结果基本相

符。通过对絮凝条件的探究，得出其对超细铁尾砂的作用规律，为指导超细铁尾砂的高效絮凝生产实践应用提供了理论支撑。

本研究同时实现了废酸的综合利用，有利于节能减排，降低工业生产的成本。
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引言

随着细粒矿物选矿技术不断进步，选矿产生的尾

砂粒径逐渐减小，甚至达到了超细级别 [1-2]。超细尾砂

具有特殊的物化特性，如比表面积小、比重小、动量

小、难沉降、沉降速度慢等，导致尾砂的利用率低，处

理较为困难[3-4]。

近年来，众多学者深入研究了超细尾砂的絮凝沉

降。吴爱祥[5] 研究了不同絮凝条件下超细尾砂的絮凝

效果，实验结果表明，配制质量浓度为 4% 的尾砂料浆，

调节 pH 至 11，絮凝剂用量为 20 g/t，剪切速率为 500 s−1

时，尾砂的相对絮凝率最大。吴再海 [6] 探索了药剂用

量、给料速度和浓度对料浆浓密效果的影响，实验结

果表明，配制絮凝剂 XS 质量浓度 0.1%，用量为 30 g/t，
得到料浆质量浓度为 6% 时为最优浓密状态。

絮凝剂具有比表面积大、沉降性能好的特点，可

以将矿浆中的超细尾砂聚集，形成絮团，通过重力作

用加速尾砂沉淀，有效解决了超细尾砂沉降速度慢的

难题。基于化学成分和作用机理的差异性，主要划分

为无机絮凝剂、有机絮凝剂和生物絮凝剂三大类。三

氯化铁是一种常见的无机絮凝剂，其絮凝速度快、成

本低、易储存，可以由酸洗废液资源化可得，所以被广

泛应用于工业中[7−8]。张晋霞等 [9] 通过实验研究了三氯

化铁−淀粉复合絮凝剂的适宜制备条件和絮凝性能。

实验结果表明，利用该絮凝剂处理后的尾矿水浊度去

除率可达 98%。龙国兵 [10] 探索了絮凝剂三氯化铁的

用量对细粒尾砂絮凝沉降的影响。实验结果表明：当

三氯化铁用量为 30 mg/L 时，浊度最小为 16.25 NTU，

此时澄清层高度达到 159.7 mm，沉降效果最好。

在钢铁加工行业中，钢材表面氧化是一个常见的

问题。为了解决这个问题，通常采用盐酸对钢材进行

酸洗处理。然而，这一过程中会产生大量的酸洗废液，

这不仅给环境带来了压力，也增加了企业的处理成本。

以钢铁盐酸酸洗废液为原料，在填料塔中催化氧化制
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备的三氯化铁不仅生产成本低，还能加速尾砂沉降速

度，实现废酸的综合利用。

本研究以某超细铁尾砂为研究对象，采用酸洗废

液制得的 FeCl3 絮凝剂对其进行处理，应用工业 CCD
相机和图像处理软件 Image Pro Plus（IPP），探索三氯

化铁絮凝剂的用量、搅拌转速、搅拌时间等因素对超

细铁尾砂絮凝效果的影响。着眼于 FeCl3 药剂用量、

搅拌转速、搅拌时间的交互作用，优化超细铁尾砂絮

凝条件，运用响应曲面法的 Box−Behnken 实验设计对

絮凝条件进行方案设计与优化，探究超细铁尾砂的最

佳絮凝条件，实现超细铁尾砂絮凝过程强化。 

1　材料与方法
 

1.1　材料和试剂

实验使用唐山市斯瑞尔化工有限公司利用酸洗

废液生产的液体三氯化铁，其技术指标见表 1。超细

铁尾砂性质和化学多元素分析结果见表 2、表 3，其体

积加权平均粒径为 10.06 μm，粒度分析结果如图 1 所示。
 
 

表 1　FeCl3 技术指标
Table 1    Technical index of FeCl3

FeCl3含量 /% FeCl2含量 /% 比重 游离酸 /% 水不溶物 /%

30～40 ≤0.25 1.30～1.50 ≤0.5 ≤0.3
 

 
 

表 2　超细铁尾砂性质
Table 2    Ultra−fine tailings properties

分形维数
松散密度

/(g·cm−3)
真密度
/(g·cm−3)

体积加权
平均粒径 /μm

1.70 1.19 2.82 10.06

 
 

表 3　超细铁尾砂化学多元素分析结果 /%　
Table 3    Results of chemical multielement analysis of superfine
tailings

成分 SiO2 Fe2O3 CaO Al2O3 MgO K2O P2O5 Na2O TiO2 SO3 其他

含量 64.63 10.52 8.37 7.63 3.84 2.12 0.83 0.82 0.61 0.37 0.26
  

1.2　分析设备与软件

实验所采用的观测装置如图 2 所示。超细铁尾

砂经磁力搅拌器搅拌后，使用蠕动泵进行取样，通过

控制观察室与相机之间的距离调整相机的焦距，使其

达到最清晰的位置并进行观测，得到的絮体图像用

IPP 软件进行处理并测定絮凝体的粒径和面积。 

1.3　絮凝实验

超细铁尾砂经超声分散处理 10 min 后，加适量去离

子水放入磁力搅拌器搅拌 2 min，然后向烧杯中添加

FeCl3 溶液，继续搅拌一定时间，制得不同粒径的絮凝体。 

1.4　分形维数

絮凝体的分形维数（Df）可以用来表征絮凝物的

空隙率、密度和空间结构，描述分形不规则性、复杂

程度等，是反映絮体结构特征的重要参数 [11]。Df 值越

大，絮凝体结构越密实[12]。本文采用图像分析法，1989 年

格里高利[13] 提出可以通过絮凝体的最大长度和投影面

积之间存在的关系进行分形维数的计算，如式（1）所示：

S = BLD f （1）

通过对式（1）等号两边取对数，可得：

lnS =lnB+D f lnL （2）

式中，S 为投影面积，μm2；B 为比例常数；L 为最大长

度，μm；Df 为分形维数。

根据絮凝体图像测量其最大长度 L 和投影面积 S，
通过公式（2）在双对数坐标系下画图，拟合直线并检
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图 1　超细铁尾砂粒度分析结果
Fig. 1    Result of particle size analysis of tailings

 

图 2　絮凝体观测装置
Fig. 2    Floc observation device diagram
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验置信度，此时直线的斜率即为分形维数 Df。 

2　絮凝实验
 

2.1　FeCl3 用量对絮凝体粒径和分形维数的影响

搅拌转速为 400 r/min ，搅拌时间 40 s 时，不同

FeCl3 用量的絮凝体粒径和分形维数分布情况如图 3
所示。
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图 3　FeCl3（FC）用量对絮凝体分形维数和粒径的影响
Fig.  3     Effect  of  FeCl3 dosage  on  the  fractal  dimension  and
particle size of floc
 

图 3 可以看出，随着 FeCl3 用量的增加，絮凝体的

分形维数呈现出先增加后降低的趋势，粒径增加至最

大值后趋于稳定。当 FeCl3 用量为 2 700 g/t 时，絮凝

体的分形维数最大，此时粒径为 31.52 μm。絮凝体粒

径在 FeCl3 用量为 4 050 g/t 时达到最大值 33.07 μm。

这是由于 FeCl3 用量增加有利于细小悬浮颗粒团聚，

形成的絮凝体逐渐密实，使颗粒持续生长，粒径逐渐

增大。当 FeCl3 用量大于 2 700 g/t 时，絮凝剂加入过

量，絮凝体较大但结构松散，絮体分形维数逐渐减小。

综合考虑絮凝体的粒径和分形维数，选用 FeCl3 用量

为 2 700 g/t。 

2.2　搅拌转速对絮凝体粒径和分形维数的影响

FeCl3 用量为 2 700 g/t、搅拌为时间 40 s 时，不同

转速条件下絮凝体的粒径和分形维数分布情况如图 4
所示。

由图 4 可知，随着搅拌转速的增加，絮凝体的粒

径和分形维数先大幅度增加再逐渐趋于平缓。转速

为 800 r/min 时，絮凝体的分形维数达到最大值 1.85，
再综合考虑粒径，转速采用 800 r/min。 

2.3　搅拌时间对絮凝体粒径和分形维数的影响

液体 FeCl3 用量为 2 700 g/t、转速为 800 r/min 时，

不同搅拌时间下絮凝体的粒径和分形维数分布情况

如图 5 所示。

由图 5 可以看出，絮凝体的粒径和分形维数随着

搅拌时间的增加都呈现先增加后降低的趋势。搅拌

时间为 80 s 时，絮凝体的粒径增加到最大值 39.79 μm，

分形维数也达到最大值 1.92。搅拌时间为 200 s 时，

絮凝体的粒径减小到 35.78 μm，分形维数降低到 1.86。
这是因为搅拌时间达到一定限度时，产生的絮凝体较

为疏松，易被搅拌产生的剪切力所破碎，故采用 80 s
为最佳搅拌时间。 

3　响应曲面模型优化与验证
 

3.1　响应曲面模型建立

影响因素选用 FeCl3 用量（X1）、搅拌转速（X2）和

搅拌时间（X3），粒径（Y1）、分形维数（Y2）作为响应值，

进行三因素三水平 BBD 设计，实验因子编码及水平

见表 4。
在 Box−Behnken 设计中，三因素三水平所对应的

响应曲面数学模型结构详见式（3）：

Y = β0 +β1X1 +β2X2 +β3X3 +β11X1
2 +β22X2

2 +β33X3
2+

β12X1X2 +β13X1X3 +β23X2X3 （3）
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图 4　转速对絮凝体分形维数和粒径的影响
Fig.  4     Effect  of  rotational  speed  on  the  fractal  dimension  and
particle size of floc
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图 5　搅拌时间对絮凝体分形维数和粒径的影响
Fig. 5    Effect of stirring time on the fractal dimension and particle
size of floc
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β X1 X2

X3

式中： 为各参数前系数； 为 FeCl3 用量，g/t； 为搅

拌转速，r/min； 为搅拌时间，s。
按照表 4 中的影响因素与水平值，Design−Expert

8.0 系统按照内部的计算而得出了 17 组测试点，在不

同的实验条件下所得粒径和分形维数见表 5。
 
 

表 5　BBD 实验设计方案与结果

Table 5    Design scheme and test results of BBD

编号
变量编码值 响应值

X1 X2 X3 粒径Y1/μm 分形维数Y2

1 3 400 600 80 32.62 1.82

2 2000 1 000 80 31.88 1.87

3 2 700 800 80 39.79 1.92

4 2 700 800 80 39.79 1.92

5 2 700 1 000 40 31.88 1.87

6 3 400 1 000 80 34.05 1.82

7 2 700 800 80 39.79 1.92

8 3 400 800 40 32.41 1.8

9 2 700 600 120 32.41 1.86

10 2 700 600 40 30.86 1.85

11 2 700 1 000 120 37.13 1.89

12 2000 600 80 29.91 1.82

13 3 400 800 120 36.78 1.86

14 2000 800 40 30.87 1.85

15 2 700 800 80 39.79 1.92

16 2 700 800 80 39.79 1.92

17 2000 800 120 33.53 1.85

 

由表 5 中设计的实验及结果可知，粒径响应范围

在 29.91～39.79 μm 之间，分形维数响应范围在 1.80～
1.92。
 

3.2　模型方差分析

通过 Design−Expert 8.0 软件对表 5 数据完成响应

曲面拟合，由此得到粒径和分形维数的二次回归方程

模型，详见式（4）、（5）：

Y1 = 39.79+1.21X1 +1.14X2 +1.73X3 −0.1350X1X2+

0.4275X1X3 +0.9250X2X3 −3.67X2
1 −4.00X2

2 −2.72X2
3

（4）

Y2 = 1.92−0.0113X1 +0.0125X2 +0.0112X3 −0.0125X1X2+

0.0150X1X3 +0.0025X2X3 −0.0575X2
1−

0.0300X2
2 −0.0025X2

3 （5）

Y1 Y2式中： 为絮凝体粒径，μm； 为分形维数。

根据回归方程模型（4）、（5）对粒径和分形维数进

行模型方差分析，若 P ≤0.01 代表为高度显著项，若 P≤
0.05 就可以判定是显著项 [14]。最终的方差分析结果见

表 6 和表 7。
 
 

表 6　粒径的模型方差分析
Table 6    Model variance analysis of particle size

来源 平方和 自由度 均方差 F值 P值

模型 223.28 9 24.81 250.93 <0.000 1

X1 11.69 1 11.69 118.22 <0.000 1

X2 10.44 1 10.44 105.62 <0.000 1

X3 23.91 1 23.91 241.82 <0.000 1

X1X2 0.072 9 1 0.072 9 0.737 3 0.418 9

X1X3 0.731 1 0.731 7.39 0.029 8

X2X3 3.42 1 3.42 34.62 0.000 6

X1
2 56.83 1 56.83 574.78 <0.000 1

X2
2 67.41 1 67.41 681.82 <0.000 1

X3
2 31.12 1 31.12 314.79 <0.000 1

残差 0.692 1 7 0.098 9

失拟 0.692 1 3 0.230 7

纯误差 0 4 0.000 1

总离差 223.97 16

R2
adjR2=0.996 9； =0.950 6

 

 
 

表 7　分形维数的模型方差分析
Table 7    Model variance analysis of fractal dimension

来源 平方和 自由度 均方差 F值 P值

模型 0.026 5 9 0.002 9 165.03 <0.000 1

X1 0.001 0 1 0.001 56.70 0.000 1

X2 0.001 3 1 0.001 3 70.00 <0.000 1

X3 0.001 0 1 0.001 56.70 0.000 1

X1X2 0.000 6 1 0.000 6 35.00 0.000 6

X1X3 0.000 9 1 0.000 9 50.40 0.000 2

X2X3 0.000 0 1 0.000 0 1.40 0.275 3

X1
2 0.013 9 1 0.013 9 779.58 <0.000 1

X2
2 0.003 8 1 0.003 8 212.21 <0.000 1

X3
2 0.002 1 1 0.002 1 119.37 <0.000 1

残差 0.000 1 7 0.000 0

失拟 0.000 1 3 0.000 0

纯误差 0.000 0 4 0.000 0

总离差 0.026 6 16

R2
adjR2=0.995 3； =0.924 9

 

表 4　响应曲面设计因素及水平
Table 4    Factors and levels of response surface design

变量和编码 编码
编码水平

– 1 0 1

FeCl3用量 /(g·t– 1) X1 2 000 2 700 3 400

搅拌转速 /(r·min– 1) X2 600 800 1 000

搅拌时间 /s X3 40 80 120
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由表 6 可知，絮凝体粒径模型的 F 值为 250.93，P
值<0.000 1，证明这一回归方程高度显著，且各实验因

子对响应值的影响具有非线性的特征。各因素及因

素间的交互作用对粒径的影响显著性依次为 X2
2>X1

2>
X3

2>X3>X1>X2。

R2
adj由表 7 可知，方程 R2 为 0.995 3，校正系数 为

0.924 9，说明该模型可作为分析依据。分形维数模型的

F 值为 165.03，P<0.000 1，证明这一回归方程高度显著。 

3.3　因素间交互作用

FeCl3 用量、搅拌转速和搅拌时间这三个因素的

响应面由 Model Graph 功能绘制，其结果见图 6 和图 7。
因素间交互作用的显著性可以根据等高线的形状、曲

面的曲率判断，等高线为椭圆形或曲面的曲率较大时，

交互作用越明显[15-16]。

由图 6（a）可以看出，等高线形状为偏心率很大的

椭圆，说明 X1、X2 的交互作用很强。由图 6（b）可以看

出，在 FeCl3 用量为 2 700 g/t 的条件下，随着搅拌时间

的增加，絮凝体的粒径呈现出先增加后降低的趋势，

当搅拌时间为 80 s 时，絮凝体的粒径达到最大值。由

图 6（c）可以看出，随着搅拌时间和搅拌转速的增加，

絮凝体粒径呈先上升后下降的趋势。

由图 7 可知，絮凝体分形维数的响应曲面颜色变

化较为明显且曲率较大，等高线的形状为椭圆形，表

明三者间的交互作用对絮凝体分形维数的影响比较

显著。随着 FeCl3 用量、搅拌转速和搅拌时间的增加，

絮凝体分形维数呈先上升后下降的趋势。 

3.4　最佳工艺条件及模型验证

对超细铁尾砂进行絮凝实验，在稳定分形维数的

基础上令絮凝体粒径增加。选择粒径、分形维数最大

为最优条件，利用 Design Expert 8.0 的 Optimization 功

能板块完成进一步的优化，由此确定最终的最佳絮凝条

件为：液体 FeCl3 用量 2 763.74 g/t，搅拌转速 832.76 r/min，
搅拌时间 95.89 s 时模型预测絮凝体粒径为 40.28 μm，

分形维数为 1.92。为判断预测模型的准确性，基于最

优条件完成三组验证实验，具体结果详见表 8。
对上表中的内容进行分析可知，在最佳条件下，

絮凝体粒径分别为 40.29 μm、40.28 μm、40.27 μm，平

均为 40.28 μm；分形维数分别为 1.92、1.93、1.92，平均

为 1.92，实验结果与预期基本相符，说明采用响应曲

面法对超细铁尾砂的絮凝条件进行优化是合理可行的。 

4　结论

（1）在 FeCl3 用量为 2 700 g/t、磁力搅拌器转速为

800 r/min、搅拌时间为 80 s 时，絮凝体的粒径达到最

大值 39.79 μm，分形维数达到最大值 1.92。
（2）Design−Expert 8.0 软件优化后的最佳絮凝条

件为：FeCl3 用量 2 763.74 g/t，搅拌转速 832.76 r/min，搅
拌时间 95.89 s。絮凝体粒径预测值达到 40.28 μm，分

形维数预测值为 1.92。在最佳参数条件下进行的 3 次

验证实验结果与响应曲面法的预测值无显著差异，说
 

图 6　絮凝体粒径的响应曲面
Fig. 6    Response surface of floc particle size
 

图 7　絮凝体分形维数的响应曲面
Fig. 7    Response surface of the fractal dimension of the floc
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明模型可信度高，实验设计合理。

（3）利用酸洗废液制备的 FeCl3 对超细铁尾砂进

行絮凝沉降，节能减排，是一种可行的资源再利用的

方法。
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表 8　响应曲面法的验证结果
Table 8    Verification results of the response surface method

编号

实验条件
粒径
/μm

分形
维数FeCl3用量

/(g·t−1)
搅拌转速
/(r·min−1)

搅拌时间
/min

1 2 763.74 832.76 95.89 40.29 1.92

2 2 763.74 832.76 95.89 40.28 1.93

3 2 763.74 832.76 95.89 40.27 1.92
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Flocculation Effect of Ferric Chloride on Ultra−fine Tailings
NIU Fusheng1,2，CHEN Yuying1，ZHANG Jinxia1,2，LIU Fei1

1. North China University of Science and Technology, Tangshan 063210, Hebei, China；
2. Hebei Province Mining Industry Develops with Safe Technology Priority Laboratory mining industry develops with safe technology priority
laboratory, Tangshan 063210, Hebei, China

Abstract：With the advancement of mineral processing technology, the diameter of tailings is getting smaller and smaller,
even reaching the ultra−fine level. In order to realize the high concentration filling of ultrafine tailings in the concentrator,
the flocculation settling and thickening of ultrafine tailings is the critical technology. Therefore, the flocculation of certain
ultrafine iron tailings was studied with ferric chloride produced from iron and steel hydrochloric acid pickling waste liquor
as a flocculant. The effects of ferric chloride dosage, stirring speed, and stirring time on the flocculation of ultra-fine iron
tailings  were  investigated  using  an  industrial  CCD  camera  and  image  processing  software  (Image−Pro  Plus).  The
experimental results show that when the amount of FeCl3 was 2 700 g/t, the speed of the magnetic stirrer was 800 r/min, the
stirring  time  was  80  s,  the  particle  size  of  the  floc  was  39.79  μm,  and  the  fractal  dimension  was  1.92.  Based  on  the
Box−Behnken  principle,  response  surface  methodology  was  used  to  establish  the  multiple  regression  equation  of  the
interaction among the amount of flocculant FeCl3, stirring speed, and stirring time on the flocculation of ultra−fine tailings,
and ANOVA was used to analyse the experimental results. The results showed that the optimum conditions were 2 763.74
g/t of ferric chloride, 832.76 r/min of stirring speed, 95.89 s of stirring time, and 40.28 μm of floc particle size, and 1.92 of
fractal dimension predicted by the model, which were consistent with the experimental results. The effect law of superfine
tailings  is  obtained  by  studying  flocculation  conditions,  which  provides  theoretical  support  for  the  practice  of  high-
efficiency flocculation of superfine tailings.  This study also realize the comprehensive utilization of waste acid,  which is
conducive to energy saving and emission reduction and reduces the cost of industrial production.
Keywords：iron tailings；ultra−fine；flocculation；response surface method
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