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摘要：为改善磷矿山固废物的赋存问题，采用正交实验法，开展了废石、磷尾砂充填配比研究。基于

SPSS 多元非线性回归分析，研究充填体单轴抗压强度、泌水率及坍落度的影响因素，确定较优配比并开展半

工业实验进行可靠性分析。实验结果表明：当废石尾砂比为 6∶4 时，充填性能达到较优；当充填料浆的质量

浓度为 78%、水泥掺量为 280 kg/m3 时，充填体泌水率达到较优并满足高流态的泵送要求，符合矿山充填工艺

要求。
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磷资源作为我国重要的战略储备资源，不仅

是生产磷肥的主要原料，也是磷化工产品的重要

组成部分，具有不可代替的地位[1]。我国具有十分

丰富的磷资源储备，当前全国已发现的磷矿产地

多达 500 多处，其中重要的磷矿赋矿层位多达 20
余个 [2]。据《2019 中国矿产资源报告》 [3] 统计显

示，截至到 2018 年底，全国磷矿资源已查明规模

高达 252.82 亿 t，相比于 2014 年增加了 38.3 亿 t。
然而，随着磷矿山的陆续开采，矿山固废物的产

出也越来越多。矿山固废物的产生不仅对环境造

成了极大影响，而且产生了大量的地表堆积问

题，严重影响了磷化工产业的发展[4]。因此，研究

如何减少矿山固废物产量,提高资源利用和高价值

综合利用尤为重要。

本文以昆明某磷矿废石、磷尾砂等矿山固废物

为研究对象，基于其物理化学性质，在实验室内开

展废石-尾砂 3 因素 3 水平正交实验，基于 SPSS 进

行非线性回归预测，探究充填料浆的质量浓度、废

石尾砂比、水泥掺量对充填体抗压强度、泌水率及

坍落度的影响规律，最终确定适合该矿山的较优配

比方案，并以较优方案进行半工业实验。

 1　充填配比实验

 1.1　实验材料

本实验所采用的材料主要有废石、磷尾砂、

水泥和水。废石取自该矿露天采场矿体下盘剥离

废石，以白云岩为主，磷尾砂选自该矿浮选场，

水泥选用 R42.5 普通硅酸盐水泥，水为实验室用

水。基于化学元素标定法并采用 X 衍射对磷尾砂

进行矿物组成分析，结果见表 1；测定废石和尾砂

的堆积密度、密度、密实度、孔隙率等物理参

数，结果见表 2。
 
 

表 1    尾砂矿物组分结果/%
Table 1    Main chemical composition of tailings

P2O5 MgO CaO K2O Na2O SiO2 Fe2O3 其他

14.48 6.76 37.68 1.94 10.18 16.37 1.01 11.58
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 1.2　正交实验设计

L9(34)

通过总结前人研究成果[5-7]，本实验采用三因

素三水平正交实验（见表 3） 进行方案设

计。为寻找合适的充填抗压强度及良好的流动特

性，实验以料浆质量浓度 A（%）、废石尾砂比

B、水泥掺量 C（kg/m3）主要因素进行研究，每

个因素取 3 个水平值。实验方案见表 4。为满足充

填工艺及效果要求，选用充填体抗压强度、泌水

率、坍落度作为本次实验考查指标。以 R7 d 表示

7 d 单轴抗压强度，R28 d 表示 28 d 单轴抗压强度。
 
 

表 3    因素与水平
Table 3    Factors and levels

水平
因素

A B C

1 72 5:5 220

2 75 6:4 250

3 78 7:3 280
 
  

表 4    废石尾砂充填实验正交设计
Table 4    Orthogonal design of filling test of waste rock and

tailings
实验组号 实验方案 A B C

1 A1B1C1 72 5∶5 220

2 A1B2C2 72 6∶4 250

3 A1B3C3 72 7∶3 280

4 A2B1C2 75 5∶5 250

5 A2B2C3 75 6∶4 280

6 A2B3C1 75 7∶3 220

7 A3B1C3 78 5∶5 280

8 A3B2C1 78 6∶4 220

9 A3B3C2 78 7∶3 250
 

 1.3　实验过程

取实验所需废石、磷尾砂、水泥放置 100℃
的烘干箱中烘干至恒重；按照表 4，将废石、尾

砂、水泥和水按一定比例混合搅拌至均匀，向

120 mm 的容器中倒入一定高度 h0 的混合料浆，通

过在容器边缘涂少量的凡士林后加盖来避免水分

蒸发对实验的影响。分别测定 3 h 离析水高度

h1 和 24 h 水泥浆膨胀面高度和 h2，计算其泌水率

((h1−h2)/h0)。将剩余的混合料浆进行坍落度实

验，然后将剩余的料浆装入 100  mm×100  mm×
100 mm 钢制模具中制作试件，每组配比制作 9 个

试件，静置 24 h 后脱模。将试件放置在标准养护

箱中按温度 28℃、湿度 85% 养护 7 d、28 d。按照

《水泥胶结强度检验方法》(GB/T 17671-1999) 对
试件进行单轴抗压强度实验，取平均值作为最后

结果（实验结果见表 5）。
   

表 5    正交实验结果
Table 5    Orthogonal experiment results

实验方案
单轴抗压强度

泌水率/% 塌落度/cm
7 d 28 d

A1B1C1 1.52 3.05 5.13 29.6

A1B2C2 2.47 4.77 4.68 29.1

A1B3C3 2.79 5.37 3.56 29.8

A2B1C2 2.22 4.32 1.25 28.9

A2B2C3 3.58 6.61 2.37 28.4

A2B3C1 2.22 4.38 5.14 29.2

A3B1C3 3.27 6.14 0.54 26.7

A3B2C1 2.88 5.50 1.28 28.2

A3B3C2 3.31 6.33 1.59 27.7
 

2　实验结果与分析

 2.1　单轴抗压强度实验结果分析

单轴抗压强度能够直观的反映胶结充填体的

质量特征，是评价胶结充填体稳定性的重要参数

之一。根据矿山要求，本次实验充填体力学特性

需满足 R7 d 大于 1.4  MPa 且  R28 d 大于 2.0  MPa。
由表 5 可知，所有方案均符合矿山要求。充填体

7 d、28 d 平均抗压强度随 3 因素变化趋势见图 1。
由图 1 可知，7 d、28 d 平均抗压强度随废石尾砂

比的增大均呈先增大后减小的趋势，随料浆浓度

和水泥掺量的增大均呈线性增长的趋势。其中平均

抗压强度随水泥掺量增大的变化幅度最大，7 d 和

28 d 平均抗压强度分别增加了 1 MPa 和 1.73 MPa。
由表 6 结果可知，选取 A2B2C3（即当料浆浓度为

75%、废石尾砂比为 6∶4 及水泥掺量为 280 kg/m3）

时，充填体力学性能达到较优。由极差 R 的大小

可知，各因素的对胶结充填体的单轴抗压强度的

敏感顺序为 C>A>B。
 2.2　泌水率实验结果分析

泌水率可以体现充填料浆保水特征，其大小

对料浆在运输过程中流动性的影响较大；若泌水

 

表 2    废石、尾砂基本物理参数
Table 2    Basic physical parameters of waste rock and taliings
样品 堆积密度/（t·m-3） 密度/（t·m-3） 密实度/% 孔隙率/%

废石 1.750 2.754 63.55 36.45
尾砂 1.328 2.841 46.77 53.23
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率过大，则充填料浆的和易性差，这会引起输送

过程中产生离析现象，导致充填体系不均匀。一

般要求静置状态下泌水率应不超过 3%[8]。根据

表 5 可知，9 组实验泌水率在 0.54%～5.14% 之

间，其中 4、5、7、8、9 组实验泌水率满足要

求，其余均过大而不满足。平均泌水率随 3 因素

变化趋势见图 2，由图 2 可知，平均泌水率随配比

的增大而增大，随料浆浓度和水泥掺量的增大而

减小。其中平均泌水率随废石尾砂配比增大的变

化幅度为 3.32%，远远大于其它因素的影响。这是

因为随着料浆质量浓度的增加，充填料浆脱水、

凝结的时间变短，并且游离水减少，使水与充填

料分离的时间变短，充填料浆的泌水性能就越

差。由表 7 结果可知，选取 A3B1C3（即料浆浓度

为 78%、废石尾砂比为 5∶5、水泥掺量为 280 kg/m3）

时，充填体的泌水特性达到较优。由极差 R 的大

小可知，各因素对混合料浆的泌水率的敏感顺序

为 A>C>B。
  

表 7    平均泌水率结果分析
Table 7    Analysis of average bleeding rate

指标 A B C
k1 4.46 2.31 3.85
k2 2.92 2.78 2.51
k3 1.14 3.64 2.25

极差R 3.32 1.33 1.60
 

 2.3　坍落度实验结果分析

坍落度体现了充填料浆在抵抗自重作用下克

服剪切阻力所产生的变形能力，由表 8 中极差

R 值可知，各因素对混合料浆的坍落度敏感顺序

为 A＞C＞B。表 5 可知，9 组坍落度在 26.7～
29.6  cm 之间，参照混凝土稠度等级划分（见

表 9），均属于高流态流体，符合该矿泵送条件。

平均坍落度随 3 因素变化趋势见图 2，由图 2 可

知，随各因素的增大，平均坍落度的变化程度较

小，表明各因素对坍落度的影响程度较小。
  

表 8    平均坍落度结果分析
Table 8    Analysis of average slump constant results
指标 A B C

k1 29.5 28.4 29
k2 28.8 28.6 28.6
k3 27.5 28.9 28.3

极差R 2 0.5 0.7
  

表 9    稠度等级与坍落度范围
Table 9    Consistency grade and slump range

稠度等级 坍落度/cm 状态

S1 1～4 干硬

S2 5～9 塑性

S3 10～15 半流态

S4 16～21 流态

S5 >21 高流态
 

 3　回归分析及配比优化

 3.1　充填强度回归分析

根据表 6 中的实验结果，在 SPSS 中构建多元

二次多项式（式 1）分析得到充填体抗压强度的多

元线性回归模型[9]，结果见式（2）～（3）。

y = a0+a1x1
2+a2x2

2+a3x3
2+a4x1+a5x2+a6x3 (1)

式中 x1 为料浆质量浓度，%；x2 为废石尾砂

配比； x3 为水泥掺量， kg/m3； ak 为回归系数

（k=（0～6））。
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表 6    7 d、28 d 平均抗压强度结果分析
Table 6    Analysis of 7 d and 28 d average compressive strength

指标
7 d平均抗压强度/MPa 7 d平均抗压强度/MPa
A B C A B C

k1 2.26 2.34 2.21 4.40 4.50 4.31
k2 2.67 2.98 2.67 5.10 5.63 5.14
k3 3.15 2.77 3.21 5.99 5.36 6.04

极差R 0.89 0.64 1 1.59 0.86 1.73
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7 d 强度回归模型

YR7 =7.77+0.0037x1
2−1.15x2

2+4.8x1
2×10−5x3

2−
0.41x1+4.15x2−0.0073x3 R2 = 0.984 (2)

28 d 强度回归模型

YR28 =30.83+0.01x1
2−1.93x2

2+3.89×10−5x3
2−

1.23x1+7.07x2+0.0094x3 R2 = 0.988 (3)

 3.2　流动特性回归分析

根据表 7、8 中的实验结果，在 SPSS 中构建

多元二次多项式（式 4）分析得到充填体抗压强

度、泌水率及坍落度的多元线性回归模型，结果

见式（5）～（6）。

y= a0+a1 x1
2+a2x2

2+a3x3
2+a4x1x2+a5x1x3+a6x1 x3 (4)

各参数同上（见式 (1)）
泌水率回归模型

M =31.37−0.003x1
2+0.038x2

2+4.34×10−4x3
2+

0.18x1x2−0.0021x1x3−0.051x2x3 R2 = 0.945 (5)

坍落度回归模型

T =41.3+8.13×10−4x1
2+0.23x2

2+1.76×10−4x3
2−

0.032x1x2+0.0015x1x3+0.0075x2x3 R2 = 0.931 (6)

 3.3　配比优化分析

相关数学统计参数见表 10，其中：R 为相关

系数；F 为显著性。
 
 

表 10    回归方程统计学参数
Table 10    Statistical parameters of regression equation

R2 F
R7 d 0.984 370
R28 d 0.988 370

泌水率 0.945 150
坍落度 0.931 78

 

从表 10 中可以看出，R7 d、R28 d 的回归方程

相关系数的平方均达 0.98 以上，且显著性系数较

高，表明充填强度回归方程拟合程度较高，能较

好的表明料浆浓度、废石尾砂比、水泥掺量对不

同时期的充填体强度的影响规律。泌水率和坍落

度的回归方程相关系数的平方均在 0.95 以下，但

泌水率的显著性系数大于坍落度，表明料浆浓

度、废石尾砂比、水泥掺量对泌水率的影响规律

更为显著。

综上所述，根据正交实验结果可知：从充填

强度来看，A2B2C3 方案与 A3B1C3 方案的充填强

度相差不大，但从泌水率上看，A3B1C3 方案的泌

水率远小于 A2B2C3 方案。因此，选取 A3B1C3
方案不仅满足充填体的充填性能较优，又能满足

充填体流动特性，适合作为废石尾砂胶结充填体

的较优配比。

 4　半工业实验

 4.1　实验方案

根据矿山相关资料，以较优配比（A3B1C3）
为基础，计算最大充填倍线为 6.54。为验证该配

比方案的可靠性[10]，该矿山于 9 月中旬开展半工

业实验，设计充填管路充填倍线为 4、5、6 共三

个方案。实验方案见表 11。
  

表 11    半工业实验
Table 11    Pilot-plant test

实验号 废石：尾砂 料浆浓度/% 水泥掺量/（kg·m-3） 倍线

1 5∶5 78 280 4
2 5∶5 78 280 5
3 5∶5 78 280 6

 

 4.2　实验过程

按照半工业实验方案，在该矿五采区露天边

坡处安装漏斗平台，按照充填倍线 4、5、6 开挖

了 3 个采场。

在不同的水平距离上分别布置了相同形状的

沟槽，用于测试充填体的平整度及强度。平台高

度为 5.2 m，底部为弯管连接，实验用充填管为塑

胶管道，管径 100 mm，实验平台上的装料漏斗最

大容量为 1.5 m3。

按半工业实验方案的配合比分别配制充填料

浆，按不同倍线进行充填实验，从实验过程可以

观察到，充填料浆在满足高浓度条件下，从管道

流出的料浆非常均质，料浆的流平效果较好，流

动过程中料浆无堆积，料浆压头大，说明实验配置

的高浓度料浆在相应倍线下满足自流管输的要求。

 4.3　实验结果

待混合料浆充填完成后，测定浆体流速；通

过一定时间的脱水、凝结后，对充填体的抗压强

度和平整度进行检测。使用贯入仪对充填体的强

度进行检测，强度检测时，使用贯入仪于胶结充

填体中轴线附近，分段选取 5 个测点，每个测点

相距 0.33 m，对每个测点的灌入深度进行检测；

同时使用水平仪，测量不同测点的平整度。半工

业实验结果见表 12。
根据表 12，从流速上看倍线越大流速越小，

倍线越大意味着水平流动距离越长，在相同的垂

直高度下，料浆需要克服的管道阻力更大，导致

料浆在流出过程中流速减小；从抗压强度上看，
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胶结体 7 d 充填强度均大于 1.4 MPa，符合该矿要

求；从平整度上看，坡度均较小，倍线从 4～6 料

浆所形成的坡度均小于 1°，表明充填料浆具有优

异的流动性；从能量消耗的角度来看，料浆的重

力位能转化为流动过程中所需要的动能和部分摩

擦损失，越长的水平段摩擦阻力损失越大，动能

越小，所以料浆的流速会随着倍线的增大而减小。
  

表 12    半工业实验结果
Table 12    Results of pilot-plant test

实验号 流速/(m·s-1) 7 d充填强度/MPa 平整度/(°)
1 2.83 1.8 0.54
2 2.48 1.8 0.62
3 2.21 1.9 0.51

 

 5　结　论

（1）通过对充填体力学特性的分析，充填强

度随料浆浓度、水泥掺量的增大呈线行增长，随

废石尾砂比的增大呈先增大后减小的趋势。充填

体的力学性能在配比为 A2B2C3 时达到较优，并

且水泥掺量 C 对充填体的抗压强度影响较大，表

明混合料浆随水泥掺量越多，充填体越致密，充

填强度就越大。

（2）通过对充填体流动特性分析，各因素对

充填体泌水率均有不同程度的影响，其中料浆浓

度对泌水率的影响最较大，远大于其余因素对泌

水率的影响；随着各因素的变化，坍落度的变化

程度较小，但均满足高流态泵送要求。充填体的

泌水特性在配比为 A3B1C3 时达到较优。

（3）通过本次实验得出废石尾砂胶结充填较

优配比为 A3B1C3（即 78% 的料浆浓度、废石尾

砂比 5∶5、280 kg/m3 的水泥掺量），并通过半工

业实验验证该方案在实际应用中的可靠性。研究

表明，该配比不仅满足充填强度较优，又能满足

料浆的流动特性，适合作为废石尾砂充填的较优

配比。不仅能解决地面固废物的堆积问题，也降

低了采空区治理成本，具有良好的应用前景。
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Reasearch on Optimum Mix Proportion Waste Rock-tailings Backfill
Materials Based on Orthogonal Tests

Song Junjie1,  Zhang Weizhong1,  Wang Menglai2,  He Qinli2,  Kang Qinrong1

(1.School of Resource & Safety Engineering, Wuhan Institute of Technology, Wuhan, Hubei, China;
2.Yunnan Phosphate Chemical Group Co., Ltd., Kunming, Yunnan, China)

Abstract: To improve the problem of solid waste in phosphate mines, the research on the optimum mix ratio
for  cemented  filling  experiment  of  waste  rock  and  phosphorus  tailings  was  studied  by  orthogonal  tests.
Research on the influencing factors of uniaxial  compressive strength,  bleeding rate and slump constant  for
the  filling  body  which  was  based  on  SPSS  multivariate  nonlinear  regression  analysis.  Determining  the
optimal ratio and carry out semi-industrial tests to verify reliability. Results show that the filling to achieve
optimal performance when the waste rock and tailings ratio is 6∶4, mass concentration is 78% and cement
ratio is  280 kg/m3 for the filling body, the bleeding rate of filling bodyreaches the optimum and meets the
pumping requirements of high fluidity, which meets the requirements of the mine filling process.
Keywords: Waste rock; Phosphorus tailings; Filling strength; Bleeding rate; Slump constant

 

 

(上接第 54 页)

Analysis of Durability and Hydration Characteristics of
Metakaolin Concrete

Ning Bo1,  Liu Miaomiao2,  Wang Wenfei2,3

(1.Shaanxi Railway Engineering Vocational and Technical College College of Surveying, Mapping and
Testing, Weinan, Shaanxi, China; 2.Anyang Vocational and Technical College, Anyang, Henan, China;

3.College of Resources and Environmental Engineering, Wuhan University of
Science and Technology, Wuhan, Hubei, China)

Abstract: In  order  to  obtain  the  effects  of  different  amounts  of  metakaolin  on  the  physical,  mechanical
properties  and  hydration  characteristics  of  concrete,  basic  physical  and  mechanical  tests  of  metakaolin
concrete and concrete hydration performance tests were carried out. The results show that the proper addition
of  metakaolin  instead  of  concrete  cement  admixture  can  better  improve  the  mechanical  properties  and
working performance of concrete.  However,  with the increasing content of metakaolin,  the cement content
inside the concrete will decrease and the chemically bound water inside the concrete will decrease. So that
the heat and rate of hydration are reduced, and the content of calcium hydroxide generated by the hydration
reaction is reduced. By combining the XRD pattern analysis of metakaolin after hydration, it can be known
that the peak value of the XRD pattern of ettringite is the most significant when the content of metakaolin is
15%. This is consistent with the content of metakaolin that is obtained in the early stage to achieve the best
mechanical properties of concrete.
Keywords: Chemically  bound  water; Hydration  product; Hydration  heat  release  rate; Heat  release; XRD
pattern
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