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摘要：以明矾为原料，采用焙烧一浸出一结晶的工艺路线制备氧化铝和硫酸钾，研究了明矾焙烧过程温度、

时间及明矾焙砂浸出温度、时间、液固比等因素对氧化铝产品质量及回收率的影响。优化工艺条件下试验结

果表明，氧化铝和硫酸钾的回收率均在90％以上，得到的o【一氧化铝、硫酸钾化学成分分别符合GB／T 24487

—2009(AO一3)、GB 20406—2006的要求。
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Experimental Research on Roasting-Water Leaching--Crystallization

Process to Produce Alumina and Potassium Sulfate from Alum
WANG Rui——yong

(State Key Laboratory of Comprehensive Utilization of Low—Grade Refractory Gold Ores，$hanghang，

Fujian 364200，China)

Abstract：In this paper，using alum as raw materials，and the roasting—water leaching—crystalli—

zation process were carried out to produce alumina and potassium sulfate．The factors impact on the

quality and recoveries of alumina were studied，such as the roasting temperature and time，leaching

temperature，time and liquid solid ratio of alum calcine，etc．In the optimum conditions，the ex—

periment results showed that recoveries of alumina and potassium sulfate were more than 90％，and
the chemical composition of d—alumina and potassium sulfate prepared in laboratory respectively

conform the GB／T 24487—2009(AO一3)and GB 20406—2006 requirements．

Key words：alum；preparation；alumina；potassium sulfate；roasting；leaching

我国明矾石资源丰富，居世界前列。其中大部

分被加工为明矾，但由于用量不大且资源丰富，造成

明矾价格低廉、市场暗淡。目前，针对明矾存在的价

格低、市场暗淡的现状，研究从明矾中回收硫酸钾和

氧化铝，获得“高附加值”产品，已越来越引起人们

的重视。

钾盐是中国最为紧缺的两种非金属产品之一。

近年我国缺钾的耕地面积13益增加，但由于经济、技

术等原因，每年都需要大量进口钾肥。同时，我国虽

然是氧化铝和金属铝的生产和消费大国，但铝土矿

整体质量差、加工困难、能耗大的一水硬铝石矿占全

国总储量的98％以上。因此，研究以明矾为原料获

得其下游产品硫酸钾和氧化铝具有重要的意义。

本文以温州的明矾为试验原料，采用焙烧一水

浸一结晶的工艺制备氧化铝和硫酸钾，主要考察了

工艺过程中各因素对氧化铝的产品质量及回收率的
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影响，并对氧化铝和硫酸钾的产品进行分析研究。

1试验部分

1．1 试验原料

明矾原料来源于温州矾矿生产的明矾，明矾的

多元素分析结果见表1。

墨! 塑里丝墨重室坌堑堕墨 』丝
项目KAl(S04)2·12H20 Si02 Fe203 Na20 Ga(10“)

含量 99．88 <0．01 0．002 0．031 <0．1

从表1结果可知，明矾的纯度达99．88％，对氧

化铝产品质量有影响的硅、铁、钠等元素含量很低。

1．2试验方法

焙烧试验：明矾焙烧的目的使明矾分解为可溶

于水的硫酸钾和不溶于水的氧化铝，固液分离后可

实现钾和铝的分离⋯。明矾置于刚玉坩埚内，在

KSS一1600。C型马弗炉中焙烧脱水、脱硫酐，焙烧完

成后计量焙砂产率，研究焙烧温度和时间对氧化铝

质量及回收率的影响。

水浸试验：明矾焙砂置于500 ml烧瓶中，采用

JJ一1精密增力电动搅拌器搅拌水浸，KDM型调温

加热套控制加热温度，浸出后固液分离，计量浸出渣

率，研究不同浸出温度、时间和液固比对氧化铝质量

及回收率的影响。

1．3试验流程

明矾

加水

图1 明矾制备硫酸钾和氧化铝的工艺流程

明矾焙烧一水浸一结晶制备硫酸钾和氧化铝的

工艺流程如图l所示。

2试验结果与讨论

2．1焙烧条件研究

2．1．1焙烧温度条件试验

焙烧条件：焙烧时间2 h，焙烧温度分别为800、

900、1 000、1 100、l 200 oC。

浸出条件：浸出温度90℃、浸出时间1 h、IMS

=3、搅拌速率300 r／min，试验结果如表2所示。

表2焙烧温度试验结果

注：依据GB／T 24487—2009，氧化铝的纯度为100％减去表中所列
的各杂质含量总和的余量，下同。

从表2可见，在温度为800℃时，焙砂产率较

高，说明明矾的焙烧脱水、脱硫酐不完全，氧化铝的

纯度很低。根据文献旧1中明矾热分析的介绍知，明

矾的最后一个吸热峰位于855 oC，因此，在温度低于
855 cC时明矾的脱出硫酐反应尚未进行。继续升高

温度，当焙烧温度在900—1 100℃范围内，氧化铝

的纯度随温度升高而增加，在l 100 oC时达到最高，

为99．66％，同时氧化铝的回收率较之800 oC焙烧

时也有明显的提高；但是回收率的变化趋势无规律

可循，可能原因是氧化铝的回收率很高，而每次水浸

试验取样品50 g，同时水浸渣率相对较低，由于试验

操作或电子秤等原因导致氧化铝的回收率数值会左

右波动。当温度升高至1 200 oC，氧化铝的纯度基

本没有增加，相反还有下降的趋势，可能原因是温度

过高，焙烧过程使用的设备中的SiO：等易进入明矾

焙砂中。从氧化铝的纯度、能耗及成本等方面综合

考虑，选择焙烧温度1 100 oC。

2．1：2焙烧时间条件试验

焙烧条件：焙烧温度1 100 oC，焙烧时间分别为

1、1．5、2、2．5、3 h。浸出条件同2．1．1。试验结果如

表3所示。

季宣r●r
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表3焙烧时间试验结果

由表3可见，焙烧时间对氧化铝纯度的影响不

是很大，但是当焙烧时间低于1．5 h时，杂质K：O和

SiO：以及灼减量都较高，可能是时间不足导致焙烧

不是很充分。但是氧化铝的回收率的变化趋势无规

律可循，可能原因与2．1．1节分析相同。从制备高

品质的氧化铝方面考虑，选择焙烧时间为2 h。

2．2明矾焙砂浸出条件试验研究

选取焙烧温度1 100℃，焙烧时间2 h为条件，

焙砂产率为29．12％。制备一批明矾焙砂进行水浸

制备硫酸钾和氧化铝试验。明矾焙砂的多元素分析

结果如表4所示。

表4 明矾焙砂多元素分析结果 ／％

2．2．1 明矾焙砂浸出温度条件试验

浸出条件：浸出时间1 h、L／S=3、搅拌速率300

r／min，浸出温度分别为30、45、60、75、90℃，试验结

果如表5所示。

表5浸出温度条件试验结果

由表5可见，随着浸出温度增加，氧化铝的纯度

也逐渐增加，各杂质的含量也依次降低。且温度越

高，硫酸钾溶液自然结晶硫酸钾时的温度差越大，有

利于硫酸钾晶体的析出，综合考虑氧化铝的质量及

硫酸钾结晶等方面，选择浸出温度为90℃。

2．2．2 明矾焙砂浸出时间条件试验

水浸条件：浸出温度90℃、IMS=3、搅拌速率

300 r／min，浸出时间分别为15 min，0．5、1．0、1．5、

2．0、2．5 h，试验结果如表6所示。

表6浸出时间条件试验结果

由表6可见，当浸出时间很短，为15 min时，氧

化铝中的杂质K：O的含量较高，导致氧化铝的纯度

偏低。继续延长浸出时间至0．5 h以上，氧化铝的

纯度和回收率的变化不是很大，当水浸时间为0．5 h

时，得到的氧化铝的试验指标良好，回收率也接近

96％。因此，从节约能耗方面考虑，选择浸出时间为
0．5 h。

2．2．3 明矾焙砂浸出液固比条件试验

水浸条件：浸出温度90℃、浸出时间为0．5 h、

搅拌速率300 r／min、浸出的液固比分别为2、3、4、5、

6。试验结果如表7所示。

表7浸出液固比条件试验结果

由表7可见，当液固比达到3后，再增加液固比

对氧化铝的质量影响不是很大。得到的各试验指标

较好，从能耗及硫酸钾溶液浓缩结晶等方面综合考

虑，选择浸出的液固比为3。

2．3综合条件试验

明矾在焙烧一水浸一结晶的最优条件下进行综

合条件试验，综合条件试验共进行4组，每组试验得

到的浸出渣送样检测，各组氧化铝的试验指标结果
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如表8所示。每组的浸出液混合在一起自然冷却结

晶硫酸钾。

表8明矾的综合条件试验结果 ／％

由表8可见，综合条件试验的效果较好，各组氧

化铝的含量和回收率的指标基本平衡，可为下一步

的扩大试验提供技术支撑。综合试验取平均值后得

氧化铝的纯度和回收率分别为99．01％、94．70％。

2．4氧化铝产品XRD测试

2 0／。

图2氧化铝产品的XRD检测图谱

从图2中的XRD图谱可看出，典型的特征峰d

值0．1959、0．1941、0．17、0．1323 nm；20为43．30、

35．1l、57．45、25．54。。这里给出2e所用的x射线

为cu靶的Ka线。可知氧化铝为0【一A1：O，，结晶良

好，衍射峰很尖锐。仅一A1：O，属三方晶系，在铝的

氧化物中是最稳定的相，具有熔点高、硬度大、耐磨

性好、机械强度高、电绝缘性好、耐腐蚀等性能，是制

造纯铝系列陶瓷、磨料、磨具及耐火材料的理想原

料。

2．5硫酸钾和氧化铝产品质量分析

在明矾焙烧一水浸一结晶最优条件下，得到氧

化铝、硫酸钾两种产品质量分析结果如表9和表10

所示。

表9试验制备的氧化铝的分析结果 ／％

表10试验制备的硫酸钾的分析结果 ／％

指标名称 实验室硫酸钾GB 20406—2006(粉末状优等品)

从表9、表10中知，试验制备的氧化铝和硫酸

钾分另U达至0了GB／T 24487—2009(AO一3)、GB

20406—2006的国标要求。

3结论

(1)明矾焙烧试验结果表明，明矾的最佳焙烧

温度为1 100℃，焙烧时间为2 h，该焙烧条件下明

矾焙砂的产率为29。12％。

(2)熟料水浸结果表明，在浸出温度90℃、时

间为0．5 h、液固比为3时，得到的氧化铝的纯度为

99．01％，回收率为94．70％；硫酸钾中K20的含量

为53．75％，回收率为99．50％。

(3)化学分析及XRD分析表明，制备的产品符

合国标要求。制备的氧化铝为最稳定的相仪一

A1：O，，硫酸钾符合农业用硫酸钾中的粉末优等品的

要求。

(4)明矾焙烧一水浸一结晶生产氧化铝和硫酸

钾具有工艺简单、不需要添加任何试剂、无需进行杂

质分离等优点，且制备的氧化铝、硫酸钾产品均符合

国标要求。
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