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《提钛尾渣基矿山修复用土体固化剂》标准编制说明
1 工作简况

1.1 任务来源及主要参加单位

根据中国材料与试验团体标准委员会（以下简称：CSTM标准委员会）[2021]085号《提钛尾渣基矿山修复用土体固化剂》的立项公告，由攀钢集团攀枝花钢铁研究院有限公司牵头制订工作，标准项目归口管理委员会为CSTM标准委员会钒钛综合利用领域委员会（以下简称：CSTM/FC20领域委员会），标准计划编号为CSTM LX 2000 00658-2021。
1.2 主要工作过程

该标准由攀钢集团攀枝花钢铁研究院有限公司、同济大学负责，攀西钒钛检验检测院、攀钢集团工程技术有限公司、成都先进金属材料产业技术研究院股份有限公司参加制定，整个标准制定工作的简要过程如下：

起草(草案、调研)阶段：2019年06月~2020年05月，标准起草负责单位攀钢集团攀枝花钢铁研究院有限公司和同济大学，系统进行了提钛尾渣基矿山修复用土体固化剂的试验研究，重点进行了提钛尾渣的性能研究、配合比优化研究、产品标准研究等试验。标准起草参与单位攀钢集团工程技术有限公司开展了提钛尾渣基土体固化剂在矿山修复上的工程应用，考察了工程应用过程中的产品性能。标准起草参与单位攀西钒钛检验检测院开展了提钛尾渣基土体固化剂在矿山修复上的工程应用过程中的部分指标检测。

2020年06月~08月，标准起草负责单位攀钢集团攀枝花钢铁研究院有限公司和同济大学，调研了土体固化剂产品的生产应用现状及发展趋势等，调研了矿山修复用土体固化剂相关的产品标准以及指标检测方法。

2020年09月攀钢集团攀枝花钢铁研究院有限公司着手标准制订的建议与立项申请工作,明确了相关责任人和参加单位、参加人员，并重点进行了制订任务实施计划、项目进度安排和实验室试验总结以及工程应用试验总结等工作。
2021年05月接到标准制定的立项通知，立即全面启动和落实标准制订实施计划。攀钢集团攀枝花钢铁研究院有限公司和同济大学牵头负责主要起草工作，经过标准负责起草单位和参与单位各方面技术人员对国内外相关方面技术材料搜集、实验室试验总结和工程应用总结、标准编制工作组全体人员多次会议讨论分析，反复修改等程序，形成《提钛尾渣基矿山修复用土体固化剂》标准草案初稿，并提交标准征求意见稿及其编制说明等相关附件，报标委会秘书处。
征求意见阶段: 2021年10月，将标准征求意见稿和编制说明发送到CSTM 标准委员会钒钛综合利用领域委员会审核发布后面向社会广泛征求意见。
审查阶段: 2021年10月-XX月，通过对这些反馈意见进行分类、归纳、整理和逐条讨论分析，确认采纳或不采纳的处理意见及处理依据，工作组采纳XX条，不采纳XX条，并进而对标准征求意见稿进行了补充、修改。
2021年XX月完成标准送审稿，提交CSTM/FC20钒钛综合利用领域委员会秘书处。CSTM 标准委员会钒钛综合利用领域委员会于XXXX年XX月XX日一XX日在XX省XX市召开《提钛尾渣基矿山修复用土体固化剂》标准审查会，到会 XX分委员会委员XX名和专家XX名，对该标准进行了审查，获得一致通过，并认为该标准水平达到XX水平。
报批阶段:工作组按照会议审查意见对标准送审稿作了进一步的修改、整理和完善，在2021年XX月形成标准报批稿、编制说明及其他相关文件，报钒钛综合利用领域委员会秘书处审查及CSTM 标准委员会审批。
2 标准制订依据、原则及国内外概况

2.1 制订标准的依据

依据中华人民共和国国家标准GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写规则》、GB/T 20001.10-2014《标准编写规则 第10部分：产品标准》进行中国材料与试验团体标准《提钛尾渣基矿山修复用土体固化剂》的制订编写，并且听取了国内有关产品的科研院所、生产企业、管理部门和检测机构等专家的意见。

2.2 制订标准的原则

参考国内外现行标准，充分考虑了产品的生产、应用、性能指标以及相关指标的检测方法，本着最大化实现固废的资源化利用原则，同时充分考虑了满足国家法律法规、安全卫生以及环保法规的要求。

3 国内外标准概况

土体固化剂是一种由多种无机或有机材料合成的用以固化各类土壤的新型节能环保工程材料。对于需加固的土壤，根据土壤的物理和化学性质，只需掺入一定量的固化剂，经拌匀、压实处理，即可达到需要的性能指标。具有技术指标优良、工程造价低、施工方便、缩短工期，具有独特的土壤固化效果和广泛的实用性，在工程建设当中得到广泛应用。

土体固化剂主要应用于公路工程、铁路工程、桥梁工程、矿山回填、护坡处理以及市政工程等工程建设领域的地基土壤加固和基坑围护工程土壤加固处理等方面，应用半径可达300公里以上。据统计，我国2016年土体固化剂用量达1亿吨，应用到各种建筑工程中，在四川、黑龙江、河南、上海、浙江、江苏、天津等地得到广泛应用，效果显著。

国外已有数十年使用土体固化剂的历史，涉及建筑基础、公路建设、井下作业、垃圾填埋、防尘固沙等多种领域，处理对象涵盖砂土、农业淤泥、工业淤泥、矿井填充、生活垃圾等多种土壤加固处理。

由于比传统的水泥、石灰等土壤胶结材料具有更好的性能和经济、环境效益，利用各种固体废弃物来研发土体固化剂正逐渐成为新热点，同时也是可以规模化使用工业固废的有效途径之一。
关于土体固化剂的现行标准主要包括：土壤固化剂（CJ/T3073-1998），GS土体硬化剂应用技术规程（DG/TJ08-2082-2017），土壤固化剂应用技术标准（CJJ/T286-2018），土壤固化剂应用技术规程（DBJ/T13-323-2019）。提钛尾渣为含钛高炉渣提钛后产生的尾渣，提钛尾渣产生量大、粒度细、含较高氯离子，直接堆存具有一定的环保隐患。同时，含钛高炉渣经过特有的提钛工序，使提钛尾渣具有较好的潜在胶凝活性（活性指数可达S105级，S115级矿渣微粉标准），在建材领域具有较好的利用潜力。提钛尾渣基矿山修复用土体固化剂是实现尾渣规模化利用的重要途径之一，该技术已完成实验室研究，并开展了工程应用试验。经过试验研究以及工程应用试验研究，已形成提钛尾渣基矿山修复用土体固化剂的相关结果，现行标准中未见适用于以提钛尾渣为主要原料的土体固化剂产品相关的标准，为推动提钛尾渣的规模化资源化利用，解决高炉渣提钛产业化的环保瓶颈，有必要制定该产品的标准。

同时，提钛尾渣具备良好的胶凝活性，而攀西地区活性材料稀缺，提钛尾渣将是攀西地区活性材料的有力补充，该产品的推广应用急需制定相应的标准，该标准的制定将填补攀西地区活性材料市场的极大空缺。
4 标准制订试验报告

完整试验报告见附录A。

本标准采用提钛尾渣-水泥体系，水泥掺量不超过20%，提钛尾渣掺量大于50%，同时可以外掺粉煤灰、脱硫石膏、脱硫灰、硫酸钠废渣等冶金企业自产固废，研发出几种系列以提钛尾渣为主要原料的矿山修复用土体固化剂。研究了提钛尾渣基矿山修复用土体固化剂优化配合比对攀西地区矿山土壤的固化效果。本项目研究矿山修复用提钛尾渣基土体固化剂，主要是利用该土体固化剂固化尾矿山表面土壤得到具有一定强度的固化土，从而实现尾矿山表面固结固化，极大程度上避免尾矿山被雨水冲刷流失及扬尘污染等问题。研究表明，该系列优化配合比能使得固化土具有良好的各项性能，较高的无侧限抗压强度，满足相应国家标准要求；研究结果为提钛尾渣基土体固化剂用于矿山修复工程奠定了技术基础。该技术在攀枝花地区开展了工程应用试验，应用效果良好。

5 意见汇总
标准起草小组于2021年3月将征求意见稿发往业内同行单位，发送征求意见稿的单位数为：XX家，其中有XX家单位在规定时间给出XX条明确的意见，其余XX家未在规定时间给出回复。同时，征求意见稿另发送中国材料与试验团体标准委员会钒钛综合利用领域委员会全体委员。
从意见收集情况来看，本标准主要技术内容无重大分歧意见，这些意见主要集中在文本格式方面，对本标准的技术方案无异议，意见处理汇总表附后。

6 与国内其它法律、法规的关系
本标准制定的目的是使新标准更符合现在标准规范要求，科学性更强。制定本标准时依据并引用了国内相关现行有效的标准，也不违背国内其它团体、行业或国家标准、法律、法规及强制性标准的有关规定。
7 标准属性
    本标准属于中国材料与试验团体标准。
8 贯彻要求及建议
本标准归口单位为CSTM/FC20 钒钛综合利用领域委员会，经过有关审定后，由中国材料与试验团体委员会（CSTM标委会）发布实施。贯彻本团体标准,除标准中规定的技术内容之外,无其他要求和措施。

中国材料与试验团体标准征求意见汇总表
项目归属委员会名称及代码：钒钛综合利用领域委员会/FC20
标准项目名称：提钛尾渣基矿山修复用土体固化剂
建议整理人联系方式：                                                                  
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附录A 标准制订试验报告
提钛尾渣基矿山修复用土体固化剂技术研究
1 试验材料
（1）水泥：海螺PO42.5普通硅酸盐水泥；

（2）脱硫石膏：烧结烟气石灰石-石膏法脱硫副产石膏；

（3）提钛尾渣：攀钢高炉渣提钛产生的尾渣；

表1 提钛尾渣的化学成分

	F
	Na2O
	MgO
	Al2O3
	SiO2
	SO3
	Cl

	0.429%
	0.38%
	6.61%
	10.7%
	23.1%
	2.09%
	4.02%

	K2O
	CaO
	TiO2
	Cr2O3
	MnO
	Fe2O3
	Sum

	0.48%
	29.3%
	6.24%
	0.026%
	0.53%
	1.27%
	85.28%
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图1 提钛尾渣XRD图谱

（4）硫酸钠废渣：攀钢副产硫酸钠废渣，成分以硫酸钠为主；
（5）脱硫灰：烧结烟气干法脱硫得到的脱硫灰，矿物组成以亚硫酸钙为主；
（6）粉煤灰：II级粉煤灰，攀枝花地区某电厂产生；
（7）标准砂：符合国家标准规定的ISO标准砂。

（8）矿山土壤、废石。
2 试验方法
参照DG/TJ 08-2082-2017《GS土体硬化剂应用技术规程》中的流动度测试方法对不同配合比的土体固化剂进行流动度测试。

参照GB/T1346-2011 《水泥标准稠度用水量、凝结时间、安定性检验方法》中的凝结时间测试方法对不同配合比的土体固化剂进行凝结时间测试。

参照GB/T 17671-1999 《 水泥胶砂强度检验方法(ISO法) 》中的成型、养护、测试方法对不同配合比的土体固化剂进行胶砂强度测试（按照土体固化剂450g：ISO标准砂1350g：水225g的比例配制胶砂）。

参照GB/T 29756-2013《干混砂浆物理性能试验方法》制备成型干燥收缩性能测试用试件，并测试其干燥收缩率。

按照JTG E51-2009《公路工程无机结合料稳定材料试验规程》测试含水率和无侧限抗压强度等。
3 提钛尾渣基矿山修复用土体固化剂应用技术研究
3.1 优化配合比选择
本项目研究矿山修复用提钛尾渣基土体固化剂，主要是利用该土体固化剂固化尾矿山表面土壤得到具有一定强度的固化土，从而实现尾矿山表面固结固化，极大程度上避免尾矿山被雨水冲刷流失及扬尘污染等问题。
基于此，本项目利用攀枝花地区某矿山的原状土壤，筛除19mm以上的颗粒，然后不进行破碎处理，但进行烘干干燥，研究土体固化剂与土壤固化后的固化土性能，探讨其在尾矿山修复应用可能性。土体固化剂相对于烘干土壤的掺量分别为10%、12%和15%。
优化用于矿山修复的提钛尾渣基土体固化剂配合比（如表2所示）。基于国家标准规范的相关技术要求及相应的试验方法，并根据《公路工程无机结合料稳定材料试验规程》（JTG E51-2009）测试了含水率和无侧限抗压强度等相关性能。
表2 提钛尾渣基矿山修复用土体固化剂优化配合比

	编号
	水泥
	提钛尾渣
	粉煤灰
	脱硫石膏
	脱硫灰
	硫酸钠废渣

	GT-1
	10
	78
	0
	10
	0
	2

	GT-2
	10
	72
	0
	15
	0
	3

	GT-3
	15
	70
	0
	12
	0
	3

	GT-4
	20
	60
	0
	20
	0
	0

	GT-5
	20
	70
	0
	5
	0
	5

	GT-6
	20
	60
	0
	10
	10
	0

	GT-7
	20
	42
	25
	10
	0
	3


测试得到提钛尾渣基矿山修复用土体固化剂的物理力学性能如表3和图2-图5所示。由表3和图2-图5可知，配合比不同，土体固化剂的性能有所区别，所有配合比的土体固化剂初凝时间在270min-660min之间，均大于3h；而终凝时间在390min-820min之间，均不超过15h；所有配合比的土体固化剂安定性均满足不大于5mm的要求，7d和28d抗折压强度也均较高，GT-1达到27.5强度等级要求，GT-4达到42.5强度等级要求，其他配合比均达到32.5强度等级要求。
就凝结时间而言，水泥掺量较小的配合比（GT-1~GT-3），其初凝时间和终凝时间相对较长；7d强度发展略慢，但28d强度仍较高。就pH值而言，不同配合比的pH值在10.9-12.2之间；可以看出水泥是影响pH值的关键因素，掺量小时则pH值也略低；烧结脱硫灰则使得pH值有所提高（GT-6），而粉煤灰则使得pH值有所降低（GT-7）。分析表明，所给出的土体固化剂性能均远超过标准要求，均具有良好的物理力学性能。
表3 提钛尾渣基矿山修复用土体固化剂的性能测试结果
	编号
	pH值
	初凝时间/min
	终凝时间/min
	安定性(雷氏夹法)/mm
	7d抗折强度/MPa
	7d抗压强度/MPa
	28d抗折强度/MPa
	28d抗压强度/MPa

	GT-1
	10.9
	660
	820
	2.5
	3.8
	16.2
	6.7
	31.2

	GT-2
	11.1
	580
	770
	2.9
	4.2
	18.5
	7.2
	35.3

	GT-3
	11.4
	480
	675
	3.0
	4.9
	22.1
	7.6
	37.5

	GT-4
	11.9
	545
	715
	3.2
	6.4
	27.3
	7.8
	43.4

	GT-5
	11.6
	270
	390
	3.2
	6.3
	24.1
	8.2
	38.6

	GT-6
	12.2
	355
	510
	2.7
	5.1
	17.8
	6.7
	32.8

	GT-7
	11.1
	305
	390
	2.9
	6.3
	22.8
	7.5
	36.1
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图2 提钛尾渣基矿山修复用土体固化剂的pH值测试结果
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图3 提钛尾渣基矿山修复用土体固化剂的凝结时间测试结果
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图4 提钛尾渣基矿山修复用土体固化剂的抗折强度测试结果
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图5 提钛尾渣基矿山修复用土体固化剂的抗压强度测试结果
3.2 优化配合比对矿山土壤固化效果研究
将上述配比土体固化剂加入土壤，鉴于矿山修复后的表面不需要有很高的强度，土体固化剂掺量分别为干燥土壤的10%、12%和15%，按照JTG E51-2009《公路工程无机结合料稳定材料试验规程》测试最佳含水率、最大干密度、7d及28d无侧限抗压强度。并测试了固化土中的pH值和氯离子溶出量。pH值测试是将养护至指定龄期的固化土破碎，按照水土比5:1溶于水中，充分搅拌2min使其均匀，静置12h，再次搅拌均匀，并静置待其分层后测试上层清液的pH值。氯离子溶出量测试是使用氯离子含量快速测定仪测试上层清液的氯离子含量，通过换算得到氯离子溶出量。性能测试结果如表4和图6-图11所示。

由表4和图6-图11可以看出，土体固化剂无论是10%、12%或15%掺量，在同掺量情况下，不同土体固化剂固化处理后的固化土的pH值、氯离子溶出量、最佳含水率和最大干密度均相差不大。例如，就10%掺量而言，固化土的最大干密度变化很小（1.64-1.67g/cm3）；固化土的pH值在7.9-8.2之间，土体固化剂中提钛尾渣粉用量大时，固化土的pH值略低；烧结脱硫灰由于属于高碱性，使得固化土的pH值略高。土体固化剂10%掺量时，固化土中氯离子溶出量也波动不大（0.16-0.19%），但烧结脱硫灰一定程度上增大了氯离子溶出量（GT-6），而粉煤灰则降低了氯离子溶出量（GT-7），原因在于粉煤灰替代提钛尾渣粉，降低了土体固化剂中可溶性氯离子含量。固定土体固化剂掺量情况下，随着土体固化剂中水泥用量增大、提钛尾渣粉用量减小，最佳含水率有所提高。
土体固化剂同掺量情况下，7d和28d无侧限抗压强度则有所不同，同龄期情况下，7d强度差值最高可达40%以上。土体固化剂同掺量情况下，土体固化剂中水泥含量越低，无侧限抗压强度越低；水泥含量相同情况下，硫酸钠废渣一定程度上能提高无侧限抗压强度，而粉煤灰一定程度上降低了无侧限抗压强度；养护龄期延长，无侧限抗压强度明显增大。
同一土体固化剂配合比的情况下，随着土体固化剂掺量增大，固化土的pH值、氯离子溶出量、最佳含水率、最大干密度等略微增大，而无侧限抗压强度则显著增大。土体固化剂掺量10%时，固化土的7d无侧限抗压强度相对较低，在0.7-1.1MPa之间；土体固化剂掺量12%时，固化土的7d无侧限抗压强度明显增大，在1.2-2.1MPa之间；土体固化剂掺量15%时，固化土的无侧限抗压强度明进一步增大，尤其是28d强度增幅显著。这表明，土体固化剂掺量变化，是影响固化土无侧限抗压强度的关键因素，虽对其他性能具有一定的影响，但影响程度相对较小。
以上分析表明，这些优化配合比的土体固化剂对矿山土壤均具有较好的固化效果，能实现固化土具有较高的无侧限抗压强度，且使得固化土的pH值以及氯离子溶出量处于相对较低状况。
表4 提钛尾渣基矿山修复用土体固化剂固化土壤后的固化土性能测试结果
	掺量
	编号
	pH值
	Cl-溶出量/%
	最佳含水率/%
	最大干密度/(g/cm3)
	无侧限抗压强度/MPa

	
	
	
	
	
	
	7d
	28d

	10%
	GT-1
	7.9
	0.17
	14.3
	1.61
	0.7
	1.3

	
	GT-2
	7.9
	0.18
	14.5
	1.62
	0.8
	1.5

	
	GT-3
	7.9
	0.16
	14.8
	1.62
	0.9
	1.7

	
	GT-4
	8.1
	0.16
	14.9
	1.63
	1.1
	2.0

	
	GT-5
	8.1
	0.16
	14.9
	1.63
	1.1
	1.8

	
	GT-6
	8.2
	0.19
	15.0
	1.61
	0.9
	1.5

	
	GT-7
	8.1
	0.08
	14.6
	1.60
	0.9
	1.5

	掺量
	编号
	pH值
	Cl-溶出量/%
	最佳含水率/%
	最大干密度/(g/cm3)
	无侧限抗压强度/MPa

	
	
	
	
	
	
	7d
	28d

	12%
	GT-1
	8.0
	0.18
	14.5
	1.64
	1.2
	2.0

	
	GT-2
	8.0
	0.18
	14.6
	1.65
	1.5
	2.8

	
	GT-3
	8.1
	0.17
	14.9
	1.65
	1.7
	3.0

	
	GT-4
	8.3
	0.17
	15.1
	1.65
	2.1
	3.6

	
	GT-5
	8.2
	0.18
	15.1
	1.66
	2.0
	3.2

	
	GT-6
	8.4
	0.20
	15.3
	1.65
	1.5
	2.2

	
	GT-7
	8.1
	0.09
	14.6
	1.63
	1.5
	2.2

	掺量
	编号
	pH值
	Cl-溶出量/%
	最佳含水率/%
	最大干密度/(g/cm3)
	无侧限抗压强度/MPa

	
	
	
	
	
	
	7d
	28d

	15%
	GT-1
	8.0
	0.19
	14.6
	1.65
	1.6
	2.2

	
	GT-2
	8.0
	0.18
	14.8
	1.66
	2.1
	3.4

	
	GT-3
	8.2
	0.18
	15.0
	1.66
	2.3
	3.7

	
	GT-4
	8.4
	0.16
	15.2
	1.67
	2.7
	4.3

	
	GT-5
	8.3
	0.18
	15.2
	1.67
	2.5
	3.8

	
	GT-6
	8.6
	0.22
	15.5
	1.66
	1.6
	2.4

	
	GT-7
	8.2
	0.10
	14.7
	1.64
	1.7
	2.5
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图6 土体固化剂固化尾矿山土壤后的固化土pH值测试结果
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图7 土体固化剂固化尾矿山土壤后的固化土氯离子溶出量测试结果
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图8 土体固化剂固化尾矿山土壤后的固化土最佳含水率测试结果
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图9 土体固化剂固化尾矿山土壤后的固化土最大干密度测试结果
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图10 土体固化剂固化尾矿山土壤后的固化土7d无侧限抗压强度测试结果
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图11 土体固化剂固化尾矿山土壤后的固化土28d无侧限抗压强度测试结果
4 小结
本项目研究了提钛尾渣基矿山修复用土体固化剂优化配合比对攀枝花地区尾矿山土壤的固化效果。研究表明，该系列优化配合比能使得固化土具有良好的各项性能，较高的无侧限抗压强度，满足相应国家标准要求；研究结果为提钛尾渣基土体固化剂用于矿山修复工程奠定了技术基础。
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