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摘　 要： 采用交互正交试验法，以铁矿粉流态化还原产物的金属化率为因变量，选取还原温度、还原时间、气体线速度和还原压力

为自变量，通过极差和方差分析探究了各操作参数及其交互作用对铁矿粉流态化还原的影响。 结果表明，４ 个因素以及因素间的交

互作用对铁矿粉流态化还原产物金属化率影响的大小顺序为：还原温度＞气体线速度＞还原时间＞还原压力＞还原温度与气体线速

度交互作用＞还原温度与还原压力交互作用＞还原时间与气体线速度的交互作用＞还原压力与气体线速度交互作用＞还原温度与还

原时间的交互作用＞还原压力与还原时间交互作用；较高的还原温度有助于晶须之间的结合、形成更致密的结构；较高的气体线速

度改善了流态化还原反应的动力学条件，有助于铁矿粉流态化还原。
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　 　 流化床直接还原工艺不仅可直接使用铁矿粉作为

原材料，无需进行预先烧结造球，而且可以仅使用氢气

作为还原剂，还原过程几乎不排放二氧化碳气体，实现

了炼铁工艺的清洁生产，符合低碳战略［１］。

流化床直接还原过程中还原温度、还原时间、气体

线速度和还原压力等操作参数会对铁矿粉流态化还原

效果产生影响［２⁃６］。 本文首先使用五水平无交互正交

试验法进行铁矿粉流态化还原试验，并使用极差分析
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法确定还原温度、还原时间、气体线速度和还原压力对

还原产物金属化率的影响程度；然后在五个水平值中

选取最佳的二水平值，采用二水平交互正交试验

法［７⁃１０］进一步进行流化还原试验，使用方差分析法和

极差分析法，得出各操作参数及其之间交互作用对铁

矿粉还原（以还原产物金属化率作为试验指标）的影

响程度，并验证此方法所得结果的可靠性和准确性，为
实现铁矿粉流态化工业生产提供依据。

１　 试　 　 验

１．１　 试验材料

试验选用粒径 １００～１２０ μｍ 的澳大利亚铁矿粉为

原料，其主要化学成分见表 １。 选用纯氮气作为保护

气体、纯度 ９９．９９％的氢气作为还原气体。

表 １　 铁矿粉化学成分分析结果（质量分数） ％

ＴＦｅ Ａｌ２Ｏ３ ＣａＯ ＦｅＯ ＭｇＯ ＭｎＯ Ｐ Ｓ ＳｉＯ２

６０．５４ ０．９６ ０．１５３ ０．５６ ０．１５８ ０．１５３ ０．０８２ ０．０３３ ４．４１

１．２　 试验设备与步骤

试验开始前，关闭出气阀，向流化床中通入氮气。
此时流化床内部压力升高，内部压力达到 ０．５ ＭＰａ 时

关闭氮气阀门，停止向流化床通入保护气体。 若压力

表读数长时间保持稳定，则整个装置密封效果良好，可
以开始实验。 称取 ２０．０ ｇ 铁矿粉加入流化床内，采用

电阻加热炉对流化床内部进行加热。 流化床内温度升

至目标温度 ６００～９００ ℃时，通氮气 ５ ｍｉｎ，排尽流化床

空气后，通入氢气，通过计算机控制气体流量计调节气

体线速度 ０．１ ～ ０．４ ｍ ／ ｓ，并调节出气阀，使流化床内部

压力 ０．１～０．４ ＭＰａ，铁矿粉在高温高压下流化 ４５～６０ ｍｉｎ。
流化还原反应结束后，再次通氮气 ５ ｍｉｎ，以保护铁矿

粉免受氧化，冷却至室温后，停止通氮气，取出还原产

物。 采用重铬酸钾体积法和氯化铁滴定法分析测量还

原样品 ＴＦｅ 和 ＭＦｅ 质量分数，并计算铁矿粉金属化

率。 重复多次试验，取其平均值作为试验结果。

２　 试验结果与分析

２．１　 无交互正交试验

通过 ４ × ４ 正交试验，探究还原温度（Ａ）、还原压

力（Ｂ）、还原时间（Ｃ）和气体线速度（Ｄ）对铁矿粉流态

化还原产物金属化率的影响，其中各因素的试验数值

满足等间距分布，各因素及水平如表 ２ 所示，无交互正

交试验结果如表 ３ 所示。

表 ２　 无交互正交试验因素与水平

水平

因素

还原温度
（Ａ） ／ ℃

还原压力
（Ｂ） ／ ＭＰａ

还原时间
（Ｃ） ／ ｍｉｎ

气体线速度
（Ｄ） ／ （ｍ·ｓ－１）

１ ６００ ０．１ ４５ ０．１
２ ７００ ０．２ ５０ ０．２
３ ８００ ０．３ ５５ ０．３
４ ９００ ０．４ ６０ ０．４

表 ３　 无交互正交试验结果

试验号 Ａ ／ ℃ Ｂ ／ ＭＰａ Ｃ ／ ｍｉｎ Ｄ ／ （ｍ·ｓ－１） 金属化率 ／ ％

１ ６００ ０．１ ４５ ０．１ ６１．２８
２ ６００ ０．２ ５０ ０．２ ６３．３５
３ ６００ ０．３ ５５ ０．３ ６６．７３
４ ６００ ０．４ ６０ ０．４ ６９．８５
５ ７００ ０．１ ５０ ０．３ ７１．８８
６ ７００ ０．２ ４５ ０．４ ７４．０７
７ ７００ ０．３ ６０ ０．１ ６８．２５
８ ７００ ０．４ ５５ ０．２ ７０．７５
９ ８００ ０．１ ５５ ０．４ ７９．６４
１０ ８００ ０．２ ６０ ０．３ ７７．８４
１１ ８００ ０．３ ４５ ０．２ ７３．４２
１２ ８００ ０．４ ５０ ０．１ ７１．３９
１３ ９００ ０．１ ６０ ０．２ ７７．３７
１４ ９００ ０．２ ５５ ０．１ ７４．９６
１５ ９００ ０．３ ５０ ０．４ ８３．４４
１６ ９００ ０．４ ４５ ０．３ ８０．８６
Ｋ１ｊ ２６１．２１ ２９０．４７ ２８８．８３ ２７５．９８
Ｋ２ｊ ２８４．７５ ２８９．７２ ２９０．０６ ２８５．１９
Ｋ３ｊ ３０２．２９ ２９２．０４ ２９１．９８ ２９６．９１
Ｋ４ｊ ３１６．４３ ２９２．４５ ２９３．８１ ３０６．６
ｋ１ｊ ６５．３０ ７２．６２ ７２．２１ ６９．００
ｋ２ｊ ７１．１９ ７２．４３ ７２．５２ ７１．３０
ｋ３ｊ ７５．５７ ７３．０１ ７３．００ ７４．２３
ｋ４ｊ ７９．１１ ７３．１１ ７３．４５ ７６．６５
Ｒ ｊ １３．８１ ０．４９ １．２４ ７．６５

由表 ３ 可见，ＲＡ ＞ＲＤ ＞ＲＣ ＞ＲＢ，各因素对还原产物

金属化率影响的主次顺序为：Ａ＞Ｄ＞Ｃ＞Ｂ，即还原温度

对金属化率的影响最大，为最重要因素，其次是气体线

速度和还原时间，还原压力的影响较小。
２．２　 交互正交试验

选取表 ３ 中各因素对应流化还原产物金属化率最

大的两组水平值，进行交互正交试验，其因素与水平见

表 ４。

表 ４　 交互正交试验因素与水平

水平

因素

还原温度
（Ａ） ／ ℃

还原压力
（Ｂ） ／ ＭＰａ

还原时间
（Ｃ） ／ ｍｉｎ

气体线速度
（Ｄ） ／ （ｍ·ｓ－１）

１ ８００ ０．２ ５５ ０．３
２ ９００ ０．３ ６０ ０．４

根据各因素的最佳二水平值，选用 Ｌ１６（２１５）型标
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准正交试验表，其中 ５ 列空白列作为误差列 ｅ，具体试 验方案与结果如表 ５ 所示。

表 ５　 交互正交试验方案与结果

试验号 Ａ Ｂ Ａ × Ｂ Ｃ Ａ × Ｃ Ｂ × Ｃ ｅ１ Ｄ Ａ × Ｄ Ｂ × Ｄ ｅ２ Ｃ × Ｄ ｅ３ ｅ４ ｅ５ 金属化率 ／ ％

１ ８００ ０．２ １ ５５ １ １ １ ０．３ １ １ １ １ １ １ １ ７５．４３
２ ８００ ０．２ １ ５５ １ １ １ ０．４ ２ ２ ２ ２ ２ ２ ２ ７８．９３
３ ８００ ０．２ １ ６０ ２ ２ ２ ０．３ １ １ １ ２ ２ ２ ２ ７７．１８
４ ８００ ０．２ １ ６０ ２ ２ ２ ０．４ ２ ２ ２ １ １ １ １ ８０．２２
５ ８００ ０．３ ２ ５５ １ ２ ２ ０．３ １ ２ ２ １ １ ２ ２ ７５．７６
６ ８００ ０．３ ２ ５５ １ ２ ２ ０．４ ２ １ １ ２ ２ １ １ ７９．３８
７ ８００ ０．３ ２ ６０ ２ １ １ ０．３ １ ２ ２ ２ ２ １ １ ７７．４７
８ ８００ ０．３ ２ ６０ ２ １ １ ０．４ ２ １ １ １ １ ２ ２ ８０．５２
９ ９００ ０．２ ２ ５５ ２ １ ２ ０．３ ２ １ ２ １ ２ １ ２ ７９．２８
１０ ９００ ０．２ ２ ５５ ２ １ ２ ０．４ １ ２ １ ２ １ ２ １ ８２．７１
１１ ９００ ０．２ ２ ６０ １ ２ １ ０．３ ２ １ ２ ２ １ ２ １ ８０．９４
１２ ９００ ０．２ ２ ６０ １ ２ １ ０．４ １ ２ １ １ ２ １ ２ ８３．１５
１３ ９００ ０．３ １ ５５ ２ ２ １ ０．３ ２ ２ １ １ ２ ２ １ ８１．１３
１４ ９００ ０．３ １ ５５ ２ ２ １ ０．４ １ １ ２ ２ １ １ ２ ８２．９２
１５ ９００ ０．３ １ ６０ １ １ ２ ０．３ ２ ２ １ ２ １ １ ２ ８２．０８
１６ ９００ ０．３ １ ６０ １ １ ２ ０．４ １ １ ２ １ ２ ２ １ ８４．１９
ｋ１ｊ ８０．２６ ７９．９８ ８０．０８ ７９．８５ ７９．９８ ７９．９６
ｋ２ｊ ７９．９０ ８０．１８ ８０．０９ ８０．３１ ８０．１８ ８０．２０
Ｒ ｊ ０．３５９ ０．１９６ ０．００９ ０．４５９ ０．２０１ ０．２４１

　 　 从表 ５ 可知，Ａ × Ｄ 极差值最大，为 ０．４５９，Ｂ × Ｃ 极

差值最小，为 ０．００９，即还原温度与气体线速度的交互

作用对流化还原产物金属化率的影响最大，还原压力

与还原时间的交互作用对流化还原产物金属化率的影

响最小。
交互正交试验方差分析结果见表 ６。

表 ６　 交互正交试验方差分析结果

方差
来源

偏差平方和
ＳＳ ｊ

自由度
ｄｆ ｊ

方差
ＭＳ ｊ

统计量
Ｆ ｊ

显著
性

Ａ ６２．０５５ １ ６２．０６ ５２０．６７ ∗∗∗
Ｂ １．９６７ １ １．９７ １６．５０７ ∗∗∗

Ａ × Ｂ ０．５１５ １ ０．５１７ ４．３２ ∗
Ｃ ６．５１６ １ ６．５２ ５４．６６ ∗∗∗

Ａ × Ｃ△ ０．１５４ １ ０．１５ １．２９ —
Ｂ × Ｃ△ ０．０００ ３ １ ０．０００ ３ ０．００３ —

Ｄ ３２．３４８ １ ３２．３５ ２７１．３８ ∗∗∗
Ａ ×Ｄ ０．８４２ １ ０．８４ ７．０６ ∗∗
Ｂ × Ｄ△ ０．１６２ １ ０．１６ １．３６ —
Ｃ × Ｄ△ ０．２３３ １ ０．２３ １．９５ —

ｅ ０．５２４ ５ ０．１０ — —
ｅ△ １．０７３ ９ ０．１２ — —

　 注：若 Ｆ＞Ｆ０．０１（１，９），显著性标为∗∗∗；若 Ｆ０．０１（１，９） ＞Ｆ＞Ｆ０．０５（１，９），
显著性标为∗∗；若 Ｆ０．０５（１，９） ＞Ｆ＞Ｆ０．１（１，９），显著性标为∗；若
Ｆ０．１（１，９）＞Ｆ，显著性标为—。 查 Ｆ（１，９）分布表，得：Ｆ０．０１（１，９）＝
１０．５６１，Ｆ０．０５（１，９）＝ ５．１１７，Ｆ０．１（１，９）＝ ３．３６０。

由表 ６ 可见，ＭＳＢ×Ｃ ＜ＭＳｅ，ＭＳＡ×Ｃ、ＭＳＢ×Ｄ、ＭＳＣ×Ｄ 与

ＭＳｅ 接近，故 Ａ ×Ｃ、Ｂ ×Ｃ、Ｂ ×Ｄ、Ｃ ×Ｄ 交互作用对试验

结果影响不显著，将 ＳＡ×Ｃ、ＳＢ×Ｃ、ＳＢ×Ｄ、ＳＣ×Ｄ并入 Ｓｅ 中，得
到新的误差平方和 Ｓｅ

△，相应的自由度也随之发生改变。
分析表 ６ 可知，Ａ、Ｂ、Ｃ、Ｄ 对还原产物金属化率的

影响高度显著（置信度 Ｐ ＝ ９９％）；Ａ × Ｄ 交互作用对还

原产物金属化率有显著影响（置信度 Ｐ ＝ ９５％）；Ａ × Ｂ
交互作用对还原产物金属化率有一定影响（置信度

Ｐ＝ ９０％）；Ａ × Ｃ、Ｂ × Ｃ、Ｂ × Ｄ、Ｃ × Ｄ 交互作用对还原

产物金属化率无影响。 各因素及因素间交互作用对

铁矿粉流态化还原产物金属化率影响的大小关系为：
Ａ ＞Ｄ＞Ｃ＞Ｂ＞Ａ ×Ｄ＞Ａ ×Ｂ＞Ｃ ×Ｄ＞Ｂ ×Ｄ＞Ａ ×Ｃ＞Ｂ ×Ｃ，
即还原温度＞气体线速度＞还原时间＞还原压力＞还原

温度与气体线速度的交互作用＞还原温度与还原压力

的交互作用＞还原时间与气体线速度的交互作用＞还
原压力与气体线速度的交互作用＞还原温度与还原时

间的交互作用＞还原压力与还原时间的交互作用。 这

与极差分析得出的单因素作用结果、各因素交互作用

结果一致。
２．３　 主要因素对流态化还原的影响

２．３．１　 还原温度

还原压力 ０．２ ＭＰａ、气体线速度 ０．３ ｍ ／ ｓ 和反应时

间 ５０ ｍｉｎ 条件下，不同还原温度下还原产物的金属化

率如图 １ 所示，还原产物微观形貌见图 ２。
从图 １ 可知，随着还原温度升高，还原产物金属化

率增加，表明较高的还原温度有助于提高还原产物金
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属化程度。 由图 ２ 可见，较低温度下，还原产物表面形

成了大量相互连接的铁晶须，这些晶须在颗粒表面形

成较为均匀的 １～２ μｍ 的多孔结构；随着还原温度升

高，铁晶须逐渐软化，部分晶须甚至发生液化，并逐渐

转化为致密铁层。 这一转化过程说明晶须发生了变形

和再结晶行为，高温有助于晶须之间的结合和形成更

致密的结构。 试验结果表明，高还原温度有助于反应

过程中晶须逐渐演变为更稳定且紧密排列的形态，促
进铁矿粉流态化还原反应。
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图 １　 还原温度对金属化率的影响

（ａ） ６００ ℃； （ｂ） ７００ ℃； （ｃ） ８００ ℃； （ｄ） ９００ ℃

图 ２　 不同温度下还原产物微观形貌

２．３．２　 气体线速度

还原压力 ０．２ ＭＰａ、还原温度 ８００ ℃和反应时间

５０ ｍｉｎ 条件下，不同气体线速度下还原产物的金属化

率如图 ３ 所示，还原产物微观形貌见图 ４。
从图 ３ 可知，在其他操作参数不变的情况下，增加

还原气体线速度会提高还原产物金属化率。 较高的气

体线速度会使还原产物表面产生裂纹，甚至发生破碎，

使气体与颗粒接触面积增大。 此外，增加气体线速度

会增加矿粉所受到的曳力，使铁矿粉颗粒流化更充分，
颗粒之间的距离增加，流态化还原反应的动力学条件

得到优化，促使化学反应速率加快，从而提高还原产物

金属化率。
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图 ３　 气体线速度对金属化率的影响

（ａ） ０．１ ｍ ／ ｓ； （ｂ） ０．４ ｍ ／ ｓ

图 ４　 不同气体线速度下还原产物微观形貌

３　 结　 　 论

１） 各因素及因素间的交互作用对铁矿粉流态化

还原产物金属化率影响的大小为：还原温度＞气体线

速度＞还原时间＞还原压力＞还原温度与气体线速度交

互作用＞还原温度与还原压力交互作用＞还原时间与

气体线速度的交互作用＞还原压力与气体线速度交互

作用＞还原温度与还原时间的交互作用＞还原压力与

还原时间交互作用。
２） 在设计铁矿粉流态化还原试验与优化方案时，

应着重考虑所选的 ４ 个操作参数以及还原温度与气体

线速度之间的交互作用。
３） 高温有助于晶须之间结合、形成更致密的结

构；较高的气体线速度改善了流态化还原反应的动力

学条件，有助于铁矿粉流态化还原。
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废物名录后钨渣处置困难的现状，研究开发新的绿色

环保洁净的钨冶炼工艺和成套设备迫在眉睫。
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