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摘　要：文章采用粉末压片－Ｘ射线荧光光谱法测定烧结矿中氧化亚铁，利用 Ｓｉｍｕｌｔｉｘ１５型 Ｘ射线荧光光谱仪配
置的衍射通道，建立了用 Ｘ射线荧光光谱仪测定烧结矿中氧化亚铁含量的方法，方法的检测范围为 ５８８％ ～
１３００％，建立的校准曲线线性相关系数达到０９９９。该方法检测速度快，分析结果准确，可替代经典化学湿法进行
现场烧结矿中氧化亚铁的分析。
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　　烧结矿是高炉冶炼的主要原料，烧结矿的质量
对高炉冶炼的效果及高炉各项技术经济指标影响极

大，主要对ＴＦｅ、ＳｉＯ２、ＣａＯ、ＭｇＯ、Ｆ、Ｓ、ＦｅＯ等化学成
分进行测定，其中 ＦｅＯ是一项较为重要的技术指
标。ＦｅＯ含量的高低，与固体燃料的配比、烧结矿的
碱度、转鼓强度等紧密相关。

氧化亚铁用传统湿法化学分析，耗时、费力且使

用的化学试剂也较多；普通 Ｘ射线荧光光谱仪［１］只

配置固定道和扫描道进行元素分析，而对于铁的氧

化物，由于无法区分在矿物中存在二价铁和三价铁

的含量，因此无法直接进行亚铁测定。Ｓｉｍｕｌｔｉｘ１５
型Ｘ射线荧光光谱仪除有Ｘ荧光通道外，还配置一
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个衍射通道。利用衍射原理，在 Ｘ射线通过晶体
时，一部分Ｘ射线会被晶体中的原子反射，产生散
射现象。当Ｘ射线的波长与晶体的晶格常数相当
或接近时，这些散射波的波长就会导致衍射，测定氧

化亚铁时，在Ｘ射线荧光光谱仪铑钯的特征波长照
射下，ＲｈＬα线的波长与亚铁原子的波长相近，衍射
角为８９５°时，产生衍射现象［２］。应用 ＦＰＣ探测器
进一步测定Ｘ射线荧光衍射强度，以测定氧化亚铁
含量。利用Ｓｉｍｕｔｉｘ１５型Ｘ射线荧光光谱仪测定氧
化亚铁含量，结果准确，与化学法相比，缩短了检测

时间，提高了工作效率。

１　实验部分
１．１　实验仪器和主要仪器工作参数

Ｓｉｍｕｌｔｉｘ１５波长色散 Ｘ射线荧光光谱仪（日本
理学公司生产，端窗铑靶 Ｘ射线光管，最大功率
４ｋＷ）：配有 Ｘ射线衍射道；ＭＰ－３５型压力机；
ＨＭ－１Ａ型振动磨。测定烧结矿中氧化亚铁的Ｘ射
线荧光光谱仪的工作参数见表１。

表１　Ｘ射线荧光光谱仪工作参数

项目 谱线 晶体 探测器 电压／ｋＶ 电流／ｍＡ ２θ／（°） ＰＨＡ范围 测定时间／ｓ
ＦｅＯ Ｒｈ－Ｌα Ｇｅ ＦＰＣ ５０ ５０ ８９．５ １００～３００ ２０

１．２　样品制备
烧结矿试样粒度小于２ｍｍ，在１０５～１１０℃温

度下干燥１ｈ。称取３５ｇ烧结矿试样进行制备，使
之全部通过００７５ｍｍ试样筛（实验筛），设置压力
机压力为２６５ｋＮ、保压时间为４０ｓ，将试样放置在试
样杯中进行压片，确保样片表面平整无裂纹［３］。

１．３　测定
用洗耳球吹样片表面后，将样片放置在样品盒

中。在设定好的仪器分析参数下，按仪器分析要求

进行分析测量。根据建立的烧结矿中氧化亚铁校准

曲线，进行线性回归，求得氧化亚铁含量［４］。

２　结果与讨论
２．１　粒度

选择 试 样 粒 度 在 ０１２５ ｍｍ、０１０７ ｍｍ、
００９６ｍｍ、００８４ｍｍ、００７５ｍｍ下，分别进行压片，
测定Ｘ射线荧光衍射强度，结果见表２。

表２　不同粒度下测定氧化亚铁的Ｘ射线荧光衍射强度

粒度

／ｍｍ

Ｘ射线荧光衍射强度值／ｋｃｐｓ

１ ２ ３ ４ ５ ６ ７ ８ ９ １０

ＲＳＤ

／％

０．０７５ １．４５４８ １．４５２８ １．４３９５ １．４４３６ １．４３５９ １．４６３７ １．４６９６ １．４５１１ １．４４２９ １．４５８６ ０．７５
０．０８４ １．４７３５ １．４７５３ １．４８３０ １．４９８３ １．４６４９ １．４８０７ １．４５６０ １．４８１５ １．４９７５ １．５０２１ １．００
０．０９６ １．５６０９ １．５０８９ １．５４２８ １．５５４３ １．５５２０ １．５４３６ １．５３７８ １．５２６５ １．５２５８ １．５８３８ １．０６
０．１０７ １．５６７２ １．５６５５ １．５２５２ １．５６００ １．５７８４ １．５６１１ １．５６９１ １．５７８２ １．５５２８ １．５４２８ １．０５
０．１２５ １．５８４５ １．５２９４ １．５４９３ １．５３２１ １．５５８２ １．５４２６ １．５４３７ １．５５０４ １．５５５６ １．４９９５ １．４３

　　由表 ２实验结果可见，烧结矿试样粒度为
００７５ｍｍ时ＲＳＤ最小，因此选择烧结矿试样试样
制备粒度为００７５ｍｍ。
２．２　压力

设置压力机在２００ｋＮ、２３０ｋＮ、２５０ｋＮ、２６５ｋＮ、
２９５ｋＮ、３１０ｋＮ等不同压力下，保压时间为４０ｓ进
行压片，测定Ｘ射线荧光衍射强度（见图１）。

图１　不同压力下测定的Ｘ射线荧光衍射强度

０９
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由图１实验结果可见，随着压力增大，Ｘ射线衍
射荧光强度增大。在压力为２５０ｋＮ时，Ｘ射线荧光
衍射强度开始趋于稳定，因此选择压力机压力为

２６５ｋＮ。
２．３　电压和电流

Ｓｉｍｕｌｔｉｘ１５型Ｘ射线荧光光谱仪的Ｘ射线光管
的最大功率为４ｋＷ，按照使用功率不大于８０％的
原则，对一烧结矿试样分别在 ４０ｋＶ－５０ｍＡ、
４０ｋＶ－６０ｍＡ、５０ｋＶ－５０ｍＡ、５０ｋＶ－４０ｍＡ的不
同电压、电流的试验条件下，测定氧化亚铁的 Ｘ荧
光衍射强度（见图２）。

图２　不同电压－电流下测定亚铁Ｘ射线
荧光衍射强度

由图２实验结果可见，在５０ｋＶ－５０ｍＡ时亚铁
可获得较大的Ｘ射线荧光衍射强度。
２．４　校准曲线的建立

选择基体一致、有氧化亚铁浓度梯度的烧结矿

试样，作为校准样品建立校准曲线，应用化学法定

值，校准曲线中氧化亚铁含量见表３。
表３　校准样品中氧化亚铁含量 ％

名称 编号 ＦｅＯ

烧结矿 Ｓ１＃ ５．８８

烧结矿 Ｓ２＃ ６．８３

烧结矿 Ｓ３＃ ６．９７

烧结矿 Ｓ４＃ ７．５２

烧结矿 Ｓ５＃ ８．４６

烧结矿 Ｓ６＃ ８．８９

烧结矿 Ｓ７＃ ９．７３

烧结矿 Ｓ８＃ １０．６２

烧结矿 Ｓ９＃ １１．８１

烧结矿 Ｓ１０＃ １３．００

按照最佳实验条件将烧结矿校准样品制备成压

片，Ｓｉｍｕｌｔｉｘ１５型Ｘ射线荧光光谱仪在最佳实验条
件下，依次测定１０个烧结矿校准样品的 Ｘ射线荧

光衍射强度，将氧化亚铁含量作为横坐标，对应的Ｘ
射线荧光衍射强度作为纵坐标，绘制校准曲线（见

图３），得到计算公式（１）。
氧化亚铁的校准曲线方程为：

Ｗ（ＦｅＯ）＝５５７１０３１Ｉｉ＋０７４１５０４ （１）
式中：ＷＦｅＯ为待测烧结矿中氧化亚铁的含量；Ｉｉ为待
测烧结矿中氧化亚铁的 Ｘ射线荧光衍射强度。线
性范围为５８８％～１３００％，相关系数为０９９９１。

一般Ｘ荧光光谱仪通过安装的软件，根据绘制
的校准曲线及计算公式自动计算得出待测烧结矿中

氧化亚铁的含量。在绘制校准曲线时，若基体发生

变化，会对准确度有影响，校准试样要与待测试样基

体匹配一致。

图３　氧化亚铁的校准曲线

２．５　准确度
利用Ｘ荧光光谱仪软件，根据绘制的烧结矿氧

化亚铁校准曲线，测定７个烧结矿试样，其基体与绘
制校准曲线使用的烧结矿基本一致。Ｘ荧光光谱法
的测定结果与化学法 ＧＢ／Ｔ６７３０８—２０１６《铁矿石
亚铁含量的测定 重铬酸钾滴定法》的方法比对［５］，

差值在 ００１％ ～０１６％之间，均小于方法 ＧＢ／Ｔ
６７３０８—２０１６中氧化亚铁的允许差，可以看出采用
本法测定烧结矿氧化亚铁的含量，结果准确。具体

检测比对数据见表４。
表４　Ｘ荧光光谱法与化学法测定亚铁的比对结果量 ％

编号
ＦｅＯ测定值

Ｘ荧光光谱法 化学法
结果差值

ＳＸＳＪＳＪ２４０９０５１２１１ ７．７０ ７．６９ ０．０１
ＳＸＳＪＳＪ２４０９０５１８１１ ８．２６ ８．３９ －０．１３
ＳＸＳＪＳＪ１４０９０６０３１１ ８．７０ ８．５５ ０．１５
ＳＸＳＪＳＪ１４０８２７１５１１ ９．５０ ９．３４ ０．１６
ＳＸＳＪＳＪ１４１０３０１８１１ ８．８３ ８．９８ ０．１５
ＳＸＳＪＳＪ２４１１０４００１１ ７．７２ ７．７５ －０．０３
ＳＸＳＪＳＪ２４１１１１００１１ １０．００ ９．９７ ０．０３

１９
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２．６　精密度
用２个烧结矿试样，按照实验设计的最佳分析

方法和仪器分析条件，进行了１１次测定，检查精密
度，试验结果见表５。

表５　精密度实验结果 ％

编号 ＦｅＯ测定值 平均值 相对标准偏差ＲＳＤ

ＳＸＳＪＳＪ１４０８２４１５１１
８．４２ ８．５０ ８．３６ ８．４９ ８．３９ ８．４１

８．３９ ８．４６ ８．５０ ８．４１ ８．４６
８．４４ ０．５８

ＳＸＳＪＳＪ２４０９０２１８１１
９．４９ ９．４０ ９．４５ ９．４３ ９．５２ ９．３８

９．４８ ９．４０ ９．４１ ９．３８ ９．５６
９．４５ ０．６４

　　由表５可见，通过该方法测定烧结矿中氧化亚
铁的结果，相对标准偏差ＲＳＤ均小于５％，该方法精
密度良好。

３　结束语
利用Ｘ射线荧光光谱法测定烧结矿中氧化亚

铁含量，通过试验对样品制备、仪器条件进行了优

化。试验表明，在烧结矿基体一致的情况下，将烧结

矿试样制备成粒度为００７５ｍｍ，经压力机在２６５ｋＮ
压力下压片，由Ｓｉｍｕｌｔｉｘ１５Ｘ荧光光谱仪测定 Ｘ射
线荧光衍射强度，所绘制的校准曲线线性良好。采

用Ｘ荧光光谱法（衍射道）可准确测定烧结矿中氧
化亚铁含量，操作简单，准确度和精密度良好，可提

高工作效率，能更好地服务于烧结生产。
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　　（２）巧妙地结合现有设备组件结构设计主传动
轴部件故障在线监测装置。当主传动轴部件开始出

现故障时，主传动轴本体会带动主传动轴平衡支撑

装置上下动作，进而带动联杆支架转动。在联杆支

架装置上加装联接杆，联接杆末端设置线性位移传

感器，监测出主传动轴本体的中心位移变化量。

（３）采集轧机加载信号作为主传动轴本体的中
心位置的初始参考值，实时监测主传动轴中心位置

相对于该值的变化量，编制实时计算和自动分析程

序，实现实时故障状态监测、报警及停机联锁保护。

实际应用取得了显著效果，我们申请了专利，获

专利授权（专利号ＺＬ２０２３２０８５２８８１．４），且该技术成
果获全国机械冶金行业职工技术创新成果一等奖。

４　结束语
在分析宽厚板轧机主传动轴组件故障特点的基

础上，以轧机的主传动轴本体中心位置变化量作为

主传动轴组件故障特征量，巧妙地结合现有设备组

件结构设计了主传动轴组件故障实时在线监测装

置。采集轧机加载信号作为主传动轴本体的中心位

置的初始参考值，实时监测主传动轴中心位置相对

于该值的变化量，编制实时计算和自动分析程序，实

现实时故障状态监测和报警及停机联锁保护。

经实际应用验证，研发的宽厚板轧机主传动轴组

件故障在线监测技术对于宽厚板轧机主传动轴组件

故障的监测非常有效，有广泛的行业推广应用价值。
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