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(57)摘要

本发明提供一种冶金炉渣在线监测分析方

法及系统，所述冶金炉渣在线监测分析方法包

括：建立待分析元素的标准工作曲线，完成元素

检测装置的调试准备工作；将冶金炉渣通过常温

消解法或高温熔融消解法进行消解，得到炉渣消

解液；其中，所述常温消解法采用超声波消解，所

述高温熔融消解法采用超声波乳化浸出；采用

ICP光谱法、电极法和滴定分析法中的至少一种

方法检测所述炉渣消解液中的元素含量。本发明

提供的冶炼炉渣在线监测分析系统能够兼顾时

效性和准确度，满足实时监控冶炼过程中炉渣成

分的需求。
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1.一种冶金炉渣在线监测分析方法，其特征在于，包括以下步骤：

步骤S1、将冶金炉渣通过常温消解法或高温熔融消解法进行消解，得到炉渣消解液；其

中，所述常温消解法采用超声波消解，所述高温熔融消解法采用超声波乳化浸出；

步骤S2、采用ICP光谱法、电极法和滴定分析法中的至少一种方法对所述炉渣消解液进

行分析，通过预先建立的元素标准工作曲线得到所述冶金炉渣中的元素含量。

2.根据权利要求1所述的冶金炉渣在线监测分析方法，其特征在于，所述步骤S1中，所

述常温消解法包括：

将所述冶金炉渣与复合消解液在常温下混合，然后通过超声波消解，得到所述炉渣消

解液。

3.根据权利要求1所述的冶金炉渣在线监测分析方法，其特征在于，所述步骤S1中，所

述高温熔融消解法包括：

将所述冶金炉渣与固态熔剂混合后在高温下熔融为液态，得到共熔体，再将急速冷却

后的所述共熔体与浸出液混合，然后采用超声波乳化浸出得到样品浸出液，将所述样品浸

出液与酸化液混合得到所述炉渣消解液；

或，将所述冶金炉渣与固态熔剂混合后在高温下熔融为液态，得到共熔体，再将急速冷

却后的所述共熔体与酸化液混合，然后采用超声波乳化浸出得到所述炉渣消解液。

4.根据权利要求1所述的冶金炉渣在线监测分析方法，其特征在于，所述步骤S2中，所

述ICP光谱法包括采用ICP‑AES光谱仪检测所述炉渣消解液中的钙、镁、硅、铝、铁、锰、铬、

钒、钛、磷、硫或铜元素的含量。

5.根据权利要求1所述的冶金炉渣在线监测分析方法，其特征在于，所述步骤S2中，所

述电极法包括采用多功能离子计检测所述炉渣消解液中氟元素的含量。

6.根据权利要求1所述的冶金炉渣在线监测分析方法，其特征在于，所述步骤S3中，所

述滴定分析法包括采用重铬酸钾标准溶液或高锰酸钾标准溶液氧化还原滴定分析法检测

所述炉渣消解液中亚铁元素的含量。

7.根据权利要求1所述的冶金炉渣在线监测分析方法，其特征在于，所述元素标准工作

曲线包括钙标准工作曲线、镁标准工作曲线、硅标准工作曲线、铝标准工作曲线、铁标准工

作曲线、锰标准工作曲线、铬标准工作曲线、钒标准工作曲线、钛标准工作曲线、铜标准工作

曲线、氟标准工作曲线、硫标准工作曲线、磷标准工作曲线和亚铁标准工作曲线中的至少一

种。

8.一种冶金炉渣在线监测分析系统，其特征在于，包括消解槽、浸出槽和元素检测装

置；

其中，所述消解槽用于通过超声波对所述冶金炉渣进行消解；

所述浸出槽用于通过超声波使所述冶金炉渣中元素乳化浸出；

所述元素检测装置用于检测炉渣消解液中的元素含量。

9.根据权利要求8所述的冶金炉渣在线监测分析系统，其特征在于，还包括加热装置、

冷却装置和加液装置；

其中，所述加热装置用于将冶金炉渣和固态溶剂加热熔融为共熔体；

所述冷却装置用于将所述共熔体急速冷却；

所述加液装置用于定量加入所需试液。
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10.根据权利要求9所述的冶金炉渣在线监测分析系统，其特征在于，所述加液装置包

括恒温储液箱和移液泵。
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一种冶金炉渣在线监测分析方法及系统

技术领域

[0001] 本发明涉及金属冶炼过程控制技术领域，具体而言，涉及一种冶金炉渣在线监测

分析方法及系统。

背景技术

[0002] 在金属冶炼过程中，依据所炼金属的成分和性能的差异，需要在冶炼过程中添加

不同种类的造渣剂，从而得到不同成分和物理性能的炉渣。因此，炉渣成分是金属冶炼过程

中的重要参数，在金属冶炼过程中需要经常分析炉渣的成分，来调整所加造渣剂的种类和

数量。且为了及时、准确地了解冶金炉渣中的成分，冶金炉渣中成分分析需要兼顾时效性和

准确度。

[0003] 现有技术中，冶金炉渣的分析方法包括X荧光光谱熔片法、X荧光光谱粉末压片法

和激光诱导击穿光谱快速分析技术(LIBS)。其中，X荧光光谱熔片法是目前各冶金企业定量

分析炉渣的通用检测技术，能够准确完成冶金炉渣中钙、镁、铝、硅、铁和锰等元素的定量检

测，其检测时长为40‑60min，耗时较长；X荧光光谱粉末压片法是利用X荧光光谱仪的分析软

件进行的，其检测速率为15‑20min，由于压片法样品粒度和表面光洁度对镁、铝和硅的检测

结果影响较大，检测结果的准确性较差；LIBS是近10年来逐步应用的新型检测技术，通过前

期研究，设计实验系统和建立自由定标数学模型，计算出炉渣中各组分的质量分数，且检测

结果的准确度依赖于测量重复性以及数学模型的匹配程度，钙、镁、铝和铁的相对误差在5‑

20％之间，准确度无法保证。

发明内容

[0004] 本发明解决的问题是如何提供一种兼顾时效性和准确度的冶金炉渣在线监测分

析方法。

[0005] 为解决上述问题中的至少一个方面，本发明提供一种冶金炉渣在线监测分析方

法，包括以下步骤：

[0006] 步骤S1、将冶金炉渣通过常温消解法或高温熔融消解法进行消解，得到炉渣消解

液；其中，所述常温消解法采用超声波消解，所述高温熔融消解法采用超声波乳化浸出；

[0007] 步骤S2、采用ICP光谱法、电极法和滴定分析法中的至少一种方法对所述炉渣消解

液进行分析，通过预先建立的元素标准工作曲线得到所述冶金炉渣中的元素含量。

[0008] 优选地，所述步骤S1中，所述常温消解法包括：将所述冶金炉渣与复合消解液在常

温下混合，然后通过超声波消解，得到所述炉渣消解液。

[0009] 优选地，所述步骤S1中，所述高温熔融消解法包括：将所述冶金炉渣与固态熔剂混

合后在高温下熔融为液态，得到共熔体，再将急速冷却后的所述共熔体与浸出液混合，然后

采用超声波乳化浸出得到样品浸出液，将所述样品浸出液与酸化液混合得到所述炉渣消解

液；或，将所述冶金炉渣与固态熔剂混合后在高温下熔融为液态，得到共熔体，再将急速冷

却后的所述共熔体与酸化液混合，然后采用超声波乳化浸出得到所述炉渣消解液。
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[0010] 优选地，所述步骤S2中，所述ICP光谱法包括采用ICP‑AES光谱仪检测所述炉渣消

解液中的钙、镁、硅、铝、铁、锰、铬、钒、钛、磷、硫或铜元素的含量。

[0011] 优选地，所述步骤S2中，所述电极法包括采用多功能离子计检测所述炉渣消解液

中氟元素的含量。

[0012] 优选地，所述步骤S2中，所述滴定分析法包括采用重铬酸钾标准溶液或高锰酸钾

标准溶液氧化还原滴定分析法检测所述炉渣消解液中亚铁元素的含量。

[0013] 优选地，所述元素标准工作曲线包括钙标准工作曲线、镁标准工作曲线、硅标准工

作曲线、铝标准工作曲线、铁标准工作曲线、锰标准工作曲线、铬标准工作曲线、钒标准工作

曲线、钛标准工作曲线、铜标准工作曲线、氟标准工作曲线、硫标准工作曲线、磷标准工作曲

线和亚铁标准工作曲线中的至少一种。

[0014] 本发明通过事先建立待分析元素的标准工作曲线，并做好元素检测装置的调试准

备工作，能够在得到炉渣消解液后快速连续进样，然后根据冶炼炉渣的种类选择常温消解

法或高温熔融消解法，其中采用常温消解法时使用超声波对样品进行消解，而采用高温熔

融消解法时则使用超声波乳化浸出，避免加热升温及降温过程导致消解时间过长的问题，

再根据待分析元素的种类选择ICP光谱法、电极法和滴定分析法中的至少一种方法检测冶

炼炉渣中的元素；通过超声波消解或乳化浸出能够避免消解或浸出过程中升温降温导致的

时间较长的问题，而根据冶炼炉渣的种类选择不同的消解方法能够进一步节省消解时间，

降低操作难度，且通过消解法能够使冶炼炉渣中的元素充分浸出，提高检测精度，ICP光谱

法、电极法和滴定分析法检测速度快，检测精度高，且能够适用于绝大部分元素的检测，因

此本发明提供的冶炼炉渣在线监测分析系统能够兼顾时效性和准确度，满足实时监控冶炼

过程中炉渣成分的需求。

[0015] 本发明的另一目的在于提供一种冶金炉渣在线监测分析系统，包括消解槽、浸出

槽和元素检测装置；其中，所述消解槽用于通过超声波对所述冶金炉渣进行消解；所述浸出

槽用于通过超声波使所述冶金炉渣中元素乳化浸出；所述元素检测装置用于检测炉渣消解

液中的元素含量。

[0016] 优选地，还包括加热装置、冷却装置和加液装置；其中，所述加热装置用于将冶金

炉渣和固态溶剂加热熔融为共熔体；所述冷却装置用于将所述共熔体急速冷却；所述加液

装置用于定量加入所需试液。

[0017] 优选地，所述加液装置包括恒温储液箱和移液泵。

[0018] 本发明提供的冶金炉渣在线监测分析系统与现有技术比较具有的有益效果与冶

金炉渣在线监测分析方法相同，在此不再赘述。

附图说明

[0019] 图1为本发明实施例中冶金炉渣在线监测分析方法的流程图；

[0020] 图2为本发明实施例中炼钢过程高炉渣在线监测分析示例图。

具体实施方式

[0021] 为使本发明的上述目的、特征和优点能够更为明显易懂，下面对本发明的具体实

施例做详细的说明。
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[0022] 需要说明的是，在不冲突的情况下，本发明中的实施例中的特征可以相互组合。术

语“包含”、“包括”、“含有”、“具有”的含义是非限制性的，即可加入不影响结果的其它步骤

和其它成分。以上术语涵盖术语“由……组成”和“基本上由……组成”。如无特殊说明的，材

料、设备、试剂均为市售。同时，要说明的是，本发明的说明书和权利要求书及上述附图中的

术语“第一”、“第二”等是用于区别类似的对象，而不必用于描述特定的顺序或先后次序。应

该理解这样使用的数据在适当情况下可以互换，以便这里描述的本发明的实施例能够以除

了在这里图示或描述的那些以外的顺序实施。

[0023] 本发明实施例提供一种冶金炉渣在线监测分析方法，如图1所示，包括以下步骤：

[0024] 步骤S1、将冶金炉渣通过常温消解法或高温熔融消解法进行消解，得到炉渣消解

液；其中，所述常温消解法采用超声波消解，所述高温熔融消解法采用超声波乳化浸出；

[0025] 步骤S2、采用ICP光谱法、电极法和滴定分析法中的至少一种方法对所述炉渣消解

液进行分析，通过预先建立的元素标准工作曲线得到所述冶金炉渣中的元素含量。

[0026] 为了提高冶炼炉渣在线分析的时效性，在冶炼炉中取样后，将冶炼炉渣装入密封

金属罐内，通过专用送样风道快速输送至检测实验室，再将冶炼炉渣样品通过震动磨快速

研磨处理。

[0027] 另外，预先建立元素标准工作曲线，并做好元素检测装置的调试准备工作，在得到

炉渣消解液后能够立即进样分析，并通过标准工作曲线获取元素含量的数据。

[0028] 其中，所述元素标准工作曲线包括钙标准工作曲线、镁标准工作曲线、硅标准工作

曲线、铝标准工作曲线、铁标准工作曲线、锰标准工作曲线、铬标准工作曲线、钒标准工作曲

线、钛标准工作曲线、铜标准工作曲线、氟标准工作曲线、磷工作曲线、硫工作曲线和亚铁标

准工作曲线中的至少一种；完成元素检测装置的调试装备工作，使元素检测装置处于待进

样状态，样品处理完后可直接进样检测，从而节省时间。

[0029] 应理解的是，根据冶炼炉渣中需要检测的元素来建立相关的标准工作曲线，且根

据检测不同元素所使用的元素检测装置不同，其建立标准工作曲线所使用的元素检测装置

也不相同，即元素检测和建立元素标准曲线使用相同的元素检测装置完成；另外，该冶炼炉

渣在线监测分析方法可适用于冶炼炉渣中包括氧化钙、氟化钙、氧化镁、三氧化二铝、二氧

化硅、二氧化钛、氧化钒、硫、磷、铁、锰、铬、镍、钴、硼、锌、钼、铜、铌、砷、锡、锑、锆和铈等元

素的在线监测分析，本实施例所提供的元素标准工作曲线作为示例，并不用于限制本发明

的保护范围。

[0030] 示例性地，通过ICP‑AES光谱仪建立钙标准工作曲线、镁标准工作曲线、硅标准工

作曲线、铝标准工作曲线、铁标准工作曲线、锰标准工作曲线、铬标准工作曲线、钒标准工作

曲线、钛标准工作曲线和铜标准工作曲线，具体建立步骤包括：

[0031] 制备与待测冶金炉渣相适应的钙标准溶液、镁标准溶液、硅标准溶液、铝标准溶

液、铁标准溶液、锰标准溶液、铬标准溶液、钒标准溶液、钛标准工作曲线和铜标准溶液；分

别吸取不同类型的标准溶液0‑100mL加入容器中，再加入与冶金炉渣消解等量的复合消解

液，再加入5‑50mL内标液，混匀后定容，通过ICP‑AES光谱仪检测以获得标准曲线；

[0032] 氟元素标准曲线的建立步骤包括：

[0033] 制备与待测冶金炉渣相适应的氟元素标准溶液；分别吸取0‑100mL氟元素标准溶

液，再加入10‑100mL离子强度剂调节溶液pH至6.0‑7.0，使用蒸馏水定容后摇匀，通过多功
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能离子计检测以获得标准曲线；

[0034] 相应地，亚铁离子标准曲线则通过将不同浓度的亚铁标准溶液用重铬酸钾标准溶

液或高锰酸钾溶液等氧化性标准溶液滴定后获得。

[0035] 步骤S1中，冶炼炉渣包括炼钢、炼铁、冶铜及其它有色金属冶炼过程中产生的冶炼

炉渣，且适用范围包括高炉渣、转炉渣、二炼渣、精炼渣、预熔渣、电炉渣、铜渣、烧结球团和

高炉烧结料，另外也能够适用于萤石、石灰石、白云石、冶金石灰和铁矿石等冶金地矿产品

的检测分析。

[0036] 常温消解法包括将所述冶金炉渣与复合消解液在常温下混合，然后通过超声波消

解，得到炉渣消解液；其中，复合消解液包括盐酸、硝酸、硫酸、高氯酸、氢溴酸、氢碘酸、柠檬

酸、酒石酸和氢氟酸中的至少一种，还包括有机试剂，复合消解液能够与冶金炉渣发生反

应，使冶金炉渣中的元素溶出，以进行检测分析，而超声波能够通过高频振动加快复合消解

液与冶金炉渣的反应速率，并使溶出的元素在复合消解液中充分分散，且由于超声波消解

代替了加热消解，避免了升温和降温过程导致的时间较长的问题，适合用于在线监测。

[0037] 示例性地，常温消解方法包括以下步骤：

[0038] 步骤T1、将冶金炉渣使用碳化钨料钵或高锰/铬钢料钵震动研磨10‑30s，称取0.1‑

0.5g样本放入烧杯中，精确至0.1mg，并记录称量质量；

[0039] 步骤T2、向烧杯中加入10‑500mL复合消解液，开启超声波装置，通过超声波对烧杯

中的溶液进行消解，并不断搅拌，消解1‑10min，即完成消解。

[0040] 高温熔融消解法包括将冶金炉渣与固态熔剂在400‑1000℃的高温下熔融为液态，

得到共熔体，再将急速冷却后的所述共熔体与浸出液混合，然后采用超声波乳化浸出得到

样品浸出液，将所述样品浸出液与酸化液混合得到炉渣消解液；或，将所述冶金炉渣与固态

熔剂混合后在400‑1000℃的高温下熔融为液态，得到共熔体，再将急速冷却后的所述共熔

体与酸化液混合，然后采用超声波乳化浸出得到炉渣消解液；其中，固态熔剂包括硝酸钾、

硝酸镁、硝酸锂、硝酸锶、硝酸铜、硝酸铁和硝酸锰等硝酸盐，高猛酸钾和高猛酸钠等高猛酸

盐，氯酸钠和氯酸钾等氯酸盐及高氯酸盐，三氧化铬、铬酸钾、铬酸钠和重铬酸钾等铬酸盐

及酸酐或其他强氧化性含氧酸盐，过氧化钾、过氧化钠和过氧化锂等金属过氧化物或其他

过氧化物，碳酸钾、碳酸钠和碳酸锂等碳酸盐，氢氧化钾和氢氧化钠等苛性碱及其他氢氧化

物以及焦硫酸钾、焦硫酸钠和硫酸钠等酸性熔剂；浸出液包括蒸馏水、酸性浸出液或碱性浸

出液，碱性浸出液包括氢氧化钠、氢氧化钾和氨水中的至少一种，酸性浸出液包括盐酸、硝

酸、硫酸、磷酸、高氯酸、氢溴酸、氢碘酸、柠檬酸、酒石酸和氢氟酸中的至少一种；酸化液包

括盐酸、硝酸、硫酸、磷酸、高氯酸、氢溴酸、氢碘酸、柠檬酸、酒石酸和氢氟酸中的至少一种；

固态熔剂与冶金炉渣共同经过高温熔融为液态，破坏冶金炉渣的结构，再通过浸出液使共

熔体中的元素充分浸出至溶液中，加入酸化液进行酸化，从而具备检测分析条件。

[0041] 其中，急速冷却包括水浴冷却、流水冷却、冰盐浴冷却、底部喷淋冷却或风冷冷却，

通过采用急速冷却方式，5‑20s即可完成共熔体的冷却过程，显著缩短了冷却时间。

[0042] 示例性地，高温熔融消解方法包括以下步骤：

[0043] 步骤U1、将冶金炉渣使用碳化钨料钵或高锰/铬钢料钵震动研磨10‑30s，称取0.1‑

0.5g样本放入烧杯中，精确至0.1mg，并记录称量质量；

[0044] 步骤U2、向盛放有1‑15g固态熔剂的镍坩埚中加入称量好的冶金炉渣，并将冶金炉
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渣与固态熔剂混合均匀；

[0045] 步骤U3、将镍坩埚置于酒精喷灯上，灼烧至冶金炉渣和固态熔剂完全融化，并保持

1‑30s，得到共熔体；

[0046] 步骤U4、将镍坩埚取出并将其底部置于冷水槽内，急速冷却5‑30s；

[0047] 步骤U5、将经过急速冷却后的共熔体倒入盛放有50‑150mL的烧杯中，将烧杯置于

超声装置中，超声乳化浸出1‑5min，得到样品浸出液；

[0048] 步骤U6、将样品浸出液与20‑50mL浓度为5‑50％的酸化液混合均匀，得到炉渣消解

液。

[0049] 应理解的是，根据需要消解的冶炼炉渣的种类选择使用常温消解法或高温熔融消

解法，其中常温消解法适用于有色金属及其合金、钢铁材料、水泥、冶金炉渣、金属锰、低碳

锰铁或镍的消解，不适用于有岩相结构的氧化物或地矿产品，而高温熔融消解法适用于所

有冶炼炉渣的消解；但相对于高温熔融消解法，常温消解法操作更为简单，且耗时更短，因

此优选常温消解法，当常温消解法无法满足要求时则使用高温熔融消解法。

[0050] 另外，为了进一步节省消解时间，消解过程中通过控制加入试液的温度和加入量，

使得到的炉渣消解液的温度和体积均达到预设值；也就是说，通过前置计算，定量加入合适

温度的试液，使最终得到的炉渣消解液的温度和总体积均满足预设值，避免了重复定容和

降温等过程导致的时间较长的问题。

[0051] 步骤S2中，采用ICP光谱法、电极法和滴定分析法中的至少一种方法对所述炉渣消

解液进行分析，通过预先建立的元素标准工作曲线得到所述冶金炉渣中的元素含量。

[0052] 具体地，所述ICP光谱法包括采用ICP‑AES光谱仪检测所述炉渣消解液中的钙、镁、

硅、铝、铁、锰、铬、钒、钛或铜元素的含量；所述电极法包括采用多功能离子计检测所述炉渣

消解液中氟元素的含量；所述滴定分析法包括采用重铬酸钾标准溶液或高锰酸钾标准溶液

氧化还原滴定分析法检测所述炉渣消解液中亚铁元素的含量。

[0053] ICP‑AES光谱仪即电感耦合等离子体‑原子发射光谱仪，能够通过特征谱线的强度

进行定量分析元素含量，使用范围广且灵敏度高，检测限低，而且其检测时间较短，自动化

程度高，适用于在线监测分析；对于无法通过ICP光谱法检测的元素，则通过其它方法检测，

例如通过电极法检测氟元素，用于得到冶金炉渣中氟化钙的质量分数，通过滴定分析法检

测亚铁元素含量。

[0054] 通过ICP光谱法、电极法或滴定分析法得到冶炼炉渣中元素的含量后，能够用于冶

炼炉渣各组分含量的“符合性”监测，判断是否需要添加造渣原料，从而对炉渣的组分进行

调控。

[0055] 本发明的另一目的在于提供一种冶金炉渣在线监测分析系统，包括消解槽、浸出

槽和元素检测装置；其中，所述消解槽用于通过超声波对所述冶金炉渣进行消解；所述浸出

槽用于通过超声波使所述冶金炉渣中元素乳化浸出；所述元素检测装置用于检测炉渣消解

液中的元素含量。

[0056] 另外，该冶金炉渣在线监测分析系统还包括加热装置、冷却装置和加液装置；其

中，所述加热装置用于将冶金炉渣和固态溶剂加热熔融为共熔体；所述冷却装置用于将所

述共熔体急速冷却；所述加液装置用于定量加入所需试液。

[0057] 其中，所述加热装置包括火焰喷灯、高频电感耦合线圈或平板加热电容，优选设置
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为火焰喷灯，火焰喷灯包括气体喷灯和酒精喷灯，其结构简单、运行维护成本低，温度较高，

且能对需加热容器包裹更加紧密，升温更快，且温度较为稳定，能够提高加热熔融效率；

[0058] 所述消解槽包括超声波发生器、能量转换器和搅拌器，超声波发生器用于将市电

转换为与能量转化器相匹配的高频交流电信号，能量转换器用于接收超声波发生器所产生

的高频交流电信号，并转换为机械功率(即超声波)，搅拌器用于超声消解期间对溶液进行

搅拌；

[0059] 示例性地，所述消解槽包括不锈钢槽、超声波发生器、能量转换器和磁力搅拌器，

常温消解时，将盛放有冶炼炉渣和复合消解液地容器放入不锈钢槽中，开启超声波发生器

和磁力搅拌器，能量转换器接收到超声波发生器产生的高频交流电信号后，产生超声波，对

冶炼炉渣进行消解，磁力搅拌器不停搅拌加快冶金炉渣和复合消解液地混合；

[0060] 示例性地，所述冷却槽包括不锈钢槽，不锈钢槽中盛放有冷水，将盛放有共熔体的

容器放入冷却槽中，能够急速冷却。

[0061] 所述浸出槽包括超声波发生器和能量转换器，超声波发生器和能量转换器的功能

则如前所述；

[0062] 示例性地，所述冷却浸出槽包括不锈钢槽、超声波发生器和能量转换器，盛放有共

熔体容器经过冷却后，向其中加入浸出液，转移至不锈钢槽中，开启超声波发生器，能量转

换器接收到超声波发生器产生的高频交流电信号后产生超声波，对共熔体和浸出液的混合

溶液进行乳化浸出，使元素充分浸出。

[0063] 所述加液装置包括恒温储液箱和移液泵，恒温储液箱用于储存不同温度的试液，

移液泵用于定量吸取所述试液；其中，恒温储液箱可包括多个，用于储存不同温度的试液，

通过定量加入合适温度的试液，使最终得到的炉渣消解液温度和总体积均达到预设值，进

一步节省了消解时间。

[0064] 所述元素检测装置包括ICP‑AES光谱仪、多功能离子计和滴定管；其中，ICP‑AES光

谱仪用于钙、镁、硅、铝、铁、锰、铬、钒、钛或铜元素的检测分析，适用范围广，自动化程度高，

检出限低其耗时较短，多功能离子计用于氟元素含量的检测分析，检测准确度高且耗时间

短，滴定管用于亚铁元素的检测分析，检测准确度高且耗时较短。

[0065] 下面结合具体实施例，进一步阐述本发明。应理解，这些实施例仅用于说明本发明

而不用于限制本发明的范围。下列实施例中未注明具体条件的实验方法，通常按照制造厂

商所建议的条件。

[0066] 实施例1

[0067] 对炼钢过程中的精炼渣中的CaO、CaF2、MgO、Al2O3、SiO2、Fe和Mn含量进行在线监测

分析，所用试液包括：复合消解液1：由盐酸、硝酸、高氯酸、柠檬酸、酒石酸、氢氟酸、甲醇和

水按照10:10:5:2:1:5:2:65的体积比复合配制而成；复合消解液2：由盐酸、硝酸、高氯酸、

柠檬酸、酒石酸、甲醇和水按照10:10:5:2:1:2:70的体积比复合配制而成；内标溶液：0.1％

的硝酸钇溶液；离子强度剂：含30％的柠檬酸钠和10％的氯化钾的复合溶液。包括以下步

骤：

[0068] 1.1、使用标准品或基准试剂复合配制ICP‑AES光谱仪工作曲线的各质量浓度点的

标准溶液，对照精炼渣测量试液的基体，对标准溶液进行基本怕匹配，选择适宜的分析线，

分别建立钙元素、镁元素、铝元素、硅元素、铁元素和锰元素的标准工作曲线；使用氟化钠复
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合配制氟元素的5个不同数量级的质量浓度点的标准溶液，调控离子强度并调控pH为6.5，

使用多功能离子计和氟电极对标准溶液进行测量，绘制氟元素的标准工作曲线；调整ICP‑

AES光谱仪和多功能离子计至待进样状态；

[0069] 1.2、从冶炼炉中取样，装入密封金属罐中，通过专用送样风道输送至检测实验室，

通过振动磨对精炼渣进行研磨处理，称取0.2g(精确至0.1mg)研磨后的精炼渣样品放入盛

放有150mL复合消解液1的烧杯1中，称取0.5g(精确至0.1mg)研磨后的精炼渣样品放入盛放

有150mL复合消解液2的烧杯2中；

[0070] 1 .3、将烧杯1和烧杯2置于消解槽中，开启超声波发生器和磁力搅拌器，消解60s，

然后在烧杯1中加入10mL内标溶液，90mL蒸馏水，得到炉渣消解液1，烧杯2中加入100mL蒸馏

水，得到炉渣消解液2；

[0071] 1.4、将30mL离子强度剂和30mL蒸馏水加入容量瓶中，滴加两滴酚红试剂，取5mL炉

渣消解液2置于容量瓶中，用氢氧化钠和盐酸调整溶液刚好由红变黄，再过量滴加一滴盐

酸，加水定容至100mL，得到检测液2；

[0072] 1 .5、将炉渣消解液1直接置于ICP‑AES光谱仪上分析，将检测液2用多功能离子计

中的氟电极进行分析；

[0073] 1 .6、钙元素、镁元素、铝元素、硅元素、铁元素和锰元素的分析结果可直接从ICP‑

AES光谱仪中读出，其中钙以单一的钙元素WCa形式读出，氟元素从多功能离子计的结果中得

到，氟化钙监测结果通过公式(1)计算得到：

[0074] WCaF2＝WF×78/38；      (1)

[0075] 氧化钙含量通过公式(2)计算得到：

[0076] WCaO＝(WCa‑WCaF2×40/78)×56：       (2)。

[0077] 将检测结果与YSBC13836‑96的给定值进行对比，如表1所示：

[0078] 表1精炼渣分析结果(w％)

[0079]

[0080] 从取样开始至得到检测结果，共耗时7分钟30秒。

[0081] 实施例2

[0082] 本实施例采用与实施例1相同的分析方法，区别在于对GSBH42009‑94高炉渣标准

样品进行分析。检测分析结果如表2所示：

[0083] 表2GSBH42009‑94高炉渣标准样品的准确度测试

[0084]

[0085] 实施例3

[0086] 本实施例采用与实施例1相同的分析方法，区别在于对GBW01707转炉渣标准样品
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进行分析。检测分析结果如表3所示：

[0087] 表3GBW  01707转炉渣标准样品的准确度测试

[0088]

[0089]

[0090] 从表1、表2和表3可以看出，通过本发明实施例提供的冶金炉渣在线监测分析方法

能够得到准确的检测结果，具有高正确度的显著特点，且耗时较短，兼顾了时效性和准确

度；另外，本发明实施例提供的冶金炉渣在线监测分析方法通过定量分析基本原理进行检

测分析，获得的检测数据具有计量溯源性。

[0091] 图2为利用本发明提供的冶金炉渣在线监测分析方法及装置在线监测分析炼钢过

程中精炼渣的运行情况。

[0092] 如图2所示，2021年4月16日对锭型为67t，取样时机为合金后的精炼渣进行在线监

测分析，通过分析可知CaO含量为63.45％，CaF2含量为8.57％，MgO含量为3.44％，Al2O3含量

为2.16％，SiO2含量为18.78％，Fe含量为0.26％，Mn含量为0.03％；2021年7月13日对锭型

为185t，取样时机为出钢前的精炼渣继进行在线监测分析，通过分析可知CaO含量为

50.21％，CaF2含量为10.07％，MgO含量为9.48％，Al2O3含量为1.46％，SiO2含量为27.93％，

Fe含量为0.44％，Mn含量为0.03％；通过该冶金炉渣在线监测分析方法及装置能够实时、准

确的了解精炼渣的情况，从而进行及时调整。

[0093] 虽然本公开披露如上，但本公开的保护范围并非仅限于此。本领域技术人员在不

脱离本公开的精神和范围的前提下，可进行各种变更与修改，这些变更与修改均将落入本

发明的保护范围。
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