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本标准等同采用国际标准ISO 7992：2007《高炉用铁矿石荷重还原性的测定》(英文版)。
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——第10章试验报告变更为第11章，相关内容也作了非技术性变更。
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高炉用铁矿石荷重还原性的测定

警告：使用本标准的人员应有正规实验室工作的实践经验。本标准并未指出所有可能的安全问题。

使用者有责任采取适当的安全和健康措施，并保证符合国家有关法规规定的条件。

1范围

本标准规定了通过模拟高炉还原带气流来测定铁矿石还原时的物理稳定性的试验方法。

本标准适合于块矿和球团矿。

2规范性引用文件

下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有

的修改单(不包括勘误的内容)或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究

是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注I；I期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

GB／T 10322．1铁矿石取样和制样方法(GB／T 10322．1—2000，idt ISO 3082：1998)

GB／T 6730．5铁矿石全铁量的测定三氯化钛还原法(GB／T 6730．5—2007，ISO 9507：1990，

MOD)

GB／T 20565铁矿石和直接还原铁术语(GB／T 20565 2006，ISO 11323：2002，IDT)

ISO 2597—1铁矿石全铁量的测定第1部分：二氯化锡还原滴定法

ISO 9035铁矿石酸溶亚铁含量的测定滴定法

3术语和定义

本标准中采用GB／T 20565中的术语和定义。

4原理

在1 050℃下，向试样床施加静荷重的同时，通人一氧化碳、氢气和氮气的混合气体对试验样进行

还原，直至还原度达到80％。

当试验样还原度达到80％时，测量试样床气体压力和试样床高度变化。

5取样、制样和试验样制备

5．1取样和制样

按照GB／T 10322．1进行取样和试样的制备。

球团矿和块矿的粒度应在10．0 ram--12．5 mm之间。

上述粒度组成的干燥试样至少需要6 kg。

试样在105℃±5℃的烘箱中烘干至恒重，然后冷却至室温。

注：若连续两次干燥试样的质量变化不超过试样原始质量的o．05％，则认为试样达到恒重状态。

5．2试验样制备

试验样从试样中随机取出。

注：试验样也可以通过GB／T 10322．1中的二分器等手工缩分方法获得。

从试样中至少要制备5份1 200 g左右的试验样，每份试验样称重精确至1 g。其中，4份用于试

验，1份用于化学分析。
1
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6设备

6．1通则

本试验设备由下列部分组成：

6．1．1 常规试验设备，包括烘箱、手工具、时间控制装置和安全装置等

6．1．2还原管组件，包括荷重装置、压力计和高度测量装置；

6．1．3配备天平的加热炉，能连续测量试验过程中试验样的质量；

6．1．4供气和流量控制系统；

6．1．5称量装置。

试验设备的示意图如图1所示。
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1——外还原管； 12——气体压力差压力计；

2——内还原管； 13——线性刻度尺；

3——夹有试验样的上下孔板； 14——节流阀；

4——还原气体人口； 15——废气排风机；

5——还原气体出口； 16——空吸机；

6——测量还原温度的热电偶； 17——加热炉；

7——压缩空气人口； 18——炉墙热电偶；

8——压力拄； i9——天平；

9——压力柱框； 20——气瓶；

10——压力柱塞； 21——气体流量计；

11——气体压力差上下探针； 22——混气罐。

图1 荷重还原性测定装置

6．2还原管：具有双层壁结构，由抗变形、耐1 050℃高温的无氧化层金属制成。内还原管的内径为

125 miD_±1 miD．。还原管内通过安装一可移动的孔板来承载试验样和均衡气体，该孔板由耐1 050℃高
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温的无氧化层金属制成。孔板板厚10 mE，直径比内还原管的内径小1 mE，板上小孔直径为3 mm～

4 mm，孔间距5 mm～6 mE。外还原管内径应保证气流在流人内还原管前得到足够的预热。

还原管的示意图如图2所示。防止由于碳沉淀造成误测而进行的氧冲洗如图3所示。

6．3荷重装置：能均匀地对试验样施加50 kPa士2 kPa的总静压力。负载通过一刚性多孔踏板均匀地

将压力分布到位于试验样上部的瓷球的表面，踏板板厚10 mm，直径比内还原管的内径小l mm，板上

小孔直径为3 mm～4 mm，孔间距5 mm～6 mm。

6．4气体压力差测量装置：分辨率为0．01 kPa。

6．5高度测量装置：分辨率为0．1 mm。

6．6瓷球：直径在10．0 mm～12．5 mm之间。

6．7加热炉：加热能力足以使整个试样床的试验样与进入试样床的气体温度保持在1 050℃±10℃。

6．8天平：能够将包括试验样在内的还原管组件称重精确至1 g。配置有一个对应的装置将天平悬挂

在还原管组件上。

6．9供气系统：能够提供气体，并能调节气体流量。应确保供气系统和还原管间的无摩擦连接不影响

还原期间质量的测定。

6．10称量装置：能保证试样和试验样称重精确至1 g。

11

1——外还原管；

2——内还原管(j5125 mm)；

3——可移动孔板；

4——还原气体人口；

5—一还原气体出口；

6一测量还原温度的热电偶；
8热电偶插孔≠16mm。

6 14孔x(5 mm～6 ram)间距。

≠16。

1广一I口删抑吲L剀11

7——孔板支架；

8——装有刚性多孔底板的荷重柱塞

9——瓷球(2层)；

10——试验样(1 200 g)；

11——炉墙；

12——炉壁热电偶(上、中、下)。

图2还原管
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1——氧气人口；

2——氧气出口；

3——热电偶出口；

4——保护管；

5——热电偶头；

6——有四个孔的内管。

图3避免由于碳沉积造成误测而对热电偶进行氧气冲洗的原理

7试验条件

7．1通则

本标准中所用气体的体积和流量的测定条件为0℃、101．325 kPa。

7．2还原气体

7．2．1还原气体的成分

CO：40．oZ士0．5％(体积分数)；

Hz：2．0％±0．5％(体积分数)；

N：：58．0％±0．5％(体积分数)。

7．2．2还原气体的纯度

还原气体中的杂质不应超过：

CO。：0．2％(体积分数)；

0。：0．1％(体积分数)；

H：0：0．2％(体积分数)。

7．2．3还原气体的流量

试验期间还原气体的流量应保持在83 L／min土1 L／min。

7．3加热和冷却用气体

应使用氮气作为加热和冷却用气体，其杂质含量不应超过0．1％(体积分数)。

在试验样加热至1 050℃的过程中，氮气的流量控制在50 L／min；当试验样达到1 050℃后，氮气

的流量应控制在83 L／min。如果需要，可以通氮气将试验样冷却至i00℃。冷却过程中，氮气的流量

控制在5 L／min。

4
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7．4试验样的温度

还原试验期间，试验样的温度应保持在1 050℃土10℃，同时，还原气体在进入还原管前应预热。

7．5试验样的负荷

整个加热和还原期间，试验样受到的作用于试样床表面的恒定荷重应为50 kPai2 kPa。

8试验步骤

8．1试验测定的次数

按照附录A中的流程进行试验。

8．2化学分析

从5．2制备的试验样中随机抽取一份进行化学分析。其中，二价铁含量(w，)按ISO 9035测定，全

铁含量(m)按ISO 2597—1或GB／T 6730．5测定。

8．3还原

为了得到均匀的气流，需要在还原管(6．2)内的孔板上放置两层瓷球(6．6)，使其表面平整。表面平

整后，测量瓷球层顶面的高度。

从5．2制备的试验样中随机抽取另一份试验样，记录其质量(m。)。将试验样放置在瓷球床上，并

平整其表面。

在试样上再放置两层瓷球，并平整其表面。测量这两层瓷球层顶面的高度。

将带有荷重装置(6．3)的加热系统连接到还原管上，从而密闭还原管。将该组合置于加热炉(6．7)

中，并悬挂在天平(6．8)的中央，确保其不与加热炉或加热元件接触。

注：由于在惰性气体下加热速率对试验结果没有影响，装有试样的还原管可以放人热的加热炉中。

连接热电偶使其顶端处于图2所示的中心位置；连接压力差测量装置(6．4)和试样床高度测量装置

(6．5)；将供气系统(6．9)、排气系统和压缩空气连接到荷重装置，并施加50 kPa士2 kPa的荷重。

以50 L／min的流量使氮气通过还原管内的试验样，与此同时，试验样开始加热。当试验样温度接

近1 050℃时，将氮气流量增大至83 L／min。继续加热并保持氮气的流量，直到试验样的温度在10 min

内恒定在1 050℃士10℃。

安全提示：一氧化碳与含一氧化碳的还原气体是有毒气体，因此很危险，试验应放在通风良好或装

有排风的地方进行。要根据国家的安全法规采取预防措施，确保操作人员的安全。

记录试验样的质量(％)和时间。用流量83 L／min的还原气体代替氮气。测量并记录试样床上气

体压力差、试样床高度和试验样质量，开始30 min内至少每5 min测量一次，然后每隔10 min测量

一次。

t min以后三价铁还原度用式(1)计算：

R。一(若装+毒蒜×，00)X100
式中：

m。——试样量，单位为克(g)，

％——即将开始还原前试验样的质量，单位为克(g)；

m。——还原f时间后试验样的质量，单位为克(g)；

”。——根据ISO 9035测定的二价铁含量乘以氧化转换系数1．286计算出来的试验前试验样中氧

化亚铁的含量，以质量分数表示；

m——根据ISO 2597—1或GB／T 6730．5测定的试验前试验样中的全铁含量，以质量分数表示。

当还原度达到80％时，关掉电源，停止通人还原气体并记录时间。

注：当4 h后还原度仍未达到80％时，也可以停止试验。

如果需要对还原后的试验样继续进行试验，停止还原后应继续通人氮气直至试验样冷却至室温。
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9结果表示方法

9．1还原曲线绘制

根据不同时间下的还原度绘制还原度R。对时间t的还原曲线。

9．2还原度为80％时压力差(AP80)的计算

还原度为80％时压力差以kPa为单位，计算如下：

根据不同时间下获得的气体压力差值绘制气体压力差对还原度的曲线，从该曲线上读出相对于

80％还原度的气体压力差值(AP80)，精确至小数点后2位。

9．3还原度为80％时试样床高度的变化(hh80)的计算

还原度为80％时试样床高度变化以百分数表示，计算如下t

根据不同时间下获得的试样床高度变化绘制试样床高度变化对还原度的曲线，从该曲线上读出相

对于80％还原度的试样床高度百分比变化(Ah80)，精确至小数点后1位。

9．4试验结果的重复性和可接受性

应根据附录A的流程计算AP80，最终结果保留至小数点后2位，其重复性r—o．30 aP80(kPa)。

10校验

为确保试验结果的可靠性，有必要定期对设备进行检查。检查的频率由各个实验室自行决定。

检查过程中需要对如下项目的状况进行确认：

——称量装置；

——还原管；

——温度控制和测量装置；

——荷重装置；

——气体流量计；

——气体纯度；

——气体压力差测量装置；

——高度测量装置；

——瓷球的清洁度；

——天平；

——时间控制装置。

推荐制备内部参考物质来定期检验试验的重复性。

上述检查的记录应保存。

11试验报告

试验报告应包括如下内容：

——本标准的编号；

——试样的详细情况；

——实验室名称和地址；

——试验日期；

——试验报告日期；

——负责试验的人员的签名；

——本标准中未做规定的任何操作和试验条件，或作为可选择选项的以及可能对试验结果有影响

的任何操作；

——80％还原度下气体压力差APS0；



——80％还原度下试样床高度变化△^80；

——试验样还原前全铁含量和二价铁含量；

——到达80％还原度的时间；

——还原性dR／dt(O／Fe--0．9)，以％／min表示。

GB／T 24530--2009／IS0 7992：2007
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附录A

(规范性附录)

试验结果验收程序流程图

独立的重复测定结果x-，x2

j—x。，x2，X。，x4的中值

X=+墨
3

z+Xa+x4
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附录B

(资料性附录)

还原性公式的推导

GB／T 24530--2009／IS0 7992：2007

还原度是指氧从铁的氧化物中分离的程度，其基本公式如式(B．1)所示：

还原度一纛群簇糍‰⋯⋯⋯⋯⋯“B．，，
8．3中的公式是假设所有与铁结合的氧全部是三氧化二铁的形式推导出的，但大多数铁矿石中铁

与氧的存在形式除三氧化二铁外，还有四氧化三铁、氧化亚铁和金属铁。因此，还原度是通过还原过程

中试验样损失的质量加上试样理论氧含量与试样中以三氧化二铁、四氧化三铁和氧化亚铁为基础的实

际氧含量的差来计算的，如式(B．2)所示。

m。w，×i墨iR。一—————掣×100+———!堕二二_里÷×100 ⋯⋯⋯⋯⋯(B．2)

m。m×尚 m。×高×尚


