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有色金属冶炼熔体成分在线检测技术要求
范围
本文件规定了有色火法熔炼炉排放熔体成分智能在线检测系统技术要求（以下简称系统）的术语和定义、系统架构、工作技术参数、技术要求和试验方法。
规范性引用文件
下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅所注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
GB/T 2423.1 电工电子产品环境试验 第2部分：:试验方法 试验A：:低温
GB/T 2423.2 电工电子产品环境试验 第第2部分：:试验方法 试验B：:高温
GB/T 2423.3 环境试验 第2部分：:试验方法 试验Cab：:恒定湿热试验
GB/T 2423.5 环境试验 第2部分：:试验方法 试验Ea和导则：:冲击
GB/T 2423.10 环境试验 第2部分：:试验方法 试验Fc：: 振动（(正弦）)
GB/T 2423.17 电工电子产品环境试验 第2部分: 试验方法 试验Ka：盐雾GB/T 2423.17 环境试验 第2部分：试验方法 试验Ka：盐雾
GB/T 4208 外壳防护等级（IP代码）(IP代码)
GB/T 13966 分析仪器术语
GB/T 17626.2 电磁兼容 试验和测量技术 静电放电抗扰度试验
GB/T 17626.4 电磁兼容 试验和测量技术 电快速瞬变脉冲群抗扰度试验
GB/T 17626.5 电磁兼容 试验和测量技术 浪涌 （(冲击）)抗扰度试验
GB/T 17626.8 电磁兼容 试验和测量技术 工频磁场抗扰度试验
GB/T 17626.11 电磁兼容 试验和测量技术 第11部分：对每相输入电流小于或等于16 A设备的电压暂降、短时中断和电压变化抗扰度试验
GB/T 25000.51 系统与软件工程 系统与软件质量要求和评价（SQuaRE） 第51部分：就绪可用软件产品（RUSP）的质量要求和测试细则
GB/T 38257 激光诱导击穿光谱法
GB/T 42125.1 测量、控制和实验室用电气设备的安全要求 第1部分：通用要求
GB/T 46886 智能检测装备通用技术要求
JJF 1059.1  测量不确定度评定与表示
术语和定义
[bookmark: OLE_LINK3]
激光诱导击穿光谱技术laserlaser induced breakdown spectroscopy, LIBSLIBS
通过激光烧蚀待分析物质形成等离子体，其中处于激发态的原子、离子或分子向低能级或基态跃迁时，向外发射特定能量的光子，形成特征光谱，进而获得待分析物质的化学成分或其他特性的技术。
有色火法熔炼炉排放熔体Non-ferrous pyrometallurgical furnace discharge meltNon-ferrous pyrometallurgical furnace discharge melt
指熔炼炉中熔炼出的金属熔体，具有较高的温度和流动性。冶炼工业中重要的中间产物，广泛应用于有色金属冶炼、加工等领域。
[bookmark: OLE_LINK4]有色火法熔炼炉排放熔体成分智能在线检测系统（以下简称系统）Intelligent on-line detection system for composition of non-ferrous pyrometallurgical furnace discharge meltIntelligent on-line detection system for composition of non-ferrous pyrometallurgical furnace discharge melt
基于激光诱导击穿光谱技术（LIBS）原理开发，用于有色火法熔炼炉排放熔体成分智能在线检测的系统。
标准样品Standard sample
     具有满足系统检测需求的准确度，用于给系统定标或用于出厂定标检验的标准物质。
参考样品Reference sample
系统安装现场对应的规范取样样品，通过化验室获得可靠检测结果，具有满足系统检测需求的准确度，给用于系统标准在线模型校准的物质。
取样化验误差Sampling and analysis error
取样以及实验室化验分析过程所产生的误差。
3.5 重复性repeatability
系统处于正常状态下并正确操作的情况下，由同一操作人员、在同一实验室内、使用同一仪器，并在短期内，对相同试样所做多个单次检测结果的相对标准偏差。
3.6稳定性stability
系统处于正常状态下并正确操作的情况下，由同一操作人员、在同一实验室内、使用同一仪器，并在一段时间内，对相同试样所做多个单次检测结果的相对标准偏差。
3.7 准确度accuracy
系统处于正常状态下并正确操作的情况下，对相同试样所做多个单次检测结果的平均值与真值的接近程度。
系统架构
系统由工业检测探头、自动化辅助装置、控制分析机柜、控制箱、信号传输处理设备、远程控制终端等部分组成，如图1所示。控制分析机柜安装在中控室或其他场所，与工业检测探头按1:1~N数量组合，自动化辅助装置可选配使用。
系统架构

[image: ][image: ]
系统架构
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功能要求
系统应具有对有色火法熔炼炉排放熔体进行成分原位在线检测、智能分析功能、互联集成功能、操作交互功能、信息查询及导出功能。
原位在线检测功能
原位检测
系统可在不改变有色火法熔炼炉排放熔体的物理化学状态的前提下，检测探头直接安装于熔炼炉或流槽旁，通过开放式（遥测式、浸入式、粘取式三种方案开展熔体检测，）检测探头或浸入式检测探头，直接实现在冶炼现场进行熔体成分检测。三种方案的检测适用内容如下：
遥测式：适用于表面无结渣、无氧化层、无保温层的炉排熔体；
浸入式：适用于表面结渣、有氧化层或有保温层的熔体，一般熔体温度不超过1000℃；
粘取式：适用于炉内熔体取样杆粘取熔体后检测，一般检测上层熔体。
在线检测
系统直接集成于工业生产流水线中，在不中断正常生产的前提下，检测探头直接安装于熔炼炉或流槽旁（或直接浸入熔体中），熔体在流经检测点时直接在高温液态下完成等离子体激发和光谱采集，对处于高温熔融状态的物料进行原位、实时的非接触式成分检测。在线检测打破了传统取样-冷却-处理-化验的滞后模式，不仅避免了熔体相变导致的成分误差，更能将实时成分数据直接反馈给控制系统。系统应具备以下在线功能：
1. 应具备一键检测功能，支持本地和远程操作；
1. 检测元素应覆盖当前工艺点过程控制核心元素,如Cu、Fe、Si、Cr、Ni等；
1. 实时显示成分检测结果；
1. 实时显示检测进度；
1. 实时传输检测数据；
1. 
1. 实时显示设备状态，实时显示设备温度，实时故障报警；
1. 实时显示检测异常信息。
智能分析功能
模型配置
系统应具备分析模型设置、检测指标及数值精度种类设置、显示指标设置和模型更新的功能。
成分分析
系统应具备对分析样品中检测指标种类和含量进行分析的功能。
设备自诊断
系统应不增加检测装置的前提下，具有根据有色火法熔炼炉排放熔体检测光谱和传感器状态对自身信息和功能进行诊断的功能，判断系统各部分是否正常运行，并进行故障定位。系统对各部分或子系统进行自诊断时，如检测信号故障时，应将自诊断信息显示在交互界面上。
设备异常报警
系统应具备实时监控和报警功能，能够实时显示系统状态，并在出现异常情况时及时发出报警信息。以便这有助于用户及时发现并处理问题，确保系统的稳定运行。
检测异常报警
系统应具备对检测结果异常情况进行分析和报警的功能，如超过模型阈值报警等。以便这有助于用户及时识别检测过程和结果中的异常和物料波动等工艺变化情况。
检测异常诊断
系统应具备对检测结果或过程异常进行诊断和判别的功能。如检测异常时，将诊断信息展示在交互界面上，以便用户以便帮助操作者确定异常类型和范围。
统计分析
系统可包括检测时间、成分信息、系统状态等信息进行实时监测与统计分析的功能，并以可视化的方式呈现或交互。可提供数据以便用户进行相关结果和趋势分析。
互联集成功能
互联集成
系统能够方便地连接不同的外部设备或软件，具备支持与制造装备、控制系统、制造执行系统等进行通信的能力。系统应适配1种以上的工业以太网通信协议，如HTTP、Modbus、 TCPOPC等，输出数据的格式应满足与其他其他系统相适应的编码和存储要求。
协同功能
系统由多个检测设备组成情况下，多个检测设备之间具有协作检测同一作业任务的能力，包括检测任务智能分配、数据一致性保证等。
拓展功能
系统应提供硬件扩展接口和升级方案，方便用户根据实际需求进行硬件扩展和升级，提升检测装备的性能和功能。
操作交互功能
界面交互
系统具有直观、易用的操作界面，方便用户进行配置、监控和管理等操作。界面应具备良好的交互性和可视化效果，提高用户的使用体验。在重要或关键过程，交互界面应具有可预测性，即操作者能够预测他们的操作会产生什么结果。
操作显示界面
   软件至少包含以下4个操作显示界面：
——检测结果显示界面：显示待测元素含量的各种信息，；显示最近十次元素检测结果；。
——实时光谱界面：实时显示当前的光谱曲线；。
——历史记录查询界面：查询指定时间范围内的已测元素成分信息，数据库保存检测记录不少于两年；。
——数据统计界面：对历史记录中已测元素成分数据进行统计处理，可导出统计数据。
系统参数设置
可对工业检测探头光谱仪、激光器等相关器部件的工作参数进行设置。
系统监测
——软件可对系统内部状态对系统内部状态可进行监控，如设备内部温度、子系统状态、工业检测探头激光器寿命等。当设备状态异常时给出报警提示。可查询状态记录并显示在软件界面中。状态记录数据至少保存一年。
——软件可提供视频监控画面，可实时查看检测画面。
设备维护
可记录每次对设备进行的维护内容。
信息查询及导出功能
日志查询
可提供对系统运行日志和用户操作日志的查询功能。
系统帮助
主要包括软件版本信息、软件操作说明、常见故障及解决方案等内容。
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6.3.1重复性
系统重复性指标≤10%（浓度范围0.1%～1%）、≤5%（浓度范围≥1%）。
稳定性
系统稳定性指标≤10%（浓度范围0.1%～1%）、≤5%（浓度范围≥1%）。
准确度
系统准确度指标≤15%（浓度范围0.1%～1%）、≤10%（浓度范围1%～10%）、≤5%（浓度范围≥10%）。
单次检测响应时间
系统单次检测响应时间≤≤30s。
检测距离
系统出光口与待测物料表面之间距离应≥大于等于10.5m。
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系统的外壳防护等级应符合GB/T 4208中IP54的要求。
环境适应性
6.5.1低温
系统处于正常工作状态，置于环境温度为0℃的试验箱中，持续试验时间为2h，试验后系统的性能和功能应正常。
高温
系统处于正常工作状态，置于环境温度为55℃的试验箱中，持续试验时间为2h，试验后系统的性能和功能应正常。
湿热
系统处于正常工作状态，置于环境温度为40℃±2℃、相对湿度为93%±3%的试验箱中，持续试验时间为12h，试验后系统的性能和功能应正常。
6.5.4盐雾
系统外壳应符合GB/T 2423.17的要求，试验时间为16h，试验后系统的外壳应无腐蚀现象性能和功能应正常。
6.5.5振动
系统应能承受频率循环范围为5Hz～35Hz～5Hz单峰振幅值为0.15mm、扫频循次数为10次、扫频速率1oct/min的振动试验，，试验后系统的性能和功能应正常。
6.5.6冲击
系统应能承受加速度为150m/s2、脉冲持续时间为11ms、脉冲波形为半正弦波、冲击次数为三个互相垂直方向的每一个方向连续施加三次的冲击试验，试验后系统的性能和功能应正常。
6.6电气安全
系统其可触及零部件的限值应满足GB/T 42125.1中6.3的要求，插头连接设备的保护连接阻抗应满足GB/T 42125.1中6.5.2.4的要求，介电强度应满足GB/T 42125.1中6.7的要求。
6.7电磁兼容性
系统的电磁抗扰度应符合表1的要求。
表1　 抗干扰度试验要求
	试验项目（抗扰度）
	试验值
	性能判据

	静电放电（ESD）
	接触放电为4kV，空气放电为8kV
	B

	电压暂降
	0%，1周期
	B

	
	40%，10周期
	C

	
	70%，25周期
	C

	短时中断
	0%，250周期
	C

	脉冲群
	供电电源端口，保护接地（PE）：2kV（5/50ns，5kHz）
	B

	浪涌
	线对线为1kV，线对地为2kV，
	B

	工频磁场
	磁场强度：3A/m
	B


试验方法
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试验均应在第5章所规定的条件下进行。
功能试验
实际操作和感官检查，应符合5.1的要求。
性能试验
系统定标
标准样品
推荐化验室校准使用的系列标准样品，所使用标准样品应表面清洁平整，如有污染需经过磨平抛光、清洗干净，标准样品应在有效日期内。
标准模型建立
推荐化验室校准使用的系列标准样品，所使用标准样品应表面清洁平整，如有污染需经过磨平抛光、清洗干净，标准样品应在有效日期内。
在按照5.1.4.3设置的检测参数条件下，用系统测量一系列标准样品，每个样品至少选择5个位置进行测量，获得待检测成分含量已知且具有一定变化范围的一系列标准样品的光谱。然后基于定量分析算法，建立元素含量与光谱之间的数学关系，即标准模型。
所建立标准模型只在标准样品对应元素和浓度范围内保证检测精度，其检测浓度范围和可靠性可通过增加标准样品数量和待检测成分含量范围进行模型优化和扩展。
对不同系统的使用、不同样品和相同类型不同含量范围样品的检测，系统均需要进行标准模型的重新建立。
在线标准模型校准
在按照5.1.4.3设置的检测参数条件下，用已安装于应用现场的系统在线测量获得样品光谱数据，同步按取样规范获得可用于校准的参考样品及对应化验室检测结果，在积累一定浓度梯度参考样品及对应在线测量光谱后，一系列参考样品，每个样品至少选择5个位置进行测量，获得待检测成分含量已知且具有一定变化范围的一系列参考样品的光谱。然后基于定量分析算法，完成对标准模型的优化，即标准模型校准。
在出现如下情况时，需对模型开展校准：
1. 首次安装后或移机复位后对系统在应用现场在线使用前；
1. 以及使用过程中对应检测样品浓度超过标准模型建立和校准使用的样品当前分析模型适用含量范围时；
1. 化验室仪器进行大幅校准或检测结果与化验室存在系统性偏差时；
1. 发生工艺调整或原料调整后；
1. 、检测结果存在系统性偏差时，系统均需要进行标准模型的校准系统更换工业检测探头后。。
1. 
取样化验误差
按照取样操作规范，在系统应用现场，以10 min为一个周期进行检测，至少连续进行6个周期的在线取样，取样间隔至少1min，分别送往化验室按化验室标准规范进行制样化验，计算对应测定值与测定值均值的最大绝对偏差，重复上述过程7次，根据JJF 1059.1-2012进行计算获得95%置信度下的偏差值，作为取样化验误差Ej。


式中：

——代表某一元素；
Sj——代表系统对第j组参比样某一元素的标准偏差，由极差法进行评定；
k——置信度95%情况下，系数k=2；
m——代表计算动态准确度的参考样品组数量。
重复性
对同一标准样品进行重复检测，至少重复测量10次，每次检测选择5个位置，每次检测结果为5个位置检测结果的统计均值，计算10次检测结果的相对标准偏差（RSD）并将其作为检测重复性的衡量指标， RSD的计算公式如下：


            (1)

式中：为n次检测结果的平均值，n为检测次数，xi为第i次检测结果。
重复性应符合5.2.1的要求。
稳定性
对同一标准样品进行检测，以15 min为一个周期进行检测，至少连续进行6个周期的检测，记录每一个周期系统检测值，计算6个周期测量值的相对标准偏差并将其作为检测稳定性的衡量指标。计算公式同公式（1），稳定性应符合5.2.2的要求。
准确度
选择5个标准样品，每个样品均连续进行6次检测，记录每一次系统检测值，计算6次检测值与标准值的平均绝对误差并将其作为检测准确度的衡量指标。


	                                              (2)
计算公式（2）式中：A为准确度；B为6次检测结果算术平均值；C为标准样品检测元素真值。5个标准样品中各检测成分准确度均应符合5.2.3的要求。
单次检测响应时间
从开始测量到软件显示检测结果之间耗时为系统单次检测时间，所需时间符合5.2.4要求。检测时间与检测样品相关，可根据实际样品情况调整。
检测距离
检测距离应符合5.2.5要求。
7.5 外壳防护
按照GB/T 4208规定的方法进行试验，试验结果应符合6.55.3的要求。
环境适应性
低温
7.6 环境适应性
7.6.1 低温
按照GB/T 2423.1规定的方法进行试验，试验结果应符合6.6.15.4.1的要求。
7.6.2 高温
按照GB/T 2423.2规定的方法进行试验，试验结果应符合5.4.26.6.2的要求。
7.6.3 湿热
按照GB/T 2423.3规定的方法进行试验，试验结果应符合5.4.36.6.3的要求。
7.6.4盐雾
按照GB/T 2423.17规定的方法进行试验，试验结果应符合5.4.46.6.4的要求。
7.6.5 振动
按照GB/T 2423.10规定的方法进行试验，试验结果应符合5.4.56.6.5的要求。
7.6.6 冲击
按照GB/T 2423.5规定的方法进行试验，试验结果应符合5.4.66.6.6的要求。
7.7 电气安全
按照GB/T 42125.1GB42125.1中6.3、6.5.2.4、6.8规定的方法进行试验，试验结果应符合5.56.7的要求。
7.8 电磁兼容性
分别按照GB/T 17626.4、GB/T 17626.5、GB/T 17626.8、GB/T 17626.11规定的相应试验方法进行试验，试验结果应符合6.85.6的要求。
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