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УДК 669.117.56

ЭЛЕКТРОШЛАКОВАЯ ПЛАВКА
С ИСПОЛЬЗОВАНИЕМ КИСЛЫХ ШЛАКОВ

Ф.К. Биктагиров, В. А.Шаповалов, А.В. Гнатушенко, А.П. Игнатов
Институт электросварки им. Е. О. Патона НАН Украины

03680, г. Киев-150, ул. Боженко, 11. E-mail: office@paton.kiev.ua

Исследованы особенности взаимодействия шлака и металла при электрошлаковом нагреве и обработке роторной
стали 25Х2НМФА. Электрошлаковый процесс осуществлялся с применением графитированных электродов, тем-
пература шлака поддерживалась в пределах 1650… 1700 °С. Использовали шлаки с массовой долей оксида кремния
от 10 до 50 %. Выявлено, что состав шлаков по основным компонентам (CaF2, CaO и Al2O3) не претерпевает
существенных изменений. Явно прослеживается тенденция снижения содержания в шлаковой фазе SiO2 при ис-
пользовании кислых шлаков (основность 0,42… 0,66). Одновременно в этих шлаках существенно повышается со-
держание оксида марганца. В этом случае изменяется концентрация кремния и марганца в обрабатываемом металле.
Введение в кислые шлаки 6… 7 % MnO позволяет сохранить состав металла в пределах марочного. Показано, что
при использовании кислых шлаков практически не происходит науглероживание стали 25Х2НМФА, а содержание
в металле водорода несколько ниже, по сравнению с экспериментами, где использовались шлаки основностью 2,35
(шлак АНФ-29). Электрошлаковый процесс при правильном подборе электрических режимов в случае использо-
вания кислых шлаков протекает устойчиво. Для целей электрошлакового нагрева металла кислые шлаки, за иск-
лючением рафинирующей способности по сере, ни в чем не уступают основным. Они менее гигроскопичны и
токсичны, для их приготовления используются более дешевые компоненты, в том числе возможно применение
различных шлаковых отходов, в частности доменного шлака. Библиогр. 12, табл. 3, ил. 2.

Ключ е вы е  с л о в а :  электрошлакоаый нагрев; кислые
шлаки; состав шлака и металла; рафинирование; содержание
газов; поведение углерода

Традиционно в электрошлаковых технологиях ис-
пользуют основные шлаки. Связано это во многом
с тем, что в период создания ЭШП повышения ка-
чества получаемого металла достигали и за счет его
рафинирования шлаком в процессе плавки. Основ-
ные шлаки отличаются высокой рафинирующей
способностью.

Современное сталеплавильное производство
предусматривает обработку жидкого металла в аг-
регатах типа печь—ковш, в которых достигают вы-
сокой степени его очистки от нежелательных при-
месей, в частности серы и неметаллических вклю-
чений. Поэтому в настоящее время при отсутствии
в переплавляемом металле элементов, активно всту-
пающих во взаимодействие с оксидом кремния
(алюминий, титан), расширяются возможности ис-
пользования в электрошлаковых технологиях более
дешевых и менее гигроскопичных кислых шлаков.

Следует учитывать, что эти шлаки должны под-
ходить и по другим важным свойствам – элект-
ропроводности, вязкости, поверхностному натяже-
нию. Данные использования при ЭШП кислых

шлаков свидетельствуют о том, что при соответс-
твующем подборе состава электрошлаковый про-
цесс протекает устойчиво, качество поверхности
слитков хорошее, а содержание водорода в металле
при плавке на открытом воздухе в 2,0…2,5 раза
ниже, по сравнению с плавками на таких шлаках,
как АНФ-6, АНФ-29, АНФ-35 [1—3]. Рафинирова-
ние металла от серы при этом ниже, а использование
шлаков с высоким содержанием SiO2 позволяет, как
следует из работы [3], управлять составом неметал-
лических включений и расширять потенциальные
возможности электрошлакового переплава различ-
ных сталей и сплавов.

При классическом ЭШП, когда в водоохлажда-
емом кристаллизаторе в шлаковом расплаве пере-
плавляется металлическая заготовка, требования к
физическим свойствам шлаков более жесткие, по
сравнению с таковыми для электрошлаковых про-
цессов, где в качестве токоподводящих элементов
используют нерасходуемые электроды. Поэтому
возможности применения кислых шлаков в техно-
логиях на основе электрошлаковой плавки с нерас-
ходуемыми электродами значительно шире. Более
того, в ряде случаев, например при электрошлако-
вом обогреве и подпитке прибыли крупных сталь-
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ных и чугунных слитков и отливок, просто необхо-
димо использовать кислые шлаки. Связано это с
тем, что в промышленных условиях теплоизоляцию
указанных прибылей осуществляют преимущест-
венно огнеупорными материалами с большим содер-
жанием кремния (так называемая кислая футеров-
ка), наиболее дешевыми и технологичными в экс-
плуатации. Поэтому использование основных шла-
ков, способствующих быстрому разрушению кис-
лой футеровки, исключается.

Для оценки физико-химических процессов, про-
текающих при электрошлаковом нагреве металла с
осуществлением электрошлакового процесса нерас-
ходуемыми графитированными электродами, про-
ведены эксперименты с синтетическими кислыми
шлаками (1, 2) и стандартным шлаком АНФ-29
(3), исходный химический состав которых приве-
ден в табл. 1.

Эксперименты проводили по методике, описан-
ной в работе [4], т. е. в разрезном кристаллизаторе
с помощью индукционного обогрева расплавляли
металлическую заготовку из роторной стали
25Х2НМФА, на зеркале металлической ванны мас-

сой 14…15 кг наводили с помощью подключенного
к трансформатору графитированного электрода
шлаковую ванну массой около 1,5 кг. Температуру
металла поддерживали на уровне 1550, шлака –
1650…1700 °С. Эксперименты проводили на возду-
хе (1-1; 2-1; 3-1) и с защитой плавильного прост-
ранства аргоном (1-2; 2-2; 3-2).

Согласно полученным результатам (табл. 1),
состав шлаков в процессе электрошлаковой обра-
ботки металла по таким основным компонентам, как
CaF2, CaO и Al2O3, не претерпевает существенных
изменений. Что касается оксида кремния, то прос-
леживается тенденция снижения содержания в шла-
ках SiO2, наиболее заметная в экспериментах с кис-
лыми шлаками. Одновременно существенно повы-
шается содержание в шлаках 1 и 2 оксида марганца.
Естественно, изменяется содержание кремния и
марганца в обрабатываемом металле (табл. 2). 

Все это является результатом протекания обмен-
ных процессов между контактирующими фазами.
Теоретическую оценку распределения марганца и
кремния в системе металл—шлак можно осущест-
вить исходя из рассмотрения реакции

Т а б л и ц а  1 .  Средний состав шлаков до и после экспериментов

Номер шлака
(эксперимента)

Массовая доля компонентов, % Основность
шлака

CaF2 CaO Al2O3 SiO2 MgO MnO Fe2O3

1 14,1 33,0 1,1 50,3 0,20 0,1 0,4 0,66

(1—1) 13,5 34,1 1,2 44,2 0,22 1,8 0,5

(1—2) 13,8 34,4 1,1 44,8 0,25 1,7 0,5

2 17,8 19,2 16,9 45,2 0,15 0,1 0,2 0,42

(2—1) 16,4 21,6 18,1 40,6 0,19 1,7 0,3

(2—2) 18,1 18,7 18,7 41,0 0,16 1,6 0,3

3 39,3 29,6 16,9 12,6 2,60 0,2 0,5 2,35

(3—1) 38,8 29,9 17,3 11,3 2,50 0,2 0,4

(3—2) 39,0 29,8 17,4 11,2 2,50 0,15 0,5

4 14,7 20,6 14,8 42,6 0,15 5,0 0,3 0,62

(4—1) 14,5 20,8 14,6 42,5 0,15 6,2 0,3

Т а б л и ц а  2 .  Химический состав металла

Номер экс-
перимента

Массовая доля элементов, %

C Cr Ni Mo V Si Mn S P

Исходный 0,27 1,80 1,6 0,52 0,06 0,36 0,44 0,010 0,012

1—1 0,31 1,76 1,6 0,53 0,06 0,72 0,14 0,008 0,011

1—2 0,30 1,73 1,6 0,55 0,06 0,75 0,15 0,009 0,012

2—1 0,28 1,72 1,6 0,53 0,06 0,61 0,15 0,009 0,011

2—2 0,29 1,74 1,6 0,53 0,06 0,62 0,16 0,009 0,012

3—1 0,45 1,82 1,6 0,53 0,06 0,42 0,41 0,003 0,012

3—2 0,50 1,80 1,6 0,52 0,06 0,43 0,40 0,004 0,013

4—1 0,28 1,75 1,6 0,56 0,06 0,38 0,36 0,008 0,012
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2[Mn] + (SiO2) = 2(MnO) + [Si]. (1)

Константа ее равновесия следующая:

KMn ⁄ Si = 
a(MnO)
2 a[Si]

a[Mn]
2 a(SiO

2
)

. (2)

Поскольку в проводимых экспериментах между
шлаком и металлом достигается равновесное состо-
яние или близкое к нему, можно, подставляя в вы-
ражение (2) соответствующие значения, опреде-
лить значение KMn/Si. При этом активность оксидов
в шлаке по его фактическому конечному составу
рассчитывали по методике, приведенной в работе
[5], а активность марганца и кремния в металле с
учетом их концентрации и коэффициента активнос-
ти в стали 25Х2НМФА – принимая за стандартное
состояние 1%-й разбавленный раствор [6].

Например, для эксперимента 2-1 a(MnO) =
= 0,0196, a(SiO

2
) = 0,3596, a[Mn] = fMnCMn =

0,946⋅0,15 = 0,1419, a[Si] = fSiCSi = 1,38⋅0,61 = 0,8418.
В этом случае

KMn ⁄ Si = 
a(MnO)
2 a[Si]

a(Mn)
2 a[SiO

2
]

 = 
0,01962 ⋅ 0,8418

0,14192 ⋅ 0,3596
 = 0,0446.

Зная для конкретных шлака и металла констан-
ту равновесия реакции (1), можно рассчитать тре-
буемую активность оксида марганца в нем, обеспе-
чивающую сохранение исходной концентрации
марганца в стали. Так, для шлака 2

a(MnO) = √⎯⎯⎯⎯⎯⎯⎯⎯
 KMn ⁄ Si a[Mn]

2 a(SiO
2
)

a[Si]
 = 

= √⎯⎯⎯⎯⎯⎯⎯⎯⎯⎯⎯⎯⎯⎯⎯ 0,0446 ⋅ 0,9462 ⋅ 0,442 ⋅ 0,445
1,38 ⋅ 0,36

 = 0,0832.

Такое значение активности MnO в шлаке 2 дос-
тигается при его концентрации примерно 6 %. С
учетом этого проведены дополнительные экспери-
менты со шлаком 2, в который добавляли марга-

нецсодержащий концентрат. Составы исходного
шлака с повышенной концентрацией оксида мар-
ганца и конечного по окончании электрошлаковой
обработки металла приведены в табл. 1, а состав
металла – в табл. 2 (эксперимент 4-1). При вве-
дении 5,9 % MnO в шлак концентрация марганца
в металле снизилась незначительно. Для полного
исключения потерь марганца содержание его окси-
да следует поддерживать несколько выше теорети-
чески рассчитанного, ориентировочно на уровне
6,5…7,0 %.

Поскольку электрошлаковый процесс осущест-
влялся с помощью графитированных электродов,
особое внимание уделяли поведению углерода.
Приведенные в табл. 2 и на рис. 1 данные показы-
вают, что при использовании кислых шлаков науг-
лероживание металла практически не происходит.
В экспериментах же со шлаком АНФ-29 содержа-
ние углерода в металле увеличивается. Полученные
данные подтверждают результаты исследования
влияния состава и температуры шлака на поведение
углерода при электрошлаковой обработке металлов
[7, 8]. В частности, для исключения науглерожи-
вания металла при использовании шлака АНФ-29 не-
обходимо снизить до значения 1600°С температуру
шлакового расплава.

Согласно данным газового анализа, содержание
в металле кислорода, азота и водорода во всех плав-

Рис. 1. Содержание углерода в металле: здесь и на рис. 2 цифры
обозначают номера экспериментов (табл. 1—3)

Рис. 2. Содержание водорода в шлаках

Т а б л и ц а  3 .  Газонасыщенность металла

Номер экспери-
мента

Массовая доля газов, ppm

[O] [N] [H]

1—1 38,0 84,0 4,1

1—2 34,0 80,0 2,5

2—1 39,0 85,0 4,0

2—2 35,0 77,0 2,7

3—1 42,0 87,0 5,8

3—2 32,0 65,0 2,8

4—1 40,0 78,0 4,2
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ках в аргоне ниже, по сравнению с плавками на воздухе
(табл. 3). При использовании шлака АНФ-29 со-
держание газов, особенно водорода, в эксперимен-
тах на воздухе выше, чем в экспериментах с кис-
лыми шлаками. Связано это с меньшей газопрони-
цаемостью и газонасыщенностью последних, что
подтверждают данные анализа содержания водоро-
да в шлаковых пробах, отобранных в процессе экс-
периментов (рис. 2).

Что касается рафинирования металла, то при
электрошлаковой обработке кислыми шлаками со-
держание серы от исходных 0,010 % уменьшается
незначительно – до 0,008…0,009 %. В случае при-
менения шлака АНФ-29 массовая доля этого эле-
мента в металле уже через 30 мин обработки сни-
жается до 0,003 %. Содержание фосфора остается
на одном уровне, хотя в экспериментах с кислыми
шлаками оно все-таки незначительно, на 0,001…
...0,002 %, ниже. Скорее всего, это связано с более
высокой концентрацией фосфора в исходном шлаке
АНФ-29.

Электрошлаковый процесс при правильном под-
боре электрических режимов в случае использова-
ния кислых шлаков протекает устойчиво, темпера-
тура шлакового расплава стабильно поддерживает-
ся на заданном уровне, отделение шлака от металла
после завершения экспериментов и их затвердева-
ние хорошие. Это подтвердили и дальнейшие ис-
следования электрошлаковой обработки различных
сталей с применением стандартного кислого шлака
типа АН-348, содержащего до 45 % SiO2.

Исследования показали, что для целей элект-
рошлакового нагрева металла кислые шлаки, за ис-
ключением рафинирующей способности по сере, ни
в чем не уступают основным. Более того, они менее
гигроскопичны и токсичны, для их приготовления
используют более дешевые компоненты, возможно
применение различных шлаковых отходов, в част-

ности доменного шлака, который в последнее время
в различных вариантах, в том числе в сочетании с
шлаками ферросплавных производств, используют
при классическом ЭШП [9—12].
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Peculiarities of interaction of slag and metal in electroslag heating and treatment of rotor steel 25Kh2NMFA are
investigated. The electroslag process was performed using graphite electrodes, the slag temperature was maintained
within 1650...1700 °C. The slags were used with a mass fraction of silicon oxide from 10 up to 50 %. It was revealed
that the composition of slags by main components (CaF2, CaO and Al2O3) does not undergo the significant changes.
The tendency of reducing the SiO2 content in slag phase in applying acid slags (basicity 0.42...0.66) is clearly expressed.
Simultaneously, the content of manganese content is greatly increased in these slags. In this case the concentration of
silicon and manganese in metal being treated is changed. Adding of 6...7 % MnO into acid slags allows preserving the
metal composition within the ranges of the grade one. It was shown that when the acid slags are used the steel 25Kh2NMFA
carburization is not almost occurred, and hydrogen content in metal is somewhat lower as compared with experiments
where the slags of 2.35 basicity (slag ANF-29) were used. The electroslag process at a proper selection of electrical
conditions in case of applying the acid slags has a stable running. For the purpose of electroslag heating of metal the
acid slags, except the refining ability as to sulfur, are not inferior to basic ones. They are less hygroscopic and toxic,
the less expensive components are used for their preparation, including probably the application of different slag wastes,
in particular the blast-furnace slag. Ref. 12, Tables 3, Figs.2.

K e y  w o r d s :  electroslag heating; acid slags; composition of slag and metal; refining; content of gases; behavior
of carbon
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СИСТЕМЫ AL2O3—Ag, ПОЛУЧЕННЫЙ СПОСОБОМ

ЭЛЕКТРОННО-ЛУЧЕВОГО ОСАЖДЕНИЯ В ВАКУУМЕ

Я.А. Стельмах1, Л.А. Крушинская1, Ю.А. Курапов1,
С.Е. Литвин1, Е.И. Оранская2

1Институт электросварки им. Е.О.Патона НАН Украины. 03680, г. Киев-150, ул. Боженко, 11.
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2Институт химии поверхности им. А.А.Чуйко НАН Украины. 03164, г. Киев, ул. Генерала Наумова.
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Приведены результаты исследования структуры и кинетики окисления композиционного наноматериала Al2O3—Ag,
полученного путем осаждения из паровой фазы с использованием электронно-лучевой технологии испарения и
конденсации в вакууме. Новый композиционный материал используется в виде порошковой субстанции с опреде-
ленным гранулометрическим составом. Наноразмерные характеристики структуры композиционного материала
Al2O3—Ag подтверждены данными рентгеноструктурных исследований. Полученный материал двухфазный и состоит
из оксида алюминия, имеющего рентгеноаморфную структуру, а также частиц металлической фазы серебра размером
12...14 нм. Высокая адсорбционная способность композита к влаге и кислороду, подтвержденная методом термо-
гравиметрического анализа, объясняется наличием сильно развитой поверхности пор матрицы, а также наночастиц
металла малых размеров, отличающихся избыточной энергией и высокой химической активностью. Меньшее сум-
марное изменение массы образцов с серебром, в сравнении с чистым конденсатом Al2O3, объясняется уменьшением
общей пористости матрицы вследствие частичного замещения пор наночастицами серебра. Причем с увеличением
серебра в конденсате снижается доля суммарного изменения массы образца, а следовательно, и общей пористости
материала. Показано, что новый композиционный материал представляет собой высокодисперсную матрицу оксида
алюминия, модифицированную наночастицами серебра, и может быть использован как сорбционный материал с
бактерицидными свойствами. Библиогр. 15, табл. 1, ил. 3.

Ключ е вы е  с л о в а :  электронно-лучевое испарение и осаждение; нанокомпозит; оксид алюминия; серебро;
сорбент; наночастицы; термогравиметрический анализ; рентгенофазовый анализ

В течение многих лет в медицине широко исполь-
зуют серебро, поскольку его различные соединения
являются хорошими антимикробными препаратами
[1—3]. В настоящее время доказано, что антими-
кробный эффект серебра больше, чем пенициллина,
биомицина и других антибиотиков, при этом оно
оказывает губительное действие на штаммы бак-
терий, стойкие к антибиотикам [1]. Относительно
недавно установлено [4], что активность частиц ме-
таллов резко возрастает с уменьшением их размера
до наноуровня.

В последние годы происходит бурное развитие на-
нотехнологий и внедрение их результатов в раз-
личные сферы деятельности человека. Поэтому в
числе наноматериалов, привлекающих внимание ис-
следователей, оказались как наночастицы серебра [5],
так и новые композиционные препараты с ними.

Для решения проблем промышленного произ-
водства таких наноматериалов широкие возможно-
сти открывает технология электронно-лучевого ис-
парения с последующим осаждением паровых пото-
ков испаряемых веществ на подложку в вакууме
(EB PVD) [6, 7]. Этот способ можно использовать
для синтеза наноразмерных материалов медицин-
ского назначения [8]. При совместном испарении
двух веществ можно смешивать их паровые потоки
и в момент осаждения формировать композитные
структуры с необходимым соотношением требуе-
мых элементов. При обеспечении низкой темпера-
туры подложки (менее 100 °С) появляется возмож-
ность ограничивать диффузионную подвижность
атомов на поверхности конденсации и тем самым
создавать условия для формирования дисперсной

© Я.А. СТЕЛЬМАХ, Л.А. КРУШИНСКАЯ, Ю.А. КУРАПОВ, С.Е. ЛИТВИН, Е.И. ОРАНСКАЯ, 2013
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наноразмерной структуры композиционных ма-
териалов.

В качестве основного компонента (матрицы) в
данной работе выбран оксид алюминия, являющий-
ся сорбционным материалом и имеющий широкий
спектр применения в медицине, ветеринарии, пище-
вой промышленности, для очистки сточных вод и
газовых выбросов, а в химической, биотехнологи-
ческой отраслях промышленности – в качестве
основы сорбентов, катализаторов, носителей ката-
лизаторов [9—11]. Оксид алюминия, полученный
способом EB PVD, является нанопористым сорб-
ционно-активным материалом [12]. Наноструктур-
ный оксид алюминия способен адсорбировать и
удерживать на поверхности ионы как металлов, так
и неметаллов, что делает его перспективным мате-
риалом для очистки воды.

Предполагается, что модифицирование оксида
алюминия наночастицами серебра позволяет созда-
вать пористый сорбент для очистки водных раство-
ров не только от неорганических и органических

примесей, но и от бактериальных клеток. Поэтому
в данной работе исследовали процессы синтеза ком-
позиционных наноматериалов системы Al2O3—Ag,
осажденных из паровой фазы в вакууме, а также
их термическую стабильность.
Материалы и методика эксперимента. Конден-

саты композиционного материала системы Al2O3—
Ag были получены в электронно-лучевой установке
по классической двухтигельной схеме электронно-
лучевого испарения с последующей конденсацией
паровых потоков на подложку в вакууме [13]. При
этом одним электронным пучком испаряли штабик
Al2O3, другим – слиток серебра. Штабики оксида
алюминия получали способом холодного прессо-
вания из порошка Al2O3 чистотой 99,6 %, а серебро
чистотой не менее 99,9 % – способом электронно-
лучевого переплава в вакууме.

Смешанные паровые потоки серебра и оксида
алюминия осаждали на медную охлаждаемую водой
подложку при температуре Тп = 30...50 °С. Рассто-
яние от поверхности испарителей до подложки сос-

Структура и средний элементный состав композиционных материалов системы Al2O3—Ag

Массовая доля, % Атомная доля, %

Al O Ag Al O Ag

I 24,5 41,7 33,8 23,6 68,1 8,3

II 26,76 37,5 35,6 27,03 63,9 9,0

III 36,8 51,5 11,7 29,1 68,6 2,3

Примечания. Здесь I – структура образца Al2O3—34 мас. % Ag после отделения от подложки; II – излом образца Al2O3—
36 мас. % Ag; III – внешний вид образца Al2O3—12 мас. % Ag после отделения от подложки.

8



тавляло 300 мм. Испарением из двух источников
варьировали состав получаемых конденсатов, изме-
няя соотношение Al2O3—Ag. Количество вводимой
металлической добавки в матрицу Al2O3 равнялось
12...36 мас. %.

Скорость конденсации парового потока состав-
ляла в среднем 1...2 мкм/мин, давление остаточ-
ных газов в рабочей камере во время процесса испа-
рения – (1...2)⋅10—2 Па, толщина полученных кон-
денсатов – 20...25 мкм.

Для исследования элементного состава и струк-
туры конденсатов использовали электронный мик-
роскоп CamScan-4 с рентгеноспектральным микро-
анализатором (приставка EDX, программа обработ-
ки результатов INCA-2000, погрешность измерений
±0,3 %).

Исследование фазового состава конденсатов вы-
полняли методом рентгеновской дифракции на диф-
рактометре ДРОН-4-07 в отфильтрованном CuKα-
излучении с длиной волн 0,15418 нм с никелевым
фильтром и фокусировкой пучка по Бреггу—Брен-
тано на отражение в диапазоне углов 2θ = 10...80°
с шагом 0,05°.

Термическую стабильность композиционных на-
номатериалов системы Al2O3—Ag при непрерывном
нагреве и последующем охлаждении на воздухе (со
скоростью 10 °С/мин) в температурном интервале
20...650 °С изучали на термогравиметрическом ана-
лизаторе TGA-7.
Полученные результаты. Для дальнейших ис-

следований конденсаты композиционного материа-
ла системы Al2O3—Ag отделяли от медной подлож-
ки. Характерный вид материала и его элементный
состав представлены в таблице. Конденсаты ком-
позита Al2O3—Ag состоят из плоских гранул толщи-
ной 20...25 мкм и шириной 0,1...0,5 мм. Определе-
но, что внешний вид конденсата Al2O3—Ag практи-
чески не зависит от массового соотношения Al2O3—
Ag в композите (таблица, I, III). Массовая доля
металлической добавки серебра в матрице Al2O3
изменяется от 12 до 36 %. Следует отметить, что во
всех конденсатах обнаружен избыток кислорода.
Дробление конденсата в шаровой мельнице позво-
ляет получать готовую субстанцию композиционно-

го материала для дальнейшего применения. Харак-
терный вид субстанции и ее гранулометрический
состав приведены на рис. 1.

Структурные исследования конденсатов оксида
алюминия [12, 13] показали, что гранулы чистого
оксида алюминия при Тп ~ 50 °С характеризуются
высокой дисперсностью и развитой поверхностью,
состоят из зерен, размер которых по данным про-
свечивающей электронной микроскопии составляет
10...20 нм. Гранулы имеют пористую структуру,
внутрикристаллитная равноосная пористость рав-
няется преимущественно 4...7 нм. Размер металли-
ческой составляющей серебра при совместном испа-
рении с NaCl составляет 10 нм [5].

Приведенные данные находятся в соответствии
с основными закономерностями прямого электрон-
но-лучевого испарения неорганических веществ
(металлов и неметаллов) с последующей конден-
сацией парового потока при температуре подложки
Tп < 0,3 Тпл (Тпл – температура плавления вещест-
ва), где конденсаты имеют аморфную или нанораз-
мерную структуру [6—8].

Наноразмерные характеристики структуры ком-
позита Al2O3—Ag подтверждаются результатами
рентгеноструктурных исследований. На рис. 2 при-
ведена дифрактограмма Al2O3—12 мас. % Ag. На

Рис. 2. Дифрактограмма образца Al2O3—12 мас. % Ag; I – интен-
сивность рассеяния

Рис. 1. Внешний вид (а) субстанции Al2O3—12 мас. % Ag после измельчения в шаровой мельнице и гистограммы распределения
частиц по размерам d (б) после статистической обработки; V – соотношение в объеме
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ней на фоне нескольких диффузных гало обнаруже-
ны дифракционные пики с межплоскостными рас-
стояниями, указанными на рис. 2 в нанометрах, ко-
торые характеры для кубической фазы серебра
(JCPSS № 87-597). Средний размер кристаллитов
серебра, рассчитанный по уравнению Шеррера, сос-
тавляет 12...14 нм. Три диффузных гало при углах
дифракции 2θ примерно 20, 35 и 65°, по-видимому,
относятся к рентгеноаморфной фазе оксида алюми-
ния. Следовательно, полученный материал являет-
ся двухфазным и состоит из оксида алюминия (мат-
рица), имеющего рентгеноаморфную структуру, а
также частиц металлического серебра со средним
размером кристаллитов 12...14 нм. Таким образом,
размер составляющих гранул во всех исследуемых
порошках лежит в наноразмерной области и полу-
ченный материал можно считать нанокомпози-
ционным.

Некоторые характеристики сорбционных
свойств нового материала получены с использова-
нием метода термогравиметрического анализа. Ис-
следование термической стабильности компози-
ционных наноматериалов системы Al2O3—Ag термо-
гравиметрическим анализом в сравнении с чистым
Al2O3 показано на рис. 3. С повышением температу-
ры (при нагреве со скоростью 10 °C/мин) масса
пористого конденсата снижается вплоть до зна-
чения температуры 650 °С (рис. 3). При последую-
щем охлаждении и повторном нагреве масса прак-
тически не изменяется. Изменение массы образца
до 300 °С в большей степени связано с удалением
кислорода в виде физически адсорбированной вла-
ги, а при температуре выше 300 °С – с удалением
химически связанного кислорода, что объясняет
причину избытка кислорода в исходном конденсате.
Высокая сорбционная способность к влаге и кисло-
роду связана с наличием сильно развитой поверх-
ности пор матрицы, а также наночастиц металла
малых размеров, отличающихся избыточной энер-
гией и высокой химической активностью [4, 12—14].

Отклонение от монотонной зависимости кривых
при температуре 300 °С можно связать с переходом
при нагреве аморфной фазы Al2O3 в поликристал-
лическую γ-Al2O3 и появлением участков с наност-
руктурой и размерами фрагментов 10...20 нм [15].
Меньшее суммарное изменение массы образцов с
серебром (рис. 3, кривые 2, 3) в сравнении с чистым
конденсатом Al2O3 (рис. 3, кривая 1) вызвано
уменьшением общей пористости вследствие частич-
ного замещения пор наночастицами серебра. При-
чем с увеличением содержания серебра в конденсате
снижается доля суммарного изменения массы образ-
ца, а следовательно, и общей пористости материала
(рис. 3, кривые 2, 3). Однако адсорбционная способ-
ность композиционных наноматериалов Al2O3—Ag
остается на высоком уровне.

Таким образом, способом EB PVD получен
новый композиционный наноматериал системы
Al2O3—Ag, представляющий собой высокодисперс-
ную пористую матрицу оксида алюминия, модифи-
цированную наночастицами серебра. Упомянутый
материал объединяет фильтрующие и бактерицид-
ные свойства и может быть предложен в качестве
сорбционного материала широкого спектра приме-
нения в медицине, ветеринарии, пищевой промыш-
ленности, для очистки сточных вод и газовых вы-
бросов.
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Results of investigation of structure and kinetics of oxidation of composite nanomaterial Al2O3—Ag, produced by deposition
from vapor phase using electron beam technology of evaporation and condensation in vacuum are given. The new
composite material is used in the form of a powdered substance of a definite granulometric composition. The nanosized
characteristics of structure of composite material Al2O3—Ag were confirmed by data of X-ray diffraction examinations.
The produced material is two-phase and consists of aluminium oxide having the X-ray amorphous structure, as well as
of 12...14 nm size particles of silver metallic phase. The high adsorption ability of composite to moisture and oxygen,
confirmed by the method of thermogravimetric analysis, is explained by the presence of a strongly developed surface of
matrix pores, as well as of small nanoparticles of metal, characterized by excessive energy and high chemical activity.
The lower total change in mass of samples with silver as compared with pure condensate Al2O3 is explained by decrease
in general matrix porosity due to a partial replacement of pores by silver particles. Moreover, with increase of silver in
the condensate, the fraction of total change in sample mass, and consequently, in total porosity of material is decreased.
It was shown, that the new composite material represents a highly-dispersed matrix of aluminium oxide, modified by
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УДК 669.187.526:51.001.57

НОВАЯ ТЕХНОЛОГИЯ ПОЛУЧЕНИЯ
МОЛИБДЕНОВОГО ПРУТКА С ИСПОЛЬЗОВАНИЕМ

ЭЛЕКТРОННО-ЛУЧЕВОЙ ПЛАВКИ

В.О. Мушегян
НТЦ «Патон-Армения» ИЭС им. Е.О. Патона НАН Украины. 03680, г.Киев, ул. Боженко, 11.

E-mail: paton.armenia@gmail.com

Разработана сквозная технология получения молибденового проката (прутков) из прессованных порошковых
брикетов первичной переработки. Технология включает электронно-лучевую плавку с промежуточной емкостью,
применение периферийного обогрева в кристаллизаторе, а также стан шаговой прокатки. В процессе плавки под-
держивали глубину жидкой ванны в кристаллизаторе в пределах 4...6 мм. Получены слитки диаметром 70 мм,
переработанные в прокатную заготовку диаметром 62 мм и прокат диаметром 18 мм. Исследованы химический
состав, структура и свойства полученных молибденовых прутков. Определены размеры зерна исходной заготовки
и прутка (размер зерен прокатанного молибдена меньше в 3...4 раза). Достигнут высокий уровень механических
свойств материалов прутков: временное сопротивление при растяжении – более 700 МПа, относительное удли-
нение – свыше 20 %. Показано, что качество прутков соответствует требованиям стандартов для горячекатаных
прутков молибдена марок МЧ и МЧВП. Библиогр. 7, табл. 2, ил. 4.

Ключ е вы е  с л о в а :  молибден; брикеты; примеси; электронно-лучевой переплав; рафинирование; прокат;
технологические условия; шаговая прокатка

Основные технологические этапы производства мо-
либденового проката сформировались в середине
ХХ века [1]. С тех пор они мало изменились. Боль-
шую часть компактного молибдена для нужд элек-
тротехнической промышленности в настоящее вре-
мя производят способом прессования молибденово-
го порошка. Молибденовые полуфабрикаты содер-
жат значительную долю примесей. Достичь удов-
летворительных механических свойств в порошко-
вом молибдене можно только благодаря мелкой
фракции порошка и развитой поверхности границ

между частицами. Таким образом, удельная плот-
ность включений на границах остается относитель-
но небольшой, и порошковый молибден сохраняет
достаточную стойкость к образованию трещин.

Для получения более чистого молибдена приме-
няют в основном вакуумно-дуговой (ВДП) [2], ре-
же – электронно-лучевой (ЭЛП) переплав [3].
При этом в качестве исходной заготовки использу-
ют молибденовые штабики (ТУ 48-19-69—80), что
позволяет достичь в слитках улучшенного уровня
чистоты – в соответствии с маркой, утвержденной
для особо чистого молибдена вакуумной плавки –
МЧВП (ТУ 48-19-247—87).

Для перехода на новый качественный уровень
технологии получения полуфабрикатов молибдена
автор предложил использовать технологическую
цепочку, представленную на рис. 1. В качестве ис-
ходного сырья вместо молибденовых штабиков вы-
сокой чистоты выбраны прессованные брикеты
молибденового порошка относительно невысокой
чистоты (ТУ РА28-54-529-61-661—2007).

Применение загрязненной исходной шихты ста-
ло возможным благодаря созданной при непосред-
ственном участии автора электронно-лучевой уста-
новки для плавки тугоплавких металлов и сплавов
[4], позволяющей создавать достаточную плотность
энергии электронного луча в зоне плавки и обеспе-
чивать отвод газовых примесей из зоны плавки. С
другой стороны, применение данного технологичес-
кого приема электронно-лучевой плавки с промежу-© В.О. МУШЕГЯН, 2013

Рис. 1 Технологическая последовательность получения проката
молибдена
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точной емкостью с периферийным обогревом по-
верхности слитка в процессе кристаллизации по-
зволяет получить слитки с измельченной гомоген-
ной структурой и исключить ковку перед прокаткой
слитка в пруток. Процесс, аналогичный ковке, про-
исходит уже во время деформации слитка на стане
шаговой прокатки [5]. Применение малогабарит-
ных станов шаговой прокатки позволяет получить
наибольший эффект при производстве малотоннаж-
ных партий проката, обеспечивающих выход гото-
вого проката за один проход в одной клети. Этому
условию удовлетворяет стан шаговой прокатки с
приводом валков через шарнирно-рычажную
систему.

Слитки диаметром 70 мм получены в электрон-
но-лучевой установке МВ-1 по оригинальной тех-
нологии, представленной в работе [6]. В качестве
исходного сырья здесь использовали молибден ме-
таллический в виде спеченных брикетов (ТУ РА28-
54-529-61-661—2007) производства завода OAO
«Чистое железо» (Ереван). Применяли оптималь-
ный режим плавки, полученный в результате мате-
матического моделирования процесса формирова-
ния слитка с использованием электронно-лучевого
периферийного обогрева [7]. Применение указан-
ного режима позволило поддерживать глубину
жидкой ванны металла в кристаллизаторе на уровне
4...6 мм. Полученные слитки при помощи механи-
ческой обработки на токарном станке переработаны
в прокатную заготовку диаметром 62 мм.

После механической обработки слитки прокаты-
вали в пруток на стане шаговой прокатки СШ175
за один проход до диаметра 18 мм (рис. 2).

Стан СШ175 предназначен для получения не-
больших партий проката широкого сортамента. Он
относится к станам с качающимися валками. Его
достоинства заключаются в компактности, универ-
сальности, простоте конструкции.

В прокатной клети осуществляется шаговая де-
формация заготовки с высокими обжатиями, что
позволяет за один проход и с одного нагрева полу-
чать готовый продукт. В клети, в зависимости от
формы поперечного сечения получаемого профиля,
может быть установлено два, три или четыре ра-
бочих валка. При прокатке клеть совершает воз-
вратно-поступательное, а валки, связанные шар-
нирно штангами с рамой стана, – качательное
движение.

Технологический процесс получения заготовок
на стане СШ175 происходит следующим образом.
Нагретую заготовку подают к стану и устанавли-
вают по оси прокатки перед толкателем задающего
устройства. Включается привод механизма подачи,
и заготовка ускоренно подается в прокатную клеть.
При проходе заготовки к валкам прокатной клети
привод механизма подачи переводится в режим по-
дачи, включается электродвигатель главного приво-
да стана, начинается процесс шаговой прокатки.

При прокатке валками переменного радиуса в
каждом шаге деформации на заготовке образуется
переходный участок (конус деформации) от исход-
ной заготовки к готовому профилю. После каждого
шага деформации (во время образования зазора
между валками), превышающего высоту исходной
заготовки, ее перемещают на ход подачи и кантуют
на угол 45, 60 и/или 90° (в зависимости от формы
поперечного сечения получаемого профиля). После
прокатки исходной заготовки главный привод стана
отключается, а каретка с толкателем возвращаются
механизмом подачи в исходное положение.

Стан работает в полуавтоматическом режиме,
при котором оператор дает команду только на нача-
ло прокатки. Механизмы стана могут работать в
ручном (настроечном) режиме управления. Стан
мобилен в эксплуатации – переход на прокатку
различных профилей осуществляется путем изме-
нения зазора между валками или замены комплекта
сменных вкладышей. Небольшой габарит стана поз-
воляет размещать его в действующих заготовитель-
ных цехах, используя существующие нагреватель-
ные устройства и оборудование для отделки метал-
ла (правильные машины, ножницы и т.д.), что зна-
чительно снижает капитальные затраты на органи-
зацию производства заготовок.

Прокат разрезали на мерные куски длиной 1...
...2 м (рис. 3), затем всесторонне исследовали: по-
лучены микро- и макроструктуры образцов прока-
та, определены их механические свойства. Прокат
отличается достаточно гладкой поверхностью, ко-
лебания диаметра прутков как в партии, так и вдоль
заготовки значительно ниже требуемых ГОСТ
17432—72 «Материалы порошковые. Прутки и
поковки из сплава марки М-МП. Технические ус-
ловия» и ТУ 48-19-247—87 «Прутки молибденовые
диаметром от 16 до 125 мм. Технические условия»,
погрешность составляет ±1 мм.

Рис. 2. Стан СШ175 (а) и процесс прокатки (б)
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Анализ химического состава прутков показал,
что содержание основных примесей не превышает
указанного в стандартах как для порошкового мо-
либдена, так и для молибдена вакуумной плавки
(табл. 1).

Структура проката молибдена исследована на
образцах, извлеченных в сечении, соответствующе-
му как началу прокатки, так и готовому прокату
(рис. 4).

Структуры исходного и деформированного об-
разцов как на макро-, так и на микроуровне отлича-

ются только размерами – размер зерен прокатан-
ного молибдена меньше в 3...4 раза. На микрострук-
туре видны четкие границы зерен, мелкие включе-
ния расположены как внутри зерен, так и по их
границам.

Механические свойства полученных молибдено-
вых прутков превышают значения соответствую-
щих требований стандартов и по прочности, и по
пластическим свойствам (табл. 2).

Проведенные исследования опытно-промыш-
ленной партии проката молибдена показали, что
применение технологической последовательности

Т а б л и ц а  1 .  Химический состав молибденовых прутков

Стандарт
Марка
сплава

Массовая доля примесей, %, не
более

Fe C O N

ЭЛПЕ МЧВП 0,007 0,002 0,0005 0,002

ТУ 48-19-247—87 МЧ 0,010 0,010 0,008 —

МЧВП 0,010 0,030 0,005 0,002

ТУ 48-19-203—85 МЧ 0,014 — — —

МЧВП 0,014 0,03 0,005 0,005

Рис. 3. Прокат молибдена диаметром 18 мм

Рис. 4. Макро- и микроструктура молибденовых заготовок (а) и проката (б)
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первичная шихта—слитки ЭЛПЕ—прутки стана ша-
говой прокатки позволяют получить полуфабрика-
ты необходимого сортамента и качества, полностью
отвечающие требованиям соответствующих стан-
дартов.
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The end-to-end technology has been developed for manufacture of molybdenum rolled metal (rods) of pressed powdered
briquettes of primary recycling. The technology includes the electron beam cold hearth melting, application of periphery
heating in the mould, and also a stepping rolling mill. During melting the depth of molten pool in the mould was
maintained within the 4...6 mm ranges. Ingots of 70 mm diameter were produced and processed into a rolled billet of
62 mm diameter and rolled metal of 18 mm diameter. Chemical composition, structure and properties of produced
molybdenum rods were investigated. Sizes of grain of initial billets and rod (size of grain of rolled molybdenum is 3...4
times smaller) were determined. A high level of mechanical properties of rods materials was attained: ultimate tensile
strength is more than 700 MPa, elongation is higher than 20 %. It is shown that the quality of rods corresponds to the
requirements of standards for hot-rolled rods of molybdenum of grades MCh and MChVP. Ref. 7, Tables 2, Figs. 4.

K e y  w o r d s :  molybdenum; briquettes; impurities; electron beam remelting; refining; rolled metal; technological
conditions; stepped rolling
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Т а б л и ц а  2 .  Механические свойства молибденовых прутков

Стандарт Марка сплава Состояние прутков Диаметр, мм

Механические свойства

Временное
сопротивление при
растяжении, МПа, не

менее

Относительное
удлинение, %, не

менее

ЭЛПЕ МЧВП Горячекатаные
Необточенные

18 720 23

ГОСТ 17432—72 М-МП Горячекатаные 14,5...24,0 640 20

ТУ 48-19-203—85 МЧ Горячекатаные
Необточенные

13,00 (из штабиков
25×25 или 32×32)

539 8,0
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УДК 669.187.2:533.9:621.387.143

ИССЛЕДОВАНИЕ СТАБИЛЬНОСТИ ДУГИ
ПЛАЗМОТРОНА С ЗАГЛУБЛЕННЫМ КАТОДОМ

В.А. Шаповалов, Д.М. Жиров, В.Р. Бурнашев
Институт электросварки им. Е. О. Патона НАН Украины

03680, г. Киев, ул. Боженко, 11. E-mail: office@paton.kiev.ua

Препятствием на пути к широкому использованию мощных металлургических плазмотронов является малый срок
их надежной эксплуатации, способом повышения которого может служить заглубление катода в сопло с целью
предотвращения взаимодействия его материала с агрессивной атмосферой печи. Исследована стабильность работы
экспериментального образца металлургического плазмотрона при варьировании заглубления графитированного
катода в сопло и расхода плазмообразующего газа (аргона). При заглублении графитированного катода в сопло на
расстояние менее 0,65 диаметра его эрозия составляет 2⋅10—5 г/Кл, что соответствует известным данным об уровне
эрозии. Плазменная дуга не имеет четкой точки привязки и перемещается по внешнему периметру торца катода.
При заглублении графитированного катода в сопло на расстояние 0,65 диаметра его эрозия составляет 1,5⋅10—6 г/Кл,
т. е. уменьшается на порядок. Дуга привязана к осевому отверстию катода. Меньшую эрозию можно объяснить
защитой катода от взаимодействия с атмосферой печи, а также рассредоточением пятна дуги по периметру внут-
реннего отверстия. При заглублении графитированного катода в сопло на расстояние более 0,65 диаметра и расходе
плазмообразующего газа 200…280 л/мин и меньше возникает двойное дугообразование, что недопустимо при
эксплуатации плазмотрона. Таким образом, с точки зрения эрозии катода и стабильности горения дуги оптимальным
заглублением катода в сопло является примерно 0,65 его диаметра. При расходе плазмообразующего газа 330, 200
и 150 л/мин градиент напряжения дуги в полости сопла плазмотрона составляет соответственно 1,25, 2,0 и 4,0 В/мм.
Библиогр. 8, табл. 1, ил. 3.

Ключ е вы е  с л о в а :  плазмотрон; сопло; ресурс работы;
графитированный катод; расход плазмообразующего газа;
заглубление катода; эрозия катода; двойное дугообразование

Одним из путей повышения качества стали является
ее обработка в ковшах-печах и регулирование тем-
пературы в промежуточных ковшах машины неп-
рерывного литья заготовок.

Плазменные ковши-печи, по сравнению с элек-
тродуговыми, имеют следующие преимущества:
улучшенные термодинамические и кинетические ус-
ловия проведения металлургических реакций рас-
кисления и рафинирования металла от газов и не-
металлических включений, высокая эффективность
превращения электрической энергии в тепловую,
повышенная стабильность, управляемость и чистота
плазменного разряда, герметичность рабочего прос-
транства, контролируемость атмосферы и широкий
диапазон давления технологических газов. Плаз-
менные ковши-печи позволяют уменьшить загряз-
нение неметаллическими включениями, что особен-
но важно при производстве тонкого листового про-
ката. Плазменные источники нагрева, по сравнению

с электродуговыми, дают возможность точнее и быс-
трее регулировать температуру расплава [1].

Одним из главных технологических факторов,
позволяющих обеспечить получение непрерывно-
литых слитков высокого качества, является темпе-
ратура жидкой стали. При недостаточном перегреве
над температурой кристаллизации снижается теку-
честь стали и осложняется ее разливка, а значитель-
ный перегрев ведет к образованию внутренних тре-
щин и увеличивает осевую пористость слитка. Так-
же следует учитывать, что с повышением перегрева
жидкого металла увеличивается размер зерна в
слитке, что, как правило, нежелательно.

Производство качественной стали с низким со-
держанием неметаллических включений при непре-
рывной разливке зависит от эффективности конт-
роля и точности регулирования температуры метал-
ла в промежуточном ковше. В нем температура ста-
ли резко изменяется в начале (за счет поглощения
теплоты футеровкой ковша) и в конце разливки
(из-за естественного охлаждения). При отсутствии
нагрева ковша для компенсации охлаждения при-
ходится повышать температуру на выпуске стали
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из печи. Для обеспечения стабильности процесса
разливки температура металла в кристаллизаторе
должна на 15…20 °С превышать температуру лик-
видуса, однако по условиям качества слитка перег-
рев не должен превышать 30 °С. Поэтому сейчас
проводятся разработки по применению нагрева, в
частности плазменного, в промежуточных ковшах
[2—5].

Несмотря на интенсивные разработки плазмен-
ной техники, наличие разнообразных принципиаль-
ных схем и конструкций широкому использованию
мощных металлургических плазмотронов препят-
ствует малый срок их надежной эксплуатации [6].
Выход из строя электродного узла во время метал-
лургического процесса считается аварийной ситуа-
цией. К тому же процесс замены электрода является
довольно продолжительным, а при использовании
вольфрамового электрода – еще и дорогостоящим.

На ресурс работы плазмотрона влияют многие
факторы, особенно плотность тока на электроде
(допустимая зависит от материала, из которого он
изготовлен), эффективность охлаждения сопла и
электрода, взаимодействие материала электрода с
атмосферой и переплавляемым металлом через га-
зовую фазу и прямое набрызгивание [7].

Для предупреждения взаимодействия материала
катода с атмосферой печи и с металлом на основе
плазмотрона ПД 147 конструкции ИЭС им. Е. О.
Патона разработан и изготовлен эксперименталь-
ный образец металлургического плазмотрона. Заг-
лубление в сопло полого графитированного катода
внешним диаметром 50 мм и диаметром отверстия
12 мм определяется его длиной и может достигать
90 мм. Плазмообразующий газ (аргон) через завих-
ритель подается между катодом и соплом.

Для проведения исследований на стенде ОБ1501
плазмотрон смонтировали под углом наклона к по-
верхности тигля около 45°. Расстояние между ниж-
ним краем сопла и металлом в тигле составляло
примерно 20 мм. Расположение плазмотрона под
углом к поверхности тигля позволило проводить
наблюдение, фото- и видеофиксацию формы плаз-
менной дуги и точек ее привязки. Стенд ОБ1501

имеет герметичную камеру и оборудован вакуумной
системой.

Перед началом эксперимента графитированный
катод определенной длины, зависящей от необхо-
димого заглубления в сопло, закручивали в элект-
рододержатель. Камеру герметизировали, создава-
ли разрежение до давления 1⋅10—2 кПа и заполняли
аргоном до атмосферного давления. После этого

Параметры испытаний плазмотрона с заглубленным графи-
тированным катодом

Заглубле-
ние катода,

 мм

Расход
аргона,
л/мин

Падение
напряже-
ния на ду-
ге, В

Примечание

5 330 40 Стабильное горение дуги
при уменьшении расхода ар-

гона
Эрозия катода 2⋅10—5 г/Кл

200 40

150 40

100 40

13 330 40 Колебание дуги при расхо-
де аргона 150 л/мин

Эрозия катода 2⋅10—5 г/Кл
200 40

150 75

20 330 50 Колебание дуги при расхо-
де аргона 200 л/мин

Эрозия катода 2⋅10—5 г/Кл
200 75

150 100

32 330 75 Стабильное горение дуги
при уменьшении расхода ар-

гона
Эрозия катода 1,5⋅10—6

г/Кл

200 75

150 80

100 85

40 330 80 Двойное дугообразование
при расходе аргона 230

л/мин
230 100

55 330 80 То же, при расходе аргона
200 л/мин200 75

63 330 75 То же, при расходе аргона
280 л/мин280 75

Рис. 1. Плазменная дуга при заглублении графитированного катода в сопло 5 (а) и 32 мм (б)
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включали водяное охлаждение камеры, тигля и
плазмотрона, подавали плазмообразующий газ с
расходом 330 л/мин и открывали сброс для избы-
точного газа из камеры.

Во время экспериментов регулировали ток дуги,
расход плазмообразующего газа и фиксировали па-
дение напряжения на дуге.

Эрозию графитированных катодов при извест-
ных значениях тока и времени работы определяли
путем взвешивания до и после эксперимента на ла-
бораторных весах ВЛТК-500 с погрешностью
±0,08 г.

Одним из главных условий, определяющих на-
дежность работы плазмотрона, является отсутствие
двойного дугообразовання – дуга горит не с катода
на переплавляемый металл, а с катода на сопло и
только оттуда на металл. Такое явление приводит
к быстрому прогару сопла, что является аварийной
ситуацией.

Проведена серия экспериментов, в которых при
фиксированном заглублении катода в сопло и токе
1000 А уменьшали расход плазмообразующего газа

от 330 л/мин до значений, при которых происхо-
дило нарушение стабильности работы эксперимен-
тального образца плазмотрона, в частности возни-
кало двойное дугообразование (таблица).

При заглублении графитированного катода 5 мм
с уменьшением расхода плазмообразующего газа до
минимального значения 35 л/мин характер горения
дуги не изменялся. Дуга горела преимущественно
из нижней периферийной части катода (рис. 1, а).
Под воздействием закрученного плазмообразующе-
го газа дуга иногда осуществляла обороты по пери-
метру катода. При этом падение напряжения на дуге
увеличивалось от 40 до 140 В. Эрозия графитиро-
ванного катода (рис. 2, а) проходила по его пери-
метру и составляет около 2⋅10—5 г/Кл, что соответ-
ствует уровню эрозии графитированных катодов
плазмотронов в промышленности [8].

В случае заглубления катода в сопло 13 и 20 мм
при расходе аргона 330 л/мин характер поведения
дуги и эрозии катода существенно не отличался от
предыдущего эксперимента. С уменьшением расхо-
да плазмообразующего газа дуга становилась менее
обжатой, т. е. увеличивался ее диаметр и уменьша-
лась яркость, что сопровождалось увеличением па-
дения напряжения на дуге соответственно до 75 и
100 В. По сравнению с заглублением 5 мм, зафик-
сировано колебание дуги, однако двойного дугооб-
разования не возникало.

При заглублении графитированного катода в
сопло 32 мм, т. е. 0,65 диаметра, отмечена качест-
венно другая картина. Дуга привязана к осевому
отверстию катода (рис. 1, б), что можно объяснить
отжатием дуги от стенок к центру сопла потоком
аргона, поступающим в полость через зазор между
катодом и соплом. Уменьшение расхода плазмооб-
разующего газа от 330 до 100 л/мин вызывало уве-
личение падения напряжения на дуге от 75 до 85 В,
однако стабильность горения дуги не нарушалась.

Эрозия графитированного катода (рис. 2, б)
происходила по периметру внутреннего отверстия
и равнялась около 1,5⋅10—6 г/Кл, т. е. была на по-
рядок меньшей, чем у графитированных катодов
плазмотронов в промышленности [8]. Меньшую
эрозию можно объяснить защитой катода от взаи-
модействия с атмосферой печи, а также рассредо-

Рис. 2. Характер эрозии графитированного катода при его заглублении в сопло 5 (а) и 32 мм (б)

Рис. 3. Зависимость падения напряжения на плазменной дуге
от заглубления графитированного катода в сопло L при значении
тока 1000 А и следующем расходе плазмообразующего газа,
л/мин: 1 – 330; 2 – 200; 3 – 150
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точением пятна дуги по периметру внутреннего от-
верстия.

Последующее заглубление катода (40, 55 и
63 мм) приводило к ухудшению стабильности плаз-
менной дуги, она время от времени перемещалась
по поверхности катода. Падение напряжения на ду-
ге при этом составляло около 80 В. Уменьшение
расхода плазмообразующего газа до 200…
...280 л/мин вызывало двойное дугообразование,
что недопустимо при эксплуатации плазмотрона.
При заглублении катода в сопло 70 мм возбуждения
плазменной дуги не произошло.

Для определения градиента напряжения дуги в
полости сопла плазмотрона построены зависимости
падения напряжения на дуге от заглубления катода
в сопло (рис. 3). Приэлектродное падение напря-
жения и падение напряжения на участке сопло—ме-
талл составляют около 35 В. При расходе плазмо-
образующего газа 330, 200 и 150 л/мин градиент
напряжения дуги в полости сопла плазмотрона
достигает соответственно 1,25, 2,0 и 4,0 В/мм.

Следует обратить внимание, что при расходе
плазмообразующего газа 330 л/мин в случае уве-
личения заглубления катода в сопло более 40 мм
(0,8 диаметра) увеличения падения напряжения не
происходит. Достоверного объяснения этого явле-
ния нами пока не найдено. Оно может быть вызвано
частичным протеканием тока по металлу сопла, пос-
кольку при расходе аргона 200…280 л/мин при
таких заглублениях возникает двойное дугообразо-
вание.

Выводы

1. Исследования стабильности работы эксперимен-
тального образца плазмотрона при варьировании заг-
лубления графитированного катода в сопло и расхода
плазмообразующего газа позволяют рекомендовать
как оптимальное заглубление катода на 0,65 его ди-
аметра с точки зрения эрозии (1,5⋅10—6 г/Кл), рас-
хода плазмообразующего газа и отсутствия двойно-
го дугообразования. При меньшем заглублении от-
мечена интенсивная эрозия катода (2⋅10—5 г/Кл), а
при большем – двойное дугообразование.

2. Определено, что при расходе плазмообразу-
ющего газа 330, 200 и 150 л/мин градиент напря-
жения дуги в полости сопла плазмотрона составляет
соответственно 1,25, 2,0 и 4,0 В/мм.
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The barrier on the way to the wide application of powerful metallurgical plasmatrons is a small period of their reliable
service. The method of its increasing can be a deepening of cathode into nozzle to prevent the interaction of its material
with the furnace aggressive atmosphere. Stability of operation of experimental sample of metallurgical plasmatron by
varying the deepening of a graphite cathode into the nozzle and consumption of plasma-forming gas (argon) was
investigated. At graphite cathode deepening into nozzle for the distance of less than 0.65 of diameter, its erosion amounts
to 2⋅10—5, that corresponds to known data about the level of erosion. Plasma arc has no a clear point of fixing and moved
around the external perimeter of the cathode end. At graphite cathode deepening into nozzle for the distance of 0.65 of
diameter, its erosion amounts to 1.5⋅10—6, i.e. it is decreased by an order. The arc is fixed to the nozzle axial hole. The
smaller erosion can be explained by the cathode protection from interaction with the furnace atmosphere, and also by
spreading the arc spot around the perimeter of inner hole. At graphite cathode deepening into nozzle for the distance of
more than 0.65 of diameter, and consumption of plasma-forming gas of 280...280 l/min and less, a double arcing is
occurred that is inadmissible in plasmatron service. Thus, from the point of view of cathode erosion and stability of arc
burning the optimum deepening of cathode into nozzle is approximately 0.65 of its diameter. At consumption of
plasma-forming gas of 330, 200 and 150 l/min the gradient of arc voltage in the plasmatron nozzle cavity is, respectively,
1.25, 2.0 and 4.0 V/mm. Ref.6, Table 1, Figs. 3.

K e y  w o r d s :  plasmatron; nozzle; service life; graphite cathode; consumption of plasma-forming gas; deepening
of cathode; erosion of cathode; double arcing
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ВЛИЯНИЕ ОСНОВНОСТИ ШЛАКОВОГО РАСПЛАВА
НА ПРОЦЕСС ПЛАЗМЕННО-ДУГОВОГО
ЖИДКОФАЗНОГО ВОССТАНОВЛЕНИЯ

ЖЕЛЕЗА ГАЗАМИ
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Институт электросварки им. Е.О. Патона НАН Украины.

03680, г. Киев-150, ул. Боженко, 11. E-mail: office@paton.kiev.ua

В Институте электросварки им. Е.О. Патона НАН Украины разрабатывается способ плазменно-дугового жидко-
фазного восстановления железа газообразными восстановителями, в частности продуктами пиролиза углеводородов,
с получением низкоуглеродистого металла. Установлено, что увеличение основности шлакового расплава способст-
вует возрастанию степени извлечения железа при прочих равных условиях. Причиной этого эффекта является
повышение активности оксида железа в шлаковом расплаве при увеличении его основности, которое сопровождается
снижением активности диоксида кремния. В результате концентрация кремния в полученном металле снижается
до 0,03 мас. %. Благодаря повышению активности оксида железа при увеличении основности шлакового расплава
возрастает эффективность использования восстановителя, полученного при пиролизе восстановительного газа на
основе пропана. Зависимость окисленности отработанных газов, которая является характеристикой эффективности
использования восстановителя, от активности оксида железа в шлаковом расплаве в исследованном диапазоне носит
линейный характер и находится вблизи равновесных значений. Библиогр. 18, табл. 1, ил. 2.

Ключ е вы е  с л о в а :  железо; плазменно-дуговое жидкофазное восстановление; углеводород; основность шла-
кового расплава; активность оксида железа; кремний; окисленность газа

Интенсивное развитие промышленности способст-
вовало значительному сокращению запаса ископа-
емых энергоресурсов и повышению их стоимости.
Вместе с тем относительная цена электроэнергии
уменьшается [1] и в перспективе будет еще снижать-
ся благодаря развитию альтернативных способов ее
получения (энергия Солнца, ветра и т. д.). Поэтому
невосполнимые ископаемые ресурсы необходимо
использовать только как реагенты, а источником
теплоты должна быть электроэнергия. Например,
в ИМет им. А.А. Байкова РАН разрабатывается
энергометаллургический комплекс [1—3], в котором
восстановитель используется только в количестве,
необходимом для восстановления железа, а потреб-
ляемая в процессе восстановления энергия обес-
печивается за счет электричества, вырабатываемого
из вторичных энергоресурсов металлургического
блока. Восстановителем могут служить природный
или генераторный газ, водород, угольная пыль.

Наиболее эффективные нагрев и активация га-
зообразных восстановителей обеспечиваются при
использовании их в качестве плазмообразующих
газов плазменно-дуговых нагревателей. Сотрудни-
ками ИМет им. А.А. Байкова РАН [2, 3], НМетАУ
[4, 5], НПО «Тулачермет» [6] установлено, что при
использовании углеводородов в процессах плазмен-
но-дугового жидкофазного восстановления можно
получать низкоуглеродистый продукт, который це-
лесообразно доводить до необходимого состава в

агрегатах внепечной обработки стали по традицион-
ной технологии, что сокращает количество стадий
в технологической схеме получения стали.

В работе [5] отмечено, что во избежание науг-
лероживания металла в процессе жидкофазного
восстановления при использовании природного га-
за в качестве плазмообразующего необходимо до-
бавлять в него кислород в стехиометрическом коли-
честве для образования СО. Следует отметить, что
в этом процессе осуществляется барботаж железо-
рудного расплава продуктами конверсии природно-
го газа.

В способе, разрабатываемом в ИЭС им. Е.О.Па-
тона НАН Украины, осуществляется пиролиз угле-
водородов на углерод и водород в плазме дуги пере-
менного тока над шлаковым расплавом, образован-
ным при расплавлении железорудных материалов
[7]. Благодаря наличию промежуточного шлаково-
го слоя между полученным металлом и восстано-
вительной атмосферой, содержащей углерод, не
происходит науглероживания металла, концентра-
ция углерода в продукте составляет около
0,02 мас. %. При этом нет необходимости исполь-
зовать окислитель, углерод расходуется только для
восстановления железа, благодаря чему повышает-
ся эффективность использования углеводородов.

В расплаве, полученном при расплавлении же-
лезной руды, оксид железа связывается диоксидом
кремния. Силикаты железа могут быть разрушены
из-за добавления в шлак оксида кальция, связываю-
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щего SiO2 в более прочные мета- или ортосиликаты
кальция (СаО⋅SiO2 или 2СаО⋅SiO2), тем самым по-
вышая активность FeO (αFeO). Поэтому макси-
мальная активность оксида железа, как и оптималь-
ные условия для его восстановления, достигаются
при основности шлака В = 1,8...2,0 [8].

На процесс жидкофазного восстановления же-
леза оказывает влияние основность шлакового рас-
плава, образованного при расплавлении руды и ис-
пользовании в качестве восстановителя углерода [9,
10], а также водорода при плазменном нагреве [11].
При восстановлении железа и никеля из окислен-
ных руд Побужского месторождения, содержащих
около 40 мас. % SiO2, продуктами плазменной
кислородной конверсии природного газа в резуль-
тате добавления извести до 24 мас. % массы руды
повышена степень извлечения железа от 74,46 до
99,3 мас. % и никеля от 96,2 до 99,37 мас. % [12].
Однако нет данных о влиянии основности шлако-
вого расплава на процесс плазменно-дугового жид-
кофазного восстановления железа продуктами пи-
ролиза углеводородов, что вызвало необходимость
проведения соответствующих исследований.

Методика исследований, проводимых в ИЭС
им. Е.О. Патона НАН Украины, описана в работе
[7]. Повышения основности шлакового расплава до-
стигали путем введения в состав шихты чистого
оксида кальция. Основность определяли по выра-
жению, учитывающему соотношение молей основ-
ных и кислотных оксидов в шлаке [8].

В таблице приведены составы шлаков различной
основности после протекания процесса восстанов-
ления железа в течение 14 мин при расходе восста-
новительного газа на основе пропана 35 л/мин. Ко-
личество оксида железа принимали как остаток
после определения содержания остальных компо-
нентов.

Установлено, что при плазменно-дуговом жид-
кофазном восстановлении железа газом, основу ко-
торого составляет пропан, увеличение основности
шлакового расплава от 0,1 до 1,2 способствует воз-
растанию степени извлечения железа от 65 до 90.

Повышение основности шлакового расплава на-
ряду с увеличением активности оксида железа
уменьшает активность диоксида кремния. В резуль-
тате этого должно уменьшаться количество крем-
ния, восстановленного вместе с железом в ходе
плазменно-дугового жидкофазного восстановле-
ния. Анализ концентрации кремния в полученном
металле (рис. 1) показал, что с увеличением основ-

ности шлакового расплава до 1,2 содержание крем-
ния снижается до 0,03 мас. %. Массовая доля
остальных примесей в металле составляет, %:
0,007...0,01 P; 0,007 S; 0,02 С; 0,006 Mn; 0,005 Al;
<0,002 Ti; 0,02 Cr; 0,0014 Ni; <0,02 Cu; 0,002 As;
0,0075 N; 0,0005 H; 0,075 O.

В процессе восстановления при расходе восста-
новительного газа на основе пропана 15 л/мин и
основности шлакового расплава 0,1 определено из-
менение активности оксида железа в расплаве, ус-
тановленное в работе [13], и окисленности отрабо-
танных газов, представляющее собой отношение ко-
личества молей кислорода в газовой смеси к коли-
честву молей кислорода при полном окислении всех

ее компонентов до Н2О и СО2: β = 
ΣO

ΣOmax
 [14]

(рис. 2), т. е. повышенная окисленность отработан-
ных газов свидетельствует о более эффективном ис-
пользовании газообразного восстановителя. Зави-
симость окисленности отработанных газов от актив-
ности оксида железа в шлаковом расплаве в иссле-
дованном интервале носит линейный характер. Од-
нако при пиролизе углеводородов в плазме образу-
ется сажа, восстановительная способность которой
в железорудном расплаве значительно выше [15],

Состав шлакового расплава при различной основности

Массовая доля компонентов шлаков
при различных значениях основности

Компоненты 
шлака

0,1 0,3 0,5 0,7 0,9 1,1 1,2

FeO 66,0 64,0 59,0 57,0 45,0 34,0 19,5

SiO2 27,5 24,6 24,6 21,7 28,5 29,7 34,5

CaO 1,27 6,5 12,8 16,6 23,4 34,1 40,3

Al2O3 3,8 3,4 3,3 3,1 1,4 1,8 1,65

MgO 1,3 1,2 1,3 1,3 1,65 1,6 1,92

Рис. 1. Зависимость массовой доли кремния в металле от основно-
сти шлакового расплава при плазменно-дуговом жидкофазном
восстановлении железа

Рис. 2. Зависимость окисленности β отработанных газов от актив-
ности αFeO в шлаковом расплаве при плазменно-дуговом жидко-
фазном восстановлении железа: 1 – пропан (эксперимен-
тальные данные); 2 – СО; 3 – пропан (равновесное значение);
4 – Н2
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чем у монооксида углерода или водорода. Поэтому
можно прогнозировать, что при дальнейшем умень-
шении активности FeО в процессе восстановления
окисленность отработанных газов будет снижаться
медленнее. Для сравнения показаны равновесные
окисленности при восстановлении железа водоро-
дом и монооксидом углерода из железосиликатного
расплава при 1873 К [16]. Высокая окисленность
отработанного газа на основе СО вызвана его на-
чальной окисленностью 0,5. На основании этих рав-
новесных значений и при допущении, что весь уг-
лерод, образованный при пиролизе углеводорода,
попадая в расплав, окисляется до СО, построена
равновесная окисленность отработанного газа при
восстановлении железа продуктами пиролиза про-
пана. Как видно, экспериментальные данные нахо-
дятся вблизи равновесных значений. Превышение
равновесных значений можно объяснить более вы-
сокой температурой расплава (около 2000 К [17])
и активацией восстановителей в плазме [18].

Выводы

1. Определена зависимость концентрации кремния
в полученном металле при плазменно-дуговом жид-
кофазном восстановлении железа газами от основ-
ности шлакового расплава. При повышении основ-
ности до 1,2 массовая доля кремния снижается до
0,03 %, что объясняется уменьшением активности
диоксида кремния.

2. Увеличение основности шлакового расплава
при плазменно-дуговом жидкофазном восстановле-
нии железа способствует повышению эффективно-
сти использования восстановительных газов благо-
даря увеличению активности оксида железа.
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At the E.O. Paton Electric Welding Institute of the NAS of Ukraine the method of plasma-arc liquid-phase reduction
of iron by gaseous reducing agents, in particular by products of pyrolysis of hydrocarbons with producing of a low-carbon
metal. It was found that the increase in basicity of slag melt contributes to growth of degree of iron extraction at other
conditions being equal. The cause of this effect is the increase in activity of iron oxide in slag melt at increase in its
basicity, which is accompanied by decrease in activity of silicon dioxide. As a result, the silicon concentration in the
produced metal is reduced to 0.03 mass %. Due to increase in activity of iron oxide with increase in basicity of slag melt
the efficiency of applying the reducing agent, produced in pyrolysis of reducing gas of propane gas is growing. Dependence
of oxidation of used gases, which is a characteristic of efficiency of reducing agent utilization, on iron oxide activity in
slag melt within the investigated range has a linear nature and lies near the equilibrium values. Ref.18. Table 1, Figs. 2.

K e y  w o r d s :  iron; plasma-arc liquid-phase reduction; hydrocarbon; basicity of slag melt; activity of iron oxide;
silicon; gas oxidation
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СТРУКТУРА И ФАЗОВЫЕ ПРЕВРАЩЕНИЯ
В КОМПОЗИЦИОННЫХ ЧАСТИЦАХ,

ПРОИСХОДЯЩИЕ ПРИ ПЛАЗМЕННОМ НАПЫЛЕНИИ

А.Ю. Туник
Институт электросварки им. Е.О. Патона НАН Украины

03680, г. Киев-150, ул. Боженко, 11. E-mail: office@paton.kiev.ua

Представлены результаты исследования композиционных порошков, полученных способом самораспространяюще-
гося высокотемпературного синтеза, содержащих металлический компонент (Ni, NiAl, NiCrBSi) и включения ту-
гоплавких соединений (карбидов титана, хрома, силицида титана, а также оксида алюминия). В состав порошков
на основе TiSi2—Al2O3 вводили никель (для повышения пластичности покрытия); NiAl (для повышения жаростой-
кости); NiCrBSi и TiC (для повышения стойкости против изнашивания при значении температуры 600 °С); Cr3C2

(для повышения стойкости против износа при значениях температуры до 800…900 °С). Для исследования процессов,
происходящих в композиционных частицах, в период их нагрева и движения в высокотемпературном газовом потоке
применен способ жидкостной закалки порошка из газовой фазы. Зафиксированы химический и фазовый состав
частиц материала, близкий к имеющемуся в плазменной струе. Установлено, что в результате прохождения частиц
через высокотемпературный плазменный поток происходит изменение их формы и фазового состава. Во всех
исследуемых порошках под воздействием высоких температур происходит аллотропическое превращение α-Al2O3

в γ-Al2O3, приводящее к дополнительному увеличению количества γ-фазы. В порошках, содержащих TiSi2—Al2O3

и более легкоплавкие составляющие (Ni, NiAl или NiCrBSi), компоненты исходных композиций разделяются на
две группы: первая – TiSi2—Al2O3 с локальным плавлением TiSi2; вторая – c никельсодержащими компонентами,
достигающими полного расплавления и сфероидизации. Дисилицид титана в результате окисления с образованием
SiО2 и частичной потерей кремния превращается в нижние силициды TiSi и Ti5Si3. В композициях, содержащих
NiCr или сплав NiCrBSi, в процессе окисления образуется NiCr2О4. При окислении карбида хрома Cr3C2 в результате
выгорания углерода в порошке увеличивается количество низших карбидов хрома Cr7C3 и Cr23C6. Процессы меж-
фазного взаимодействия между компонентами порошка способствуют образованию новых фаз и их последующему
окислению с образованием Ti2Cr2О7, Ni3Ti2Si и Ni16Ti6Si7. Библиогр. 16, табл. 2, ил. 5.

Ключ е вы е  с л о в а :  композиционные порошки; саморас-
пространяющийся высокотемпературный синтез; плазмен-
ная струя; закалка; морфология; структура; фазовый сос-
тав; аллотропическое превращение

Плазменно-дуговая технология широко использу-
ется в металлургии, сварке, резке, термической об-
работке, при получении биметаллических материа-
лов путем наплавки или напыления. Особый инте-
рес представляет последний процесс, позволяющий
создавать биметаллические конструкционные мате-
риалы, имеющие особые свойства, с покрытиями,
стойкими против износа при высоких температурах.
Наиболее полно удовлетворить комплекс требова-
ний к таким материалам можно путем создания пок-
рытий способом плазменно-дугового напыления из
композиционных порошков.

Возможностями получения композиционных по-
рошков (КП) с широким диапазоном составов ха-
рактеризуется способ самораспространяющегося
высокотемпературного синтеза (СВС) – процесс
перемещения волны химической реакции по смеси
реагентов с образованием твердых конечных про-
дуктов. СВС представляет собой режим протекания

мощной экзотермической реакции, в которой теп-
ловыделение локализовано в слое и передается от
пласта к пласту путем теплопередачи [1—5]. Хими-
ческое превращение при СВС сосредоточено в вы-
сокотемпературной зоне, которая возникает в ре-
зультате саморазогревания за счет высокой экзотер-
мичности процесса синтеза и перемещается в объеме
со значительной линейной скоростью благодаря
теплопередаче от горячих слоев к холодным. Диа-
пазон физических параметров, характеризующих
процесс, чрезвычайно широк (температура
300…4000 °С, линейная скорость 0,1…30,0 см/с,
скорость нагревания вещества 1⋅102…1⋅106 °С/с)
[2]. К областям техники, где процесс СВС находит
практическое применение, относится технология
нанесения покрытий способами напыления и нап-
лавки [6—10].

Низкотемпературная плазма (источник энергии,
генерируемой в плазмотроне) имеет некоторые ха-
рактерные особенности. Довольно большая энер-
гия, концентрируемая в малом объеме, позволяет
нагревать газ до температуры (4…5)⋅104 °С. Ис-
пользуя различные газовые смеси, можно создавать
окислительную, восстановительную или нейтраль-© А.Ю. ТУНИК, 2013
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ную атмосферу и, таким образом, влиять на ре-
акции, протекающие в плазме. Управление плаз-
менной струей позволяет организовать ее поток на
подложку, которая может находиться в любом прос-
транственном положении.

Для плазменно-дугового напыления представля-
ют интерес многие порошки, получаемые способом
СВС: нитриды титана, тантала, циркония, гафния
и др.; карбиды титана, вольфрама, титана-хрома и
др.; бориды титана, титана—хрома; силициды и
сульфиды молибдена, разнообразные оксиды. Спе-
цифика СВС обеспечивает возможность изготовле-
ния ряда композиционных порошков, среди кото-
рых можно отметить такие композиции, как карбид
хрома—оксид алюминия, карбид титана—феррох-
ром, карбид хрома—нихром. Покрытия из этих по-
рошков отличаются высокой износо-, жаро- и тер-
мостойкостью [11,12]. Композиционные порошки,
полученные таким образом при плазменно-дуговом
нанесении покрытия на подложку, проходят через
высокотемпературную область плазменной струи,
где претерпевают не только нагрев, но и расплав-
ление. Соединения, входящие в состав порошков,
могут частично диссоциировать и, наоборот, обра-
зовывать новые соединения и фазы.

Материалы исследования и методики эксперимен-
та. В качестве объектов исследования выбраны ком-
позиции на основе TiSi2—Al2O3. В композиции ди-
силицид титана—оксид алюминия соотношение
твердости компонентов составляет 0,35…0,36, что
соответствует требованиям к эрозионностойким ма-
териалам [13]. Высокая стойкость компонентов про-
тив окисления при 800…1000 °С дает возможность
применять такой материал в качестве жаростойкого.

С целью получения покрытий с заданными
свойствами использовали введение в состав компо-
зиционного порошка на основе TiSi2—Al2O3 следу-
ющих дополнительных компонентов: Ni – для по-
вышения пластичности покрытия; NiAl – для по-
вышения жаростойкости; NiCrBSi и TiС для повы-
шения стойкости против изнашивания при темпе-
ратурах 600 °С; Cr3C2 – для повышения стойкости
против изнашивания при температурах до 800…
...900 °С.

В табл. 1 приведен состав композиционных по-
рошков, в табл. 2 – основные физические харак-
теристики КП и их компонентов. При этом содер-
жание металлической связки в большинстве случаев

составляет 10…11 об. %, а в композиции с NiCrB-
Si – 28 об. %.

Компоненты композиционных порошков имеют
разную плотность и большое различие в темпера-
турах плавления. Наиболее тугоплавкими являются
оксид алюминия (Al2O3 – Tпл = 2050 °С) и карбиды
(TiC – Tпл = 2780 °С; Cr3C2 – Tпл = 1830 °С);
более легкоплавкие – силицид титана и содержа-
щие никель металлические составляющие [14]. Ус-
редненное по массе значение плотности исследуе-
мых порошков составляет 4,3…4,9 г/см3, что в
1,22…1,42 раза выше плотности основного туго-
плавкого компонента Al2O3. В связи с этим можно
предположить, что плавление Al2O3 в составе час-
тиц КП при плазменном напылении может проис-
ходить при меньших значениях энергии высокотем-
пературного газового потока, чем обычно, за счет
снижения скорости движения частиц в струе и про-
должительности процесса нагрева [15, 16].

В ходе исследований применили комплексную
методику, включающую металлографию (оптичес-
кий микроскоп «Неофот-32» с пристройкой для
цифрового фотографирования); микродюрометрию
(микротвердомер М-400 LECO с автоматической
системой нагружения); растровую электронную
микроскопию (РЭМ) (сканирующий электронный
микроскоп JSM-840). Рентгеноструктурный фазо-
вый анализ (РСФА) выполняли на дифрактометре
ДРОН-УМ1 в монохроматизированном излучении
CuKα и CоKα. Определяли технологические свой-
ства порошков (текучесть и насыпную плотность)
согласно ГОСТ 20899—75 и ГОСТ 19440—74.

Для исследователей и инженеров представляет
интерес тот фазовый состав, который частицы по-
рошка имеют на выходе из сопла плазмотрона. С
целью изучения структуры, морфологии и фазового
состава частиц применили способ жидкостной за-
калки порошка из газовой фазы. Плазмотрон кос-
венного действия располагали над емкостью с жид-
ким охлаждением. Плазменная струя, в которую
добавляли порошок изучаемого материала, направ-
ляли таким образом, чтобы частицы материала по-
падали в емкость (рис. 1). Такой способ позволяет
зафиксировать химический и фазовый составы час-
тиц материала, аналогичный тому, который они
имеют в плазменной струе.

В качестве охлаждающей (закалочной среды)
использовали воду, которая является эффективным
охладителем благодаря тому, что одновременно ох-
ватывает всю поверхность материала и хорошо от-

Т а б л и ц а  1 .  Состав КП, мас. %

Композиция
*

TiSi2 Al2O3 NiCrBSi Сr3С2 Ni TiC NiAl

TiSi2—Al2O3—NiCrBSi 35/43 20/28,2 45/28,8 — — — —

TiSi2—Al2O3—Cr3C2—Ni 37/39,4 40/49 — 3/1,9 20/9,7 — —

TiSi2—Al2O3—TiC—Cr3C2—NiAl 25/26,9 34/42 — 10/6,5 — 15/13,1 16/11,5

*Порошки изготовлены в государственном научно-техническом центре «Дельта», г. Тбилиси (Грузия).
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водит тепло. Даже возможное образование пара не
снижает теплопроводности пароводяной смеси.

Эксперимент осуществляли на плазменной уста-
новке УПУ-8М. Технологические режимы соответ-
ствовали режимам формирования плазменных пок-
рытий (I = 450…500 А; U = 40…55 В). В качестве
плазмообразующего газа использовали аргоно-азот-
ную смесь (Ar = 27 л/мин, N2 = 3,5 л/мин). Азот
добавляли для повышения энергии газовой смеси.
Исследуемые порошки (dч = 80…40 мкм) вводили
в плазменную струю, где они плавились и распы-
лялись, приобретая скорость примерно
100…200 м/с. Порошки, уловленные в воду, про-
сушивали в сушильном шкафу при T = 90…100 °С.

Обсуждение результатов исследования. Исход-
ные порошки, исследуемые в работе, были изготов-
лены способом СВС в государственном научно-тех-
ническом центре «Дельта», г. Тбилиси (Грузия).
Продукт СВС представлял собой спекшуюся бес-
форменную массу, которую подвергали механичес-
кому измельчению и рассеву на виброситах для вы-
деления частиц нужного размера (40…100 мкм).
Изучение морфологии и структуры частиц исход-
ных порошков, полученных способом СВС
(рис. 2), показало, что они имеют неправильную
осколочную форму и гетерогенную внутреннюю
структуру, представляющую собой конгломерат от-
дельных фазовых составляющих. По результатам
РСФА фазовый состав порошков СВС незначитель-
но отличался от расчетного, в них обнаружены сле-
ды оксидов и (или) непрореагировавших остатков
исходной шихты (табл. 2). Все порошки характе-
ризуются текучестью на уровне 25…45 с/50 г.

В объеме частиц композиционного порошка в
ходе его нагрева и движения в высокотемператур-
ном газовом потоке происходят следующие процес-
сы: расплавление одного из компонентов, смачива-
ние им поверхности других компонентов; растека-
ние или сворачивание в каплю массы образовавше-

гося расплава; взаимодействие частиц компонентов
с образованием новых фаз; взаимодействие частиц
порошка с внешней средой и компонентами газового
потока (или окружающей атмосферой). Характе-
ристика частиц исходных композиционных порош-
ков и уловленных из плазменной струи приведена
в табл. 2.

Порошок TiSi2—Al2O3—NiCrBSi (рис. 3), улов-
ленный после прохождения через плазменную
струю, состоит из частиц двух типов – неправиль-
ной (1) и сферической (2, 3) формы. Поверхность
частиц неправильной формы покрыта мелкими кап-
лями расплава и имеет гладкие участки, что явля-
ется результатом частичного сворачивания пленки

Рис. 1. Схема плазмотрона косвенного действия: 1 – подача
плазмообразующего газа; 2 – катод; 3 – электродуговой раз-
ряд; 4 – струя газопорошковой смеси; 5 – емкость с водой;
6 – подача порошка; 7 – анод

Т а б л и ц а  2 .  Характеристика КП

Номер
формулы

Состав порошка
Расчетный фазо-
вый состав,
мас. %

Насыпная
плотность,
г/см

3

Результаты изучения РСФА
*

исходных частиц
частиц, уловленных
из плазменной струи

1 TiSi2⋅Al2O3⋅NiCrВSi TiSi2 ~ 35
Al2O3 ~ 20

NiCrBSi ~ 45

2,61 Ni16Cr6Si7, Ni, TiSi2,
γ-Al2O3

Ni, Ni16Ti6Si7, γ-Al2O3,
α-Al2O3, Ti5Si3, TiSi2,

следы NiCr2О4

2 TiSi2⋅Al2O3⋅NiрCr3C2 TiSi2 ~ 43
Al2O3 ~ 36
Cr3C2 ~ 5
Ni ~ 16

3,09 TiSi2, α-Al2O3, Ni,
Cr3C2, следы Si

γ-Al2O3, α-Al2O3 TiSi2, Ni,
Cr7C3, Ni3Ti2Si, TiSi, следы NiО

3 TiSi2⋅Al2O3⋅NiAl⋅Cr3C2⋅TiC TiSi2 ~ 17
Al2O3 ~ 25
Cr3C2 ~ 28
NiAl ~ 20
TiC ~ 10

2,42 α-Al2O3, Cr3C2, TiSi2,
TiC, NiAl, Ni3Al,
следы Cr7C3

γ-Al2O3, α-Al2O3, NiAl, Cr23C6,
TiSi2, TiC, Cr3С2,

следы Ni2Al18O29, Тi2Cr2О7

*Фазы расположены в порядке убывания интенсивности рентгеновских отражений.
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расплава на поверхности частицы (рис. 2, б). Это
является результатом межфазного взаимодействия
в объеме частицы таких компонентов, как TiSi2 и
Al2O3, на стадии плавления TiSi2 при сохранении
Al2O3 в твердом состоянии. Согласно данным
РСМА сферические (2) и округлые частицы в фор-

ме двух спаянных полусфер (3) представляют собой
наиболее легкоплавкий (около 1000 °С) компонент
сплава NiCrBSi, который выделяется из объема
композиционной частицы. В случае частичного ле-
гирования его при взаимодействии с TiSi2 происхо-
дит превращение сферы в фигуру, состоящую из

Рис. 2. Внешний вид (а, в, д) и микроструктура (б, г, е) частиц КП: а, б – TiSi2—Al2O3—NiCrBSi; в, г – TiSi2—Al2O3—Cr3C2—Ni;
д, е – TiSi2⋅Al2O3⋅TiC⋅Cr3C2⋅NiAl

Рис. 3. Внешний вид частиц (1—3) КП TiSi2—Al2O3—NiCrBSi, уловленных из плазменной струи
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двух сферических образований, соединенных меж-
ду собой (матрешка) с разделением объемов, содер-
жащих разное количество титана. Сферические час-
тицы представляют собой сплав на никелевой осно-
ве, а частицы с признаками локального плавления
состоят в основном из TiSi2 и Al2O3.

При исследовании порошка TiSi2—Al2O3—Cr3С2—
Ni (рис. 4) обнаружено, что наряду с частицами,
имеющими признаки локального оплавления повер-
хности (1), в уловленном порошке присутствует
значительное количество сфероидизированных час-
тичек (2), прошедших фазу полного плавления.
Они имеют форму как правильных сфер, так и «мат-
решек» (3). В этом случае происходит межфазное
взаимодействие в двух парах компонентов TiSi2—
Al2O3 и Cr3C2—Ni.

В первом случае наличие титана способствует
улучшению смачиваемости поверхности Al2O3, во
втором – растекание никеля по поверхности Cr3C2
еще значительнее. Краевой угол смачивания Cr3C2
расплавом никеля равняется 0°, взаимодействие ни-
келя и Cr3C2 протекает очень быстро с образованием
эвтектики. «Матрешки» содержат в себе продукт
этих двух типов взаимодействия. Соответственно
по данным РСМА «матрешка» состоит из TiSi2—
Al2O3 (4) и Ni—Cr3C2 (5).

Исследуемый порошок TiSi2—Al2O3—TiC—
Cr3C2—NiAl (рис. 5) содержит наибольшее количес-
тво тугоплавких компонентов (Al2O3 – 42 и TiC –
13 об. %) в сочетании с низкой плотностью
(4,32 г/см3). Это затрудняет обеспечение достаточ-
ного прогрева частиц в условиях плазменного на-
пыления. Большинство уловленных из плазменного
потока частиц имеет неправильную форму с различ-
ной степенью локального оплавления поверхности
(1). Сферические частицы (2), согласно результа-

там анализа, являются в основном продуктом вза-
имодействия NiAl и Cr3C2. «Матрешки» совмещают
в своем объеме продукты взаимодействия TiSi2—
Al2O3 (3) и NiAl—Cr3C2—TiC (4).

В процессе нагрева частиц в плазменном потоке
в основном происходит разделение компонентов ис-
ходных композиций на две группы: TiSi2—Al2O3 с
локальным плавлением TiSi2; полного плавления и
сфероидизации металлической составляющей (ни-
кель, NiAl и NiCrBSi).

Выводы

1. В результате прохождения через высокотемпера-
турный плазменный поток композиционных час-
тиц, полученных способом СВС, происходит изме-
нение их формы и фазового состава.

2. Во всех исследуемых порошках под воздейс-
твием высоких температур имеет место аллотропи-
ческое превращение α-Al2O3 в γ-Al2O3, приводящее
к дополнительному увеличению количества γ-фазы.

3. В порошках, содержащих TiSi2—Al2O3 и более лег-
коплавкие составляющие (никель, NiAl или NiCrBSi),
происходит разделение компонентов исходных ком-
позиций на две группы: TiSi2—Al2O3 с локальным
плавлением TiSi2; никельсодержащие компоненты,
достигающие полного расплавления и сфероиди-
зации.

4. Дисилицид титана в результате окисления с
образованием SiО2 и частичной потерей кремния
превращается в нижние силициды TiSi и Ti5Si3. В
композициях, содержащих NiCr или сплав NiCrBSi,
в результате окисления образуется NiCr2О4.

5. При окислении карбида хрома Cr3С2 в резуль-
тате выгорания углерода в порошке увеличивается
количество низших карбидов хрома Cr7C3 и Cr23C6.

Рис. 4. Внешний вид частиц (1—5) КП TiSi2—Al2O3—Cr3C2—Ni, уловленных из плазменной струи

Рис. 5. Внешний вид частиц (1—4) КП TiSi2—Al2O3—TiC—Cr3C2—NiAl, уловленных из плазменной струи
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6. Процессы межфазного взаимодействия между
компонентами порошка способствуют образованию
новых фаз и их последующему окислению с обра-
зованием Ti2Cr2О7, Ni3Ti2Si и Ni16Ti6Si7.

7. Использование дугового плазмотрона как
плазмохимического реактора позволяет управлять
фазовым составом частиц и корректировать состав
напыляемого защитного слоя при производстве би-
металлических материалов и полуфабрикатов изде-
лий специального назначения.
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Given are the results of investigation of composite powders produced by the method of self-propagating high-temperature
synthesis (SHS), containing a metallic component (Ni, NiAl, NiCrBSi) and inclusions of refractory compounds (carbides
of titanium, chromium, silicide of titanium, and also aluminium oxide). The composition of powders on TiSi2—Al2O3
base was added by: nickel (to increase the coating ductility); NiAl (to increase heat resistance), NiCrBSi and TiC (to
increase the resistance against wear at temperature values up to 600 °C), Cr3C2 (to increase resistance against wear at
temperature values of up to 800...900 °C).To investigate the processes, proceeding in composite particles during the
period of their heating and motion in high-temperature gas flow, the method of liquid hardening of powder from gas
phase was applied. Chemical and phase composition of material particles was fixed, close to that available in plasma
jet. It was found that as a result of particles passing through a high-temperature plasma flow the change in their shape
and phase composition is occurred. In all the investigated powders the allotropic transformation of α-Al2O3 into γ-Al2O3

is occurred under the effect of high temperature, leading to additional increase in amount of γ-phase. In powders containing
TiSi2—Al2O3 and more fusible components (Ni, NiAl or NiCrBSi), components of initial compositions are divided into
two groups: first – TiSi2—Al2O3 with local melting of TiSi2, second – with nickel-containing elements, reaching the
complete melting and spheroidization. Titanium disilicide of titanium is transformed as a result of oxidation with
formation of SiO2 and partial loss of silicon into lower silicides TiSi and Ti5Si3. In compositions, containing NiCr of
alloy NiCrBSi, NiCr2O4 is formed in the process of oxidation. During oxidation of chromium carbide Cr3C2 the amount
of lower carbides of chromium Cr7C3 and Cr23C6 is increased as a result of carbon burn-out. The processes of interphase
interaction between the powder components promote the formation of new phases and their subsequent oxidation with
formation of Ti2Cr2O7, Ni3Ti2Si and Ni16Ti6Si7. Ref. 16, Tables 2, Figs. 5.

K e y  w o r d s :  composite powders; self-propagating high-temperature synthesis; plasma jet; hardening, morphology;
structure; phase composition; allotropic transformation
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ТЕРМОЦЕНТРОБЕЖНОГО РАСПЫЛЕНИЯ СЛИТКОВ

ИЗ ПЛАВЛЕНЫХ КАРБИДОВ ВОЛЬФРАМА
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Институт электросварки им. Е. О. Патона НАН Украины

03680, г. Киев-150, ул. Боженко, 11. E-mail: office@paton.kiev.ua

Проанализирован процесс получения порошков из стали и плавленых карбидов вольфрама со сферическими гра-
нулами способом термоцентробежного распыления. Определены кинетические составляющие процесса, рассчитаны
толщина и скорость движения жидкого металла, текущего от центра распыляемой заготовки в радиальном направ-
лении и приведена их зависимость от угловой скорости вращения заготовки, скорости ее подачи в зону плавления
и вязкости распыляемого материала. Рассмотрены различные режимы распыления слитков в зависимости от ин-
тенсивности процесса и объема жидкого металла, образующегося на торце слитка. Определена роль жидкого кольца
сплава на кромке заготовки и его влияние на каплеобразование в ходе распыления. Рассмотрены особенности
термоцентробежного распыления эвтектического сплава карбида вольфрама WC + W2C. Отмечено существенное
влияние на стабильность процесса скорости подачи заготовки в зону плазменной дуги. Установлено, что распыление
в зависимости от скорости плавления заготовки может протекать в капельном, струйном или пленочном режимах.
Для сплавов карбидов вольфрама предпочтительнее капельный режим распыления. Расчетным путем спрогнози-
рованы минимальные и максимальные размеры гранул порошка в зависимости от предполагаемого режима распы-
ления. Библиогр. 8, табл. 3, ил. 8.

Ключ е вы е  с л о в а :  термоцентробежное распыление; порошок; гранула; карбид вольфрама; плазменная
дуга; каплеобразование; поверхностное натяжение

Для получения гранулированных тугоплавких ма-
териалов в настоящее время применяют способ тер-
моцентробежного распыления, при котором исполь-
зуют плазменно-дуговой переплав заготовки (рас-
ходуемого стержня) в защитных газах с одновре-
менным диспергированием расплавленного сплава
(рис. 1) При этом способе торец быстровращаю-
щейся заготовки прогревается плазменной дугой, в
результате чего с оплавляемой поверхности проис-
ходит распыление металла [1].

Для лучшего понимания процесса распыления
и формообразования сферических гранул необхо-
димо исследовать все процессы, происходящие с
жидким сплавом от момента его образования до
кристаллизации капель. На первом этапе происхо-
дит разогрев и оплавление торца заготовки плаз-
мотроном, генерирующим плазменную дугу прямо-
го действия, которая для тугоплавких материалов
является более эффективной в сравнении с плаз-
менной дугой косвенного действия.

Плазменная дуга прямого действия имеет более
высокие значения температуры и тепловой мощнос-
ти, передает тепло не только путем конвекции и
излучения, но и в результате внесения энергии сво-
бодных электронов в анодном пятне (бомбардиров-
ки) плюс дополнительный нагрев заготовки за счет

прямого прохождения сварочного тока. Скорость
расплавления зависит от материала заготовки и теп-
ловложения в нее, что в свою очередь определяется
многими факторами: током и напряжением; длиной
плазменной дуги; составом и расходом плазмообра-
зующего газа; конструктивными особенностями
плазмотрона и т. д. Диаметр плазменного столба у
анода, а также осевое смещение плазмотрона опре-
деляют конфигурацию поверхности торца плавя-
щейся заготовки – она может быть выпуклой или
иметь кратер (рис. 2).

Для максимальной стабильности протекания
процесса и обеспечения минимального разброса гра-
нулометрического состава порошка предпочтитель-
но расположение оплавляемой поверхности, близ-
кое к горизонтальному. В этом случае диаметр анод-
ного пятна должен быть таким, чтобы перекрывать
половину диаметра заготовки от ее центра до кром-
ки. В противном случае для равномерного прогрева
заготовки нужно предусмотреть радиальные коле-
бания плазмотрона от периферии к центру. При
установившемся процессе плавления торец заготов-
ки имеет горизонтальное положение или незначи-
тельный угол наклона в зависимости от положения
источника плазменной дуги.

Скорость подачи заготовки в зону дуги подби-
рается в соответствии с режимом и параметрами
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процесса, чтобы обеспечивать достаточную произ-
водительность, а также стабильность распыления.
Если скорость подачи будет заниженной, то и выход
гранулированного материала будет небольшим, а
при чрезмерно большой подаче металл не успеет
расплавиться, что приведет к нарушению процесса
распыления. В процессе работы скорость подачи
заготовки в зону плазменной дуги контролируется
оператором и при необходимости корректируется.

Тонкий слой расплавленного металла под дейс-
твием центробежных сил перемещается к кромке
заготовки, где происходит его диспергирование (об-
разование и отрыв капель с последующей их сфе-
роидизацией).

Непосредственно примыкающий к твердой, еще
не оплавившейся, поверхности заготовки тонкий
так называемый пограничный слой, пополняясь но-
вой порцией расплавленного металла, начинает пе-
редвигаться в общем движущемся потоке. Проис-
ходит постоянная замена пограничного слоя новой
пленкой жидкого металла.

Итак, ко второму этапу процесса можно отнести
передвижение жидкого металла по торцу заготовки
под действием объемной силы, зависящей от векто-

ра центробежного ускорения. Очевидно, что в ус-
ловиях установившегося режима масса жидкого ме-
талла, поступающего на кромку торца в единицу
времени, зависит от скорости подачи vп заготовки
в зону плазменной дуги при соответствующей мощ-
ности теплового источника. Эту зависимость можно
представить равенством, в которое входит vср тече-
ния металла:

ρπR2vп = 2πRρhvср, (1)

где ρ – плотность материала заготовки, г/см3;
R – радиус заготовки, см; h – толщина жидкого
слоя, см; vср – средняя скорость течения материа-
ла, см/с.

С другой стороны, используя вязкостный фак-
тор напряжения, можно также найти среднюю ско-
рость течения расплавленного металла. При вра-
щении плавящегося стержня центробежная сила F
для единицы объема жидкого металла будет состав-
лять F = ρWn, где Wn – центробежное ускорение.

Тогда уравнение относительного движения жид-
кого металла в направлении оси ox (рис. 3) можно
представить как

—ρWn + μ 
d2v

dz2 = 0,   
d2v

dz2 = 
ρω2R
μ

, (2)

где ω – угловая скорость, 1/с; μ – динамический
коэффициент вязкости, г/см⋅с.

Прежде, чем интегрировать дифференциальное
уравнение (2), определим граничные условия. В
области соприкосновения твердой поверхности с
жидким металлом при z = 0, v = 0, а на свободной
поверхности металла при толщине слоя z = h полу-

чим 
dv
dz

 = 0.

Проведем двойные интегральные преобразова-
ния по формуле (2):

dv = ρω
2R
μ

 ∫ 
z

h

zdz;

v = 
ρω2R
μ

 (∫hdz — ∫zdz) = ρω
2R
μ

 
z
2
 (2h — z).

Отсюда максимальная скорость при z = h будет

vmax = 
ρω2Rh 2

2μ
. (3)

Поскольку фронт скоростей по толщине h плен-
ки параболический, то средняя скорость составит
2/3 максимальной скорости и будет следующей:

vcp = 
ρω2Rh2

3μ
. (4)

Подставляя vср из формулы (4) в уравнение (1)
и используя кинематический коэффициент вязкос-

Рис. 1. Схема термоцентробежного распыления: 1 – заготовка
(расходуемый стержень); 2 – плазмотрон; 3 – плазменная
дуга; 4 – капли жидкого металла

Рис. 2. Конфигурация поверхности торца в зависимости от вер-
тикального расположения дуги: I – осевое; II – периферийное;
III – промежуточное
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ти ν, можно получить значение толщины слоя жид-
кого металла на торце вращающейся заготовки:

h = 
1

ω2/3 

3

√⎯⎯⎯ 3νvn

2
. (5)

Из формул (4) и (5) видно, что изменение по-
дачи заготовки vn (расход Q) влияет на толщину
слоя металла, движущегося в радиальном направ-
лении, и его скорость. Причем последняя изменя-
ется в квадратной степени быстрее, чем толщина
слоя.

Следует отметить, что при одинаковых парамет-
рах процесса (угловой скорости, скорости подачи
заготовки, удельной скорости плавления) толщина
жидкого металла на распыляемых заготовках раз-
личных диаметров также одинакова. Это означает,
что в случае заготовки большего диаметра и ведении
распыления при одинаковой удельной скорости
плавления толщина жидкого металла останется
прежней, как при меньшем диаметре заготовки, а
расход металла увеличится за счет скорости перед-
вижения. В связи с ростом объема и скорости жид-
кого металла увеличится производительность про-
цесса.

Здесь видно отличие центробежного распыления
(жидкий металл подается на вращающийся диск, с
которого происходит диспергирование) от термо-
центробежного (происходит плавление материала
заготовки и одновременное распыление). При цен-
тробежном распылении толщина слоя жидкого ме-
талла уменьшается от центра диска к его пери-
ферии, в то время как при термоцентробежном слой
жидкого металла остается постоянным и не зависит
от радиуса заготовки с учетом равномерного плав-
ления. Кроме того, особенностью термоцентробеж-
ного распыления является постоянная смена погра-
ничного слоя.

Путем расчета определили толщину движущей-
ся пленки при различных оборотах и скорости по-
дачи vn заготовки из стали. Полученные данные
приведены в табл. 1. Установлены средние значения
скорости vср течения жидкого сплава вблизи кромки
заготовки, составляющие 15…70 см/с при подаче
vn = 0,1 см/с.

На основании табличных данных построены гра-
фики (рис. 4).

Движущийся слой сплава образует на кромке
заготовки кольцевую фронтальную поверхность,
находящуюся под центробежным давлением:

Pц = 
ρω2R2

2
. (6)

Кривизна фронтальной поверхности соответс-
твует давлению, создаваемому центробежными си-
лами, которому противостоит поверхностное натя-
жение металла. Вследствие поступления металла на
кромке заготовки образуется цилиндрическое коль-
цо радиусом r и создаются условия для каплеобра-
зования

ρω2R2

2
 > 

2σ
r

, (7)

где σ – коэффициент поверхностного натяжения.
В жидких металлах, особенно в сплавах, имею-

щих температуру, незначительно (около 100 °С)
превышающую температуру плавления, возникают

Т а б л и ц а  1 .  Толщина пленки жидкого металла в зависи-
мости от угловой скорости вращения и подачи заготовки

n1,
об/мин

h, мкм, при vn, см/с

0,02 0,04 0,06 0,08 0,1

1000 27,0 34,0 39,0 43,0 46,0

2000 17,0 21,0 24,0 27,0 29,0

4000 10,0 13,0 15,0 16,5 18,0

6000 8,1 10,2 11,7 12,9 13,9

8000 6,7 8,4 9,7 10,6 11,5

10000 5,8 7,3 8,3 9,2 9,9

Рис. 3. Сечение расходуемой заготовки: 1 – слой жидкого ме-
талла; 2 – кольцо металла на кромке заготовки; эпюры скорос-
тей I—I; II—II; A – кромка заготовки

Рис. 4. Изменение толщины слоя металла h при различных зна-
чениях оборотов заготовки (1 – 1000; 2 – 2000; 3 – 4000;
4 – 6000; 5 – 8000; 6 – 10000 об/мин) и скорости подачи vп
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и исчезают микроразрывы и микрополости [2, 3].
Можно предположить, что при достаточном дав-
лении, согласно формуле (7), возникают поверх-
ностные флуктуации, дающие начало зарождению
менисков (выпуклостей поверхности), из которых
образуются капли. Образованию менисков могут
также сопутствовать вибрация, наличие микро-
включений или газов и т. п. Мениски увеличива-
ются в размерах, превращаясь в устойчивые полус-
феры, и под действием центробежных сил, при на-
личии постоянного притока металла, стремятся вы-
тянуться с образованием цилиндрической поверх-
ности. Если представить жидкое кольцо как щеле-
видный капилляр, то можно в приближении при-
нять диаметр образовавшегося цилиндрического от-
ростка равным толщине этого виртуального капил-
ляра или диаметру сечения кольца. Поверхностные
силы стремятся минимизировать поверхностный
слой, не давая цилиндрической поверхности разви-
ваться, и пережимая ее, создают более устойчивую
сферическую конфигурацию, имеющую минималь-
но свободную поверхностную энергию (рис. 5).

Процесс формообразования капель чрезвычайно
сложный, его точное описание математически пред-
ставляет большие трудности. Мало изучен заклю-
чительный период формообразования и отрыва ка-
пель. Особенно сложно исследовать каплеобразо-
вание металлов с высокой температурой плавления.
Если при изучении каплеобразования обычных
жидкостей в условиях земного притяжения получе-
на развернутая во времени картина процесса, то при
термоцентробежном распылении тугоплавких ме-
таллов четко заснять процесс каплеобразования по-
ка не удается.

Прежде, чем стать сферической, капля как го-
меоморфное образование изменяет свою форму под
действием центробежной силы, поверхностного на-
тяжения, плотности, влияния сопротивления газо-
вой среды в камере установки и т. п.

Приблизительный размер диаметра капли вы-
числяется исходя из баланса сил натяжения – цен-
тробежного и поверхностного [4]:

πd3

6
 ρω2R = πσdм,

где dм – диаметр сечения в момент отрыва капли
(медианный диаметр).

Этот баланс сил подразумевает хрупкое разру-
шение при отрыве капли, возможное только за мень-
шее время, чем при релаксации атомов сплава, кро-
ме того, не учитывается влияние вязкости сплава.
Погрешность при расчете диаметра сформировав-
шейся сферической капли может достигать до 40 %
в сравнении с диаметром гранулы, полученной эк-
спериментальным путем.

Стабильность распыления обеспечивается уста-
новившемся равенством между объемами металла,
приходящегося на кромку заготовки и металла, иду-
щего на каплеобразование.

Предположительно, в балансе указанных объе-
мов непосредственное участие принимает кольцо
жидкого металла, которое является неким «компен-
сатором»; в зависимости от расхода металла кольцо
уменьшается или увеличивается.

Приток металла в область кольца влияет в ка-
кой-то степени на его размеры и дополнительное
давление, а значит, на интенсивность каплеобразо-
вания.

Для различных жидкостей и легкоплавких ме-
таллов определены три режима распыления в зави-
симости от расхода: капельный, струйный и пле-
ночный [5].

Достаточное давление и малый расход металла
позволяют вести процесс в капельном режиме, од-
нако с возрастанием расхода жидкое кольцо, размер
капель и время их образования увеличиваются.

Чрезмерное количество приходящего металла не
позволяет всему его объему сформироваться и от-
делиться в виде самостоятельных капель, возника-

Рис. 5. Схемы каплеобразования (I—IV): 1 – заготовка; 2 – слой жидкого металла; 3 – кольцо; 4 – образующийся мениск;
5 – отрывающаяся капля; 6 – гранула
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ют жидкие нити, впоследствии распадающиеся на
отдельные капли. Дальнейшее увеличение расхода
металла ведет к резкому росту размеров жидкого
кольца и переходу распыления в пленочный режим,
когда с торца заготовки сбрасывается тонкая пленка
жидкости, распадающаяся на мелкие фрагменты. В
этом случае, приняв сечение кольца полукруглым
(рис. 3, в), можно приближенно определить его
максимальный радиус, при котором оно, распада-
ясь, покидает заготовку:

rmax = 
1,129
ω

 √⎯⎯σ
ρR

. (8)

В случае распыления карбидов вольфрама, име-
ющих температуру плавления около 2730 °С, про-
цесс происходит иначе.

Поддержание стабильности распыления туго-
плавких материалов требует уменьшения расхода
сплава, по сравнению с легкоплавкими металлами.
В установившемся капельном режиме распыления
релита увеличение расхода сплава приводит к об-
разованию на кромке заготовки закристаллизовав-
шихся отростков, отрицательно влияющих на ста-
бильность процесса.

В дальнейшем увеличение расхода Q приводит
к пленочному режиму, однако слетающие с торца
заготовки участки пленки мгновенно кристаллизу-
ются, превращаясь в бесформенные отходы; часть
сплава налипает на рабочую графитовую втулку,
через которую заготовка подается к плазменной ду-
ге (рис. 6). Поэтому с таким тугоплавким матери-
алом, как релит, из-за его интенсивного охлаждения
и повышенной вязкости работать в струйном или
пленочном режиме не представляется возможным.

Сплав, покидающий торец заготовки в виде
фрагментов жидкой пленки, прежде чем дисперги-
роваться, кристаллизуется. Все это вынуждает ог-
раничить расход жидкого сплава в определенных
пределах и вести распыление в капельном режиме
при скорости подачи заготовки vпод =
= 0,1…0,3 мм/с.

Таким образом, основным параметром, влияю-
щим на процесс распыления и поддерживающим
его стабильность, является расход Q(vп) и связан-
ный с ним тепловой режим плазмотрона.

Во время распыления расход жидкого сплава
постоянно корректируется оператором.

Представляет интерес прогнозирование разме-
ров частиц при определенной частоте вращения за-
готовки [6—8]. Предельные размеры гранул, обра-
зующихся при данных оборотах, можно найти по
формулам (7) и (8).

На основании полученных расчетов построены
кривые максимальных и минимальных диаметров
гранул из стали для различных оборотов заготовки
(рис. 7). Видно, что по мере увеличения оборотов
диапазон диаметров частиц Lp = dmax...dmin сужает-
ся. Гранулометрический состав распыленного по-
рошка определяют способом ситового анализа. Зная
плотность распределения гранул по массе, можно
рассчитать их общее количество:

N = 
6R2vп
100

 ∑ 
dmin

dmax

Qф

dф
3 ,

где Qф – относительное массовое количество гра-
нул, %; dф – средний диаметр гранулы определен-
ной фракции.

При этом средний объем гранулы в партии сос-
тавляет

Vср.гр = 
V
N

 = 100π

6∑ 
dmin

dmax
Qф

dф
3

где V – объем партии гранул, и окончательно
средний диаметр гранул составляет

Dср.гр = 

3

√⎯⎯⎯⎯⎯6Vср.гр

π
 = 

3

√⎯⎯⎯⎯⎯100

∑ 
dmin

dmax
Qф

dф
3

.

Для сравнения реальных данных, полученных
путем распыления, с расчетными выбраны литые

Рис. 6. Пленка сплава, слетающая с торца заготовки (пленочный
режим)

Рис. 7. Расчетные кривые максимальных (1) и минимальных (2)
диаметров (vп = 0,02 см/с)
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стержни карбидов вольфрама, представляющие со-
бой эвтектику WC—W2C, и распылены на двух ско-
ростях вращения (1600 и 8600 об/мин).

Данные ситового анализа приведены в табл. 2.
На основании полученных данных построены

кривые плотности распределения частиц по фрак-
циям, определены средние диаметры гранул для
указанных скоростей вращения (рис. 8).

На графике видно, что диапазон L2, охватыва-
ющий размеры частиц, получаемых при скорости
заготовки в 8600 об/мин, значительно меньше, чем
L1 (1600 об/мин). Это связано с ростом центро-
бежных сил и отмечено при рассмотрении рис. 7.
Как показало сравнение, расчетные диаметры впол-
не соответствуют экспериментальным.

Проведены расчеты по определению размеров и
количества получаемого материала при указанных
оборотах заготовки (табл. 3).

Установлено, что капля среднего размера (dср =
= 160 мкм при 8600 об/мин) формируется и отры-
вается за время менее тысячной доли секунды, пос-
ле чего окончательно сфероидизируется и кристал-
лизуется.

Значение угловой скорости является определя-
ющим в диспергировании жидкого металла и дол-
жно быть достаточным для начала каплеобразова-

ния, т. е. соблюдено условие – радиус z кольца
жидкого металла согласно формуле (7) должен
быть меньше радиуса zmax по выражению (8).

Это можно представить неравенством

4σ

ρω2R2 < 
1,3
ω

 √⎯⎯σ
ρR

,

откуда можно определить минимальное количество
оборотов, при котором возможно распыление. На-
пример, для релита при минимальном режиме
плавления эта скорость должна составлять не менее
250 об/мин.

Выводы

1. Установлено, что максимально устойчивое про-
текание процесса термоцентробежного распыления
с минимальным разбросом гранулометрического
состава порошка происходит при горизонтальном
расположении оплавляемой поверхности, при этом
диаметр столба плазменной дуги должен перекры-
вать половину диаметра заготовки от ее центра до
кромки.

2. Определены кинетические составляющие про-
цесса: рассчитаны толщина и скорости движения
жидкого металла, текущего от центра распыляемой
заготовки в радиальном направлении; их зависи-
мость от расхода сплава и угловой скорости враще-
ния заготовки.

3. Рассмотрены различные режимы распыления
в зависимости от интенсивности процесса и объема
жидкого металла на торце стержня, определено вли-
яние на каплеобразование жидкого кольца сплава
на кромке заготовки.

4. Расчетным путем установлена математическая
зависимость размера частиц от режима термоцент-
робежного распыления, позволяющая прогнозиро-
вать гранулометрический состав получаемого по-
рошка.

Т а б л и ц а  3 .  Данные расчета количества и размеров гранул

n1,
об/мин

Общее
коли-
чество
частиц

Количество частиц по франкциям, 1/с dmax dmin dcр

1,2…1,0 1,0…0,8 0,8…0,63 0,63…0,45 0,45…0,315 0,315…0,20 0,2…0,1 <0,1 мкм

1600 866 18 74 276 284 214 — — — 1300 200 648

8600 56950 — — — — 85 4370 43100 9400 250 15 160

Т а б л и ц а  2 .  Экспериментальные данные гранулометрического состава релита

n, об/мин
Гранулометрический состав релита (%) при размерах частиц по фракциям, мм

1,2...1,0
1,1

1,0...0,8
0,9

0,8...0,63
0,715

0,63...0,45
0,54

0,45...0,315
0,38

0,315...0,200
0,26

0,2...0,1
0,15

<0,1

1600 10 23 43 19 5 — — —

8600 — — — — 2 32 62 4

Примечание. В числителе указан разбег значений диаметров, в знаменателе – среднее значение.

Рис. 8. Кривые плотности распределения гранул по франкциям
при n1 = 1600, n2 = 8600 об/мин
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Process of producing powders of steel and fused tungsten carbides with spherical granules by the method of thermal
centrifugal spraying was analyzed. Kinetic components of the process were determined, thickness and rate of motion of
liquid metal, flowing from the center of billet being sprayed in a radial direction were calculated, their dependence on
angular rate of billet rotation, speed of its feeding into the zone of melting and viscosity of material being sprayed was
given. Different modes of ingots spraying depending on intensity of process and volume of liquid metal, formed at the
ingot end, are studied. Role of a liquid ring of alloy at billet edge and its effect on drop formation during spraying was
determined. Peculiar features of thermal centrifugal spraying of eutectic alloy of tungsten carbide WC + W2C are
studied. A significant effect of billet feed speed into the plasma arc zone on stability of the process was noted. It was
found that the spraying depending on billet melting speed can proceed in drop, spray or film modes. A drop mode of
spraying is preferable for alloys of tungsten carbide. Using calculations, the minimum and maximum powder granules
were predicted depending on preset spraying mode. Ref. 8, Tables 3, Figs. 8.

K e y  w o r d s :  thermal centrifugal spraying; powder; granule; tungsten carbide; plasma arc; drop formation; surface
tension
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УДК 669.187.2

НОВЫЕ ВОЗМОЖНОСТИ ДЛЯ ПРОВЕДЕНИЯ
МЕТАЛЛОВЕДЧЕСКИХ ИССЛЕДОВАНИЙ ОСНОВНОГО

МЕТАЛЛА И СВАРНЫХ СОЕДИНЕНИЙ

О.М. Задорожнюк, Л.М. Капитанчук, О.Д. Смиян, Е.И. Буткова
Институт электросварки им. Е.О. Патона НАН Украины.

03680, г. Киев-150, ул. Боженко, 11. E-mail: office@paton.kiev.ua

Приведены новые методы, методики и оборудование для металловедческих исследований структуры и химической
микронеоднородности основного металла и металла сварных соединений. Представителем приборов нового поко-
ления является Оже-микрозонд JAMP-9500F. Даны его технические характеристики, аналитические возможности
и полное описание с примерами использования растрового электронного микроскопа, энергодисперсионного спек-
трометра и Оже-спектрометра. Описаны особенности пробоподготовки. Для получения наилучшего результата при
исследовании структуры и химической неоднородности основного метала и сварных соединений разработаны
методические рекоммендации. Показано, что данный прибор является незаменимым для локальних и сверхточных
исследований границ зерен, наноразмерных включений, переходных зон между основным металлом и металлом
шва, а также покрытий и наплавок. Ил. 11.

Ключ е вы е  с л о в а :  металловедческие исследования; оборудование; растровый электронный микроскоп;
энергодисперсионный спектрометр; Оже-спектрометрия; пробоподготовка; химическая микронеоднородность;
наночастицы

Металловедение развивается очень быстрыми тем-
пами. Появляются новые конструкционные мате-
риалы и сплавы с заданными свойствами. Совре-
менные отрасли авиа-, судо- и ракетостроения
предъявляют все более высокие требования к ка-
честву и надежности сварных конструкций.

Это обусловливает необходимость в совершен-
ствовании и применении новых методов, методик и
оборудования для исследований и оценки качества
металла. Весомыми показателями качества (наряду
с химическим составом) являются структурные
факторы: тип структуры; размер зерна; наличие,
состав и распределение неметаллических включе-
ний; химическая микронеоднородность в участках
«риска»; фрактографический анализ и др.

В последние годы все больший интерес для
материаловедов представляют процессы, протека-
ющие в микрообъемах и связанные с неоднород-
ностью в распределении химических элементов по
сечению зерен и субзерен, по границам зерен, по
сечению микротрещин и наночастиц и т. д. Для изу-
чения этих объектов уже недостаточно аналитичес-
ких возможностей имеющихся в лабораториях при-

боров с увеличением в 30...40 тыс. и локальностью
Оже-спектрометрии в 10 мкм.

Таким требованиям отвечают приборы нового
поколения, среди которых одна из наиболее удач-
ных разработок фирмы JEOL (Япония) – Оже-
микрозонд JAMP-9500F с полевым катодом
(рис. 1). Эта установка введена в эксплуатацию и
успешно используется уже третий год в Центре кол-
лективного пользования приборами ИЭС им. Е.О.
Патона НАНУ для проведения различных материа-
ловедческих исследований.

JAMP-9500F – это комплексный агрегат, соче-
тающий в себе несколько следующих приборов вы-
сокого класса на базе одной ультравысоковакуум-
ной системы:

сканирующий электронный микроскоп с разре-
шением во вторичных электронах 3 нм на 24-мили-
метровом рабочем отрезке. Можно выполнять сним-
ки при увеличениях от 15 до 500000. Система без-
масляной откачки вакуума обеспечивает давление
в камере анализа 1⋅10—8 Па;

Oже-микроскоп, позволяющий не только наблю-
дать структуру металла в Оже-электронах (физи-
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ческая картина), но и строить карты распределения
тех или иных химических элементов по поверхности
металла и отдельным фазовым составляющим, в том
числе и по неметаллическим включениям;

Оже-микрозонд, позволяющий выполнять коли-
чественный элементный анализ материала в точке
диаметром 8 нм и производить сканирование по ли-
нии, площади или глубине (с помощью дополни-
тельного ионного травления) для выявления расп-
ределения химических элементов;

энергодисперсионный рентгенофлуоресцентный
спектрометр, позволяющий осуществлять количес-
твенный элементный анализ в точке диаметром
1 мкм;

количественный морфологический анализ струк-
тур, выполняемый при помощи многофункциональ-
ного программного обеспечения «Стиман». Для
этого производится анализ серии изображений при
разных увеличениях, отображающих структурные
элементы всех размеров – от самых мелких до
крупных.

Рассмотрим некоторые наиболее интересные ап-
паратурные и методические возможности использо-
вания перечисленных устройств для исследования

образцов основного металла и металла сварных
соединений.

Впервые для исследования микрохимической
неоднородности сплавов и дисперсных частиц мож-
но использовать РЭМ с полевым эмиссионным ка-
тодом. Полевой эмиссией или автоэлектронной
эмиссией называется явление испускания электро-
нов в вакуум с поверхности твердого тела под дейст-
вием очень сильного электрического поля напря-
женностью E = 107...108 В/см. Для создания таких
сильных электрических полей к обычным катодам
необходимо прикладывать напряжения в десятки
миллионов вольт. Автоэлектронную эмиссию мож-
но возбудить при гораздо меньших напряжениях,
если придать катоду форму тонкого острия с радиу-
сом вершины в десятые или даже сотые доли мик-
рона. Для того, чтобы электрон мог покинуть повер-
хность катода, согласно представлениям классичес-
кой физики, его энергия обязательно должна быть
больше высоты потенциального барьера. Однако
есть физические ситуации, в которых электрон мо-
жет освободиться, не перепрыгивая через барьер, а
проходя сквозь него. Это возможно в том случае,
когда барьер на границе очень тонкий. Такой очень
тонкий барьер может быть создан сильным элек-

Рис. 1. Многофункциональная установка JAMP-9500F: а – схематическое изображение Оже-микрозонда; б – общй вид; 1 –
электронная оптическая система; 2 – апертурная линза; 3 – детектор; 4 – Оже-анализатор; 5 – большой предметный столик;
6 – ионная пушка

Рис. 2. Карта распределения серебра (а) и меди (б) в сплаве CuAg; ×1000; режим Оже-электронов
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трическим полем. Процесс просачивания электрона
сквозь потенциальный барьер называется туннели-
рованием. Именно в результате этого туннельного
эффекта и осуществляется автоэлектронная или по-
левая эмиссия.

В данной установке полевой эмиссионный катод
находится в ванночке из оксида циркония с подогре-

вом. Таким образом, мы одновременно имеем дело
и с термо- и автоэмиссией, что уменьшает работу
выхода электронов.

Данный прибор позволяет получать изображе-
ние в обратнорассеянных электронах для контраста
по атомному номеру элемента. Можно осуществлять
так называемый «мэпинг» или картирование для
максимально удобного и наглядного отображения
распределения элементов по поверхности исследу-
емого образца (рис. 2).

Установка JAMP-9500F оснащена энергодиспер-
сионным спектрометром (ЭДС) OXFORD EDS
INCA Energy 350 (рис. 3) для анализа элементов –
от бериллия до урана. Ее энергетическая разделяю-
щая способность составляет 133 эВ. Приставка по-
зволяет определять массовую и атомную долю (кон-
центрацию) химических элементов в образцах ме-
тодом неразрушающего энергодисперсионного рен-
тгенофлуоресцентного анализа с использованием
эталонов и без.

Энергодисперсионный спектрометр обеспечива-
ет проведение таких операций:

качественный и количественный рентгеновский
микроанализ (по списку элементов, выбранных
оператором) с выбором точки или области анализа
на экранах микроскопа и ЭДС;

редактирование названия пиков;
получение и распечатывание цифровых изобра-

жений, включая выполненные с помощью програм-
мы Cameo+, позволяющей производить наложение
рентгеновских карт характеристического излучения

Рис. 3. Ракурс ЭДС OXFORD EDS INCA Energy 350

Рис. 4. Микроструктура (а), химический состав (б) и спектр дисперсного включения в сплаве Ti-1100 (в)

Элемент Мас. % Ат. %

C K 1,62 6,61

O K 0,00 0,00

Al K 4,64 8,45

Si K 4,54 7,94

Ti K 60,55 62,12

V K 0,00 0,00

Zr L 20,75 11,18

Nb L 3,13 1,65

Mo L 0,64 0,33

Sn L 4,13 1,71

Итого 100,00
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на отснятые изображения во вторичных электро-
нах;

получение и хранение спектров с отдельных то-
чек или площадей образца, вдоль линии и/или по
сетке на выбранной площадке;

выбор рентгеновских линий для количественно-
го анализа и картирования;

получение карт распределения элементов;
выполнение отчетов по результатам анализа с

использованием набора шаблонов или конструиро-
вание собственных шаблонов с помощью редактора
шаблонов.

По характеристическому спектру можно опреде-
лить химический состав в атомных и массовых про-
центах (рис. 4) мелкодисперсных и наноразмерных
включений (рис. 5).

Оже-микрозонд JAMP-9500F с полевым эмис-
сионным (или автоэмиссионным) катодом – это не
только растровый электронный микроскоп с отлич-
ной пространственной разделяющей способностью
в 3 нм и ЭДС, но и Оже-спектрометр (рис. 6) для
анализа поверхностных слоев материала с прост-
ранственной разделяющей способностью в
2,5...3,0 нм в глубину, высокой чувствительностью
и энергетической разделяющей способностью на
уровне рентген-фотоэлектронной спектроскопии
ΔЕ/Е = 0,005...0,6 %.

Схема выхода Оже-электронов представлена на
рис. 7.

Система безмасляной откачки Оже-микрозонда
обеспечивает в камере анализа вакуум на уровне
5⋅10—8 Па. Устройство для охлаждения и скола дает
возможность разрушать образец в ультравысоком
вакууме и исследовать ювенильную поверхность из-
лома. Пример поверхности излома приведен на
рис. 8.

Помимо изломов, существует необходимость ис-
следовать шлифы образцов (рис. 9). Для преци-
зионного анализа требуется их соответствующая
подготовка.

Шлифовку нужно проводить вручную на шли-
фовальном станке. После этого заготовки полируют
механически в два этапа: на первом – на кругах,

Рис. 5. Наноразмерные упрочняющие включения в сплаве Ti-
1008 (режим обратнорассеянных электронов); ×30000

Рис. 8. Поверхность излома сплава Ti-1100; ×20000

Рис. 6. Ракурс Оже-спектрометра с ионной пушкой (ионная
пушка указана стрелкой)

Рис. 7. Схема выхода Оже-электронов

Рис. 9. Поверхность шлифа сплава Ti-1100; ×20000
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обтянутых сукном с помощью алмазных паст раз-
личной зернистости; на втором – с применением
водной суспензии окиси хрома Сr2O3 до зеркаль-
ного блеска. Затем шлифы промывают под струей
воды и высушивают с помощью фильтровальной
бумаги.

Химическое травление микрошлифов сплавов
проводят в различных реактивах в зависимости от
состава сплавов и выявления микроструктуры; ион-
ное – с помощью установки ВУП-5. Помимо трав-
ления, образцы необходимо подвергать финишной
чистке ультразвуком в растворе гексана.

Подготовленный образец помещают в камеру ус-
тановки JAMP-9500F с целью предварительной от-
качки вакуума. Для снятия адсорбированного слоя
образца установка оснащена встроенной ионной
пушкой (рис. 6) с минимальным диаметром ионного
зонда 200 мкм. Скорость травления ионами аргона
может достигать 130 нм/мин.

С помощью ионной пушки можно производить
послойное стравливание для профилирования (рас-
пределение химических элементов в образцах от
поверхности в глубину) (рис. 10).

Установка укомплектована моторизованным го-
ниометричным объектным столиком с пятью степе-
нями свободы, который позволяет исследовать об-
разцы с диаметром до 95 мм, что важно для иссле-
дований сварных соединений. Пример анализа хи-
мического состава сварного соединения (ЗТВ и ли-
ния соединения) приведен на рис. 11.

Для получения наилучшего результата при ис-
следовании структуры и химической неоднород-
ности основного металла и металла сварных соеди-
нений разработаны методические рекомендации.

Заключение

Объединение взаимодополняющих друг друга ана-
литических методов (Оже-спектрометрии и рентге-
новского микроанализа) с возможностью исследо-
вания образцов в сверхвысоком вакууме обеспечи-
вает огромное преимущество установки JAMP-
9500F над другими приборами в определении со-
держания и распределения в материалах как тяже-
лых элементов, так и легких, особенно углерода,
кислорода и азота. Этот прибор является незаме-
нимым в локальных и сверхточных исследованиях
границ зерен и наноразмерных включений, пере-
ходных зон между основным металлом и металлом
шва, а также покрытий и наплавок.

New methods, procedures and equipment for metals science investigations of structure and chemical microheterogeneity
of base metal and metal of welded joints are described. The representative of devices of the new generation is Auger-
microprobe JAMP-9500F. Its technical characteristics, analytical capabilities and full description with examples of
application of scanning electron microscope, energy-dispersed spectrometer and Auger-spectrometer are given. Peculiarities
of sample preparation are described. To obtain the best result in examination of structure and chemical heterogeneity
of base metal and welded joints, the methodical recommendations are worked out. It was shown that the given device
is indispensable for local and high-precise investigations of grain boundaries of nanosized inclusions, transition zones
between the base metal and weld metal, as well as coatings and deposits. Figs. 11.

K e y  w o r d s :  metals science investigations, equipment, scanning electron microscope, energy-dispersion spectro-
meter, auger-spectrometry, sample preparation, chemical heterogeneity, nanoparticles

Поступила 10.04.2013

Номер
спектра

C Al Si Ti Zr Итог

Спектр 1 0,66 6,94 0,85 87,23 4,33 100,00

Спектр 2 0,84 6,29 1,19 86,87 4,81 100,00

Спектр 3 0,62 6,80 0,66 88,08 3,84 100,00

Рис. 11. Линия соединения и ЗТВ сварного соединения псевдо
α-Ti сплава Ti-1100 после ЭЛС; ×3000

Рис. 10. Профилирование по глубине пленки Au Pd Ti Pd на
подложке GaN:  – C;  – O;  – Pd;  –Ti; Δ – Au;

 – Ga;  – N; τ – время травления
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УДК 539.234+536.4

СТРУКТУРООБРАЗОВАНИЕ
В МНОГОСЛОЙНОЙ РЕАКЦИОННОЙ СИСТЕМЕ Ti/Al

Т.В. Мельниченко
Институт электросварки им. Е. О. Патона НАН Украины

03680, г. Киев, ул. Боженко, 11. E-mail: office@paton.kiev.ua

Методами электронной микроскопии, рентгенофазового и дифференциального термического анализов изучены за-
кономерности структурных и фазовых превращений при нагреве многослойной фольги Ti/Al, полученной способом
электронно-лучевого осаждения из паровой фазы. Показано, что особенности формирования структуры многослой-
ной фольги Ti/Al при послойном осаждении компонентов из паровой фазы обеспечивают объемную диффузию
атомов титана в алюминий и зернограничную диффузию атомов алюминия в титан при термической обработке
фольги и влияют на характер формирования ее структурно-фазового состояния. Установлено, что морфологические
особенности формирования структуры фольги в условиях ее медленного нагрева определяются периодом чередо-
вания слоев и соотношением интенсивностей объемной и зернограничной диффузии. Уменьшение периода чередо-
вания слоев обеспечивает интенсивную фрагментацию слоев титана при термообработке фольги Ti/Al. Проведен
анализ объемных изменений в фольге при протекании фазовых превращений. Показано, что большинство твердо-
фазных реакций сопровождается уменьшением удельного объема фаз. Изменение объема при протекании твердо-
фазных реакций приводит к формированию пустот в материале фольги и увеличению ее дефектности. Установлено,
что формирование структурно-фазового состояния многослойной реакционной фольги при нагреве обеспечивается
ее структурной самоорганизацией. Особенности формирования структуры многослойной фольги Ti/Al при нагреве
будут влиять на формирование ее физических свойств и возможность практического использования. Библиогр. 21,
табл. 2, ил. 7.

Ключ е вы е  с л о в а :  электронно-лучевое осаждение; многослойная фольга; титан; структура; алюминий;
термическая обработка; фазовые превращения; объемный эффект; пористость

Многослойные фольги, состоящие из чередующих-
ся слоев разнородных металлов, представляют ин-
терес благодаря сочетанию уникальных механичес-
ких и физических свойств, получить которые труд-
но в обычных композиционных материалах. Харак-
терной особенностью многослойных материалов не-
зависимо от способа получения (прокатка, электро-
литическое осаждение, осаждение из паровой фазы,
химическое газофазовое осаждение) является зна-
чительный запас внутренней энергии – избыток
химической энергии и упругого напряжения слоев,
свободной энергии межфазных границ [1].

Особым классом многослойных материалов яв-
ляются фольги, состоящие из слоев интерметал-
лидообразующих компонентов, способных при на-
греве реагировать в самоподдерживающемся режи-
ме с выделением большого количества тепла [2, 3].
Характер фазовых и структурных превращений,
происходящих в многослойных фольгах при нагре-
ве, определяется их метастабильностью и наличием
большого количества структурных дефектов, что
обусловлено формированием таких материалов при
низкой температуре [4, 5]. Скорость протекания
твердофазных реакций и уровень тепловыделения
в значительной степени зависят от толщины слоев

компонентов и состояния границы между слоями –
наличия диффузионной зоны, структурных дефек-
тов, прослоек интерметаллидных фаз вдоль границ
слоев компонентов [6—8].

Реакционность многослойных систем может
быть реализована при диффузионной сварке труд-
носвариваемых материалов [9—12] и низкотемпера-
турной пайке [13—17]. Так, использование реак-
ционной фольги в качестве источника тепловой
энергии при низкотемпературной пайке обеспечи-
вает локальный нагрев зоны соединения материа-
лов, что позволяет свести к минимуму дополнитель-
ное температурное воздействие на их структуру и
свойства.

Использование многослойной фольги в качестве
промежуточной прослойки при диффузионной
сварке трудносвариваемых материалов позволяет
получать неразъемные соединения с высоким уров-
нем прочности. В данном случае прохождение твер-
дофазных реакций и большая объемная доля струк-
турных границ в фольге обеспечивают интенсифи-
кацию диффузионных процессов в зоне соединения
с участием компонентов свариваемых материалов.
В случае, когда химический состав фольги близок
к составу свариваемых материалов (например, ис-
пользование многослойной фольги Ti/Al в качестве
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промежуточной прослойки при диффузионной
сварке образцов сплава на основе γ-TiAl [11]),
можно получить зону соединения с микрострукту-
рой, аналогичной микроструктуре основного спла-
ва. Таким образом, выбору многослойной фольги с
необходимыми свойствами для использования в ка-
честве промежуточной прослойки при сварке дол-
жен предшествовать анализ особенностей фазовых
превращений и формирования структуры в фольге
при ее нагреве.

В данной работе проведен анализ термической
стабильности, структурных и фазовых изменений,
происходящих при нагреве многослойной фольги
Ti/Al, полученной в процессе послойного осажде-
ния компонентов из паровой фазы на водоохлаж-
даемую подложку.

Способ получения и исследования многослойных
фольг. Многослойные фольги Ti/Al получали спо-
собом электронно-лучевого испарения металлов в
вакууме [18] с последующим чередующимся осаж-
дением их паровых потоков на водоохлаждаемую
подложку с предварительно нанесенным на нее ан-
тиадгезионным слоем NaCl. Принципиальная схема
осаждения фольг приведена на рис. 1. Испарение
металлов осуществляли с помощью испарительных
электронно-лучевых пушек из двух слитков, разме-
щенных в медных водоохлаждаемых тиглях, рас-
положенных в камере, разделенной сплошным эк-
раном на две равные части. В верхней части камеры
крепили вращающуюся водоохлаждаемую подлож-
ку, на которую производили послойное осаждение
паровых потоков металлов. Толщина слоев компо-
нентов и их соотношение (химический состав фоль-
ги) определяется скоростью вращения подложки и
интенсивностью испарения слитков. Температуру
подложки поддерживали такой, чтобы предотвра-
тить диффузионное взаимодействие компонентов
слоев во время осаждения.

Описанным способом получены многослойные
фольги толщиной до 100 мкм состава, соответст-
вующего интерметаллиду TiAl, с периодом чередо-
вания слоев (сумма толщин слоев титана и алюми-
ния) 40...1000 нм. Образцы фольг размером 10×
×10 мм помещали между пластинами медной фоль-
ги толщиной 100 мкм (способ с разбавителем [19])
и нагревали в установке ВДТА-8 в атмосфере гелия
с постоянной скоростью 50 °С/мин. Некоторые
образцы отжигали при температуре 600 °С в ваку-
уме 20 мин. Для металлографического анализа об-
разцы фольги в исходном состоянии и после отжига
готовили по стандартной методике на шлифоваль-
но-полировальном станке Abramin фирмы «Stru-
ers». Для определения структуры, химического и
фазового составов фольги использовали методы
сканирующей (СЭМ) и просвечивающей электрон-
ной микроскопии (ТЭМ) (сканирующий микроскоп
CamScan, оснащенный энергодисперсионной систе-
мой локального анализа Energy 200, и электронный
микроскоп Hitachi H-800, ускоряющее напряжение

Рис. 1. Схема процесса электронно-лучевого осаждения много-
слойных фольг: 1 – нагревные электронно-лучевые пушки; 2 –
подложка; 3 – испарительные электронно-лучевые пушки; 4 –
тигли для испарения со слитками; 5 – разделительный непро-
ницаемый экран

Рис. 2. Микроструктура поперечного сечения образцов фольги Ti/Al после осаждения: а – электронно-микроскопическое изоб-
ражение (ТЭМ) и электронная микродиффракция фольги с периодом чередования слоев 40 нм; б – электронно-микроскопическое
изображение (ТЭМ) фольги с периодом чередования слоев 1000 нм; в – электронно-микроскопическое изображение (СЭМ)
фольги с периодом чередования слоев 800 нм; а – ×30000; б – ×10000; в – ×5000
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200 кВ), дифракции рентгеновских лучей (ДРОН-
4, излучение CuKα).

Структура многослойной фольги после осажде-
ния. Микроструктура поперечного сечения много-
слойной фольги Ti/Al показана на рис. 2, из ко-
торого видно, что фольга состоит из непрерывных
чередующихся слоев компонентов и имеет столбча-
тую структуру (рис. 2, а). Столбчатые кристаллиты
ориентированы поперек фольги, имеют толщину
1...2 мкм и длину, равную толщине фольги. Подоб-
ная столбчатая структура характерна для конден-
сатов, полученных путем осаждения из паровой фа-
зы при температуре <0,3Тпл [5]. Столбчатые крис-
таллиты состоят из чередующихся слоев титана и
алюминия, которые непрерывно пересекают крис-
таллиты фольги и состоят из зерен, размер которых
соизмерим с толщиной слоя (рис. 2, б).

Хорошее кристаллографическое и размерное со-
ответствие титана и алюминия обеспечивает коге-
рентность сопряжения зерен в соседних слоях
(рис. 3, а, А). Между компонентами слоев отсут-
ствуют перемешивание, а на границах между слоя-
ми – признаки выделения каких-либо фаз
(рис. 3, б).

Об этом также свидетельствует отсутствие отра-
жений от интерметаллидных фаз на рентгендифрак-

ционной картине (рис. 4) и электронограмме
(рис. 2, а), полученных от образцов фольги после
осаждения.

Следует отметить, что столбчатые кристаллиты
в фольге и зерна в слоях ориентированы в направ-
лении, перпендикулярном поверхности фольги
(рис. 2, а, б). Относительная интенсивность диф-
ракционных линий для α-титана и алюминия свиде-
тельствует о наличии кристаллографической текс-
туры слоев. Результаты текстурного рентгендиф-
ракционного анализа показали наличие текстуры
аксиального типа в слоях титана и алюминия, при
этом выполняется ориентационное соотношение
(001)Ti||(111)Al (рис. 4, б), т. е. атомные плоскости
алюминия и титана с плотнейшей упаковкой распо-
лагаются параллельно плоскости фольги.

Характерной особенностью многослойных фольг
Ti/Al является значительная «шероховатость» по-
верхности слоев и наличие желобков в местах пере-
сечения границ зерен в слоях титана с границей
между слоями (рис. 2, в). Угол раскрытия таких
желобков определяется отношением удельной энер-
гии межзеренных границ в слоях к удельной энер-
гии границы между слоями [1]. В свою очередь,
энергия межзеренных границ зависит от температу-
ры плавления материала и ориентации зерен
[20] – чем выше температура плавления материа-

Рис. 3. Электронно-микроскопическое изображение границы между слоями титана и алюминия в режиме высокого разрешения
(а) и электронно-микроскопическое изображение (ТЭМ) в режиме светлого поля поперечного сечения образцов фольги Ti/Al с
периодом чередования слоев 40 нм после осаждения (б); а – ×1000000; б – ×200000

Рис. 4. Рентгендифракционная картина (а), распределение плотности полюсов (001) титана и (111) алюминия (б) для образца
фольги Ti/Al после осаждения;  – алюминий;  – титан; I – интенсивность
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ла, тем больше свободная энергия его межзеренных
границ. Можно предположить, что для многослой-
ной фольги Ti/Al большее раскрытие желобков в
области границы зерна будет происходить в слоях
титана.

Формирование структуры многослойной фольги
при нагреве. Нагрев многослойной фольги, состоя-
щей из интерметаллидообразующих компонентов,
приводит к активизации процессов реакционной
диффузии на границе слоев и протеканию твердо-
фазных реакций синтеза интерметаллических фаз.
Согласно результатам дифференциального терми-
ческого анализа образцов фольги с разным перио-
дом чередования слоев (рис. 5) в процессе нагрева
с постоянной скоростью 50 °С/мин в фольгах про-
исходят экзотермические фазовые превращения.
Температурный интервал превращений и интенсив-
ность их протекания существенно зависят от перио-
да чередования слоев. При уменьшении толщины
слоев температура начала превращений смещается
в сторону более низких значений (рис. 5, б). Под-
робный анализ фазовых превращений, происходя-
щих при нагреве многослойной фольги Ti/Al, пред-
ставлен в работе [21]. В табл. 1 приведен фазовый
состав многослойной фольги Ti/Al, нагретой до
разных температур, полученный рентгендифрак-
ционным методом.

На основании этих данных можно сделать вывод
о том, что при нагреве образцов многослойной
фольги Ti/Al с химическим составом, близким к
эквиатомному, в интервале значений температуры

250...650 °С реализуются две схемы фазовых прев-
ращений:

I – Al + Ti → Al3Ti → Al5Ti2 → Al2Ti → AlTi;
II – Al + Ti → AlTi3 → AlTi.
Последовательность фазовых превращений не

зависит от периода чередования слоев фольги. Од-
нако формирование каждой из фаз в фольге с на-
норазмерным периодом чередования слоев проис-
ходит при более низких температурах, по сравне-
нию с фольгой с субмикронными слоями, что кор-
релирует с данными ДТА. Кроме того, в фольге с
наноразмерным периодом чередования слоев не об-
наружено формирование фазы Ti3Al. Структурные
изменения многослойной фольги, подвергнутой
медленному нагреву в интервале значений темпера-
туры 250...650 °С, соответствуют отмеченным пос-
ледовательностям фазовых превращений. Так, при
нагреве сохраняется слоистость фольги, однако
уменьшается толщина слоев титана (рис. 2, в и
6, а), что свидетельствует об активизации диффу-
зии между компонентами слоев и образовании ин-
терметаллидов на границе раздела слоев. Кроме то-
го, в слоях титана формируются перемычки, пер-
пендикулярные плоскости слоев, фазовый контраст
которых свидетельствует о том, что они обогащены
алюминием, в отличие от материала слоя (рис. 6, а).
По-видимому, обнаруженные перемычки формиру-
ются в области границ зерен в слоях титана. При
уменьшении периода чередования слоев интенсив-
ность формирования перемычек увеличивается
(рис. 6, б), что является следствием увеличения
количества границ зерен в слоях титана при умень-
шении их толщины. Анализ структуры фольги,
сформированной в условиях быстрого нагрева в
режиме реакции самораспространяющегося высо-
котемпературного интеза (СВС), показал, что слои
в фольге с периодом чередования 40 нм фрагмен-
тированы в большей степени, чем в фольге с пе-
риодом чередования слоев 800 м (рис. 6. в, г). Таким
образом, можно утверждать, что фазовые и струк-
турные превращения в многослойной фольге Ti/Al
обусловлены двумя диффузионными процесса-
ми – объемной диффузией атомов титана в алю-

Рис. 5. Кривые ДТА, полученные при нагреве со скоростью 50 °С/мин многослойных фольг Ti/Al эквиатомного состава с периодом
чередования слоев 800 (а) и 40 нм (б)

Т а б л и ц а  1 .  Фазовый состав многослойной фольги
Ti/Al после нагрева

Температура нагрева, °С Фазовый состав

300 Al, Ti

350 Al, Ti, Al3Ti

450 Al, Ti, Al5Ti2

550 Al, Ti, Al5Ti2, AlTi3

650 Al2Ti, AlTi
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миний и зернограничной диффузией атомов алюми-
ния в титан.

Фазовые превращения, проходящие в много-
слойной фольге при ее нагреве, способствуют фор-
мированию пор (рис. 7). Следует отметить, что
такая особенность формирования структуры фоль-
ги может быть обусловлена в значительной степени
способом ее получения из паровой фазы при темпе-
ратуре ниже 0,3Тпл, где Тпл – температура плавле-
ния алюминия. Такие условия осаждения способст-
вуют формированию высокой концентрации дефек-
тов вакансионного типа как в объеме материала, так
и на границах зерен. Кроме того, появлению порис-
тости будет способствовать наличие желобков в мес-
тах пересечения границ зерен в слоях титана с гра-
ницей между слоями. С другой стороны, формиро-
вание интерметаллических соединений может со-
провождаться объемными изменениями материала
фольги. Рассмотрим последовательность твердо-
фазных реакций, проходящих в многослойной
фольге в соответствии с двумя предложенными схе-
мами фазовых превращений:

схема I – 10Al + 10Ti = 2Al3Ti + 4Al + 8Ti =
= 2Al5Ti2 + 6Ti = 5Al2Ti + 5Ti = 10AlTi,

схема II – 6Al + 6Ti = 2AlTi3 +4Al = 6AlTi.
В табл. 2 приведен удельный объем исходных

реагентов и продуктов реакции с учетом всех ато-
мов, участвующих в процессе формирования рав-
новесной интерметаллидной фазы TiAl. При расче-
те исходили из удельного объема, приходящегося
на один атом компонентов, вступающих в реакцию,
и продуктов реакции с учетом их кристаллической
структуры при комнатной температуре. Большин-
ство твердофазных реакций сопровождается умень-
шением удельного объема фаз, что должно приво-
дить к увеличению несплошностей в фольге. Ис-
ключение составляет только реакция образования
Al2Ti (схема I), прохождение которой сопровожда-
ется увеличением удельного объема.

Представленные результаты дают основание ут-
верждать, что особенности формирования структу-
ры многослойной фольги Ti/Al, полученной спо-
собом осаждения из паровой фазы, влияют на ха-
рактер фазовых и структурных превращений фоль-

Рис. 6. Микроструктура поперечного сечения образцов фольги Ti/Al с периодом чередования слоев 800 (а, в) и 40 нм (б, г),
подвергнутых медленному нагреву до 350 °С и быстрому нагреву в режиме СВС; а – ×5000; б – ×60000; в, г – ×20000

Рис. 7. Электронно-микроскопическое изображение (×10000) поперечного сечения многослойной фольги Ti/Al с периодом чере-
дования слоев 800 (а), 80 (б) и 40 (в) нм после нагрева до 600 °С в вакууме
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ги при нагреве. Вакансионная насыщенность ваку-
умных конденсатов способствует протеканию фазо-
вых превращений в фольге Ti/Al при нагреве и
обеспечивает их многостадийность. Дефекты струк-
туры увеличивают диффузионную подвижность
компонентов фольги, что способствует формирова-
нию интерметаллических соединений при относи-
тельно низких значениях температуры нагрева
фольги. Появление желобков на поверхности слоев
титана приводит к формированию пор в области
границ зерен, что облегчает диффузию алюминия
по границам титановых зерен и формирование ин-
терметаллидной фазы Ti3Al.

При уменьшении периода чередования слоев и
соответствующем увеличении объемной доли гра-
ниц зерен в слоях титана интенсивность фазообра-
зования возрастает, что при нагреве фольги с нано-
размерным периодом чередования слоев сопрово-
ждается фрагментацией слоев, обогащенных тита-
ном. Большое количество пор в области границ спо-
собствует ускорению прохождения твердофазных
реакций по схемам, приведенным выше. В связи с
этим сложно экспериментально обнаружить при-
знаки формирования фазы Ti3Al в фольге с нано-
размерным периодом чередования слоев при мед-
ленном нагреве. С другой стороны, положительный
объемный эффект твердофазных реакций приводит
к формированию пустот в материале фольги. Это
проявляется в образовании продольных пор на гра-
ницах между слоями (рис. 7, а), что может способ-
ствовать дальнейшему расслоению фольги и ее раз-
рушению.

Следует отметить, что при уменьшении периода
чередования слоев в фольге их интенсивная фраг-
ментация тормозит распространение продольных
несплошностей на границах между слоями, что при-
водит в формированию закрытой пористости в
фольге (рис. 7, б, в). Таким образом, при нагреве
многослойной реакционной фольги протекает про-
цесс своеобразной структурной самоорганизации:
исходная вакансионная насыщенность фольги пре-
допределяет характер фазовых превращений, а во-
зникающая в ходе твердофазных реакций дефект-
ность структуры обеспечивает ускоренное их про-
хождение. Обнаруженные особенности формирова-
ния структуры многослойной фольги Ti/Al при на-

греве будут влиять на формирование ее физических
свойств и возможность практического использо-
вания.

Выводы

1. Особенности формирования структуры много-
слойной фольги Ti/Al при послойном осаждении
компонетов из паровой фазы (вакансионная насы-
щенность конденсатов, значительная шерохова-
тость поверхности слоев титана) способствуют ус-
корению объемной диффузии атомов титана в алю-
миний и зернограничной диффузии атомов алюми-
ния в титан.

2. Морфологические особенности формирова-
ния структуры фольги в условиях ее медленного
нагрева определяются периодом чередования слоев
и соотношением интенсивностей объемной и зерно-
граничной диффузии.

3. Протекание твердофазных реакций в многос-
лойной фольге Ti/Al в условиях ее медленного на-
грева приводит к увеличению дефектности фольги.
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Using the methods of electron microscopy, X-ray-phase and differential thermal analysis the regularities of structural
and phase transformations were studied in heating of multilayer foil Ti/Al, produced by the method of electron beam
deposition from vapor phase. It was shown that peculiarities of formation of structure of multilayer foil Ti/Al at
layer-by-layer deposition of components from vapor phase provide the volume diffusion of titanium atoms into aluminium
and grain-boundary diffusion of aluminium atoms into titanium at heat treatment of foil and influence the nature of
formation of its structural-phase state. It was found that morphological features of formation of foil structure under
conditions of its slow heating are defined by a period of layers alternation and ratio of intensities of volume and
grain-boundary diffusion. The decrease in period of layers alternation provides intensive fragmentation of titanium layers
at heat treatment of foil Ti/Al. Analysis of volume changes in foil during proceeding of phase transformation was carried
out. It was shown that most solid-phase reactions are accompanied by decrease in specific volume of phases. The change
of volume during proceeding of solid-phase reactions leads to the formation of voids in foil material and increase in its
defectiveness. It was found that formation of structural-phase state of multilayer reaction foil during heating is provided
by its self-organizing. Peculiarities of formation of structure of multilayer foil Ti/Al during heating will influence the
formation of its physical properties and possibility of practical application. Ref. 21, Tables 2, Figs. 7.

K e y  w o r d s :  electron beam deposition; multilayer foil; titanium; structure; aluminium; heat treatment; phase
transformations; volume effect; porosity
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Исследован выбор присадочного материала для восстановления торцевых кромок пера рабочих лопаток из мо-
нокристального сплава CMSX-4 способом аргонодуговой наплавки. Наплавляемый материал (сплав IN625) обес-
печивает торцевой кромке пера рабочей лопатки необходимые стойкость против окисления и коррозии, а также
сопротивление ползучести при рабочей температуре, позволяет формировать наплавленные швы без горячих трещин
с минимальным количеством зерен случайной ориентации. Разработан подход к комплексному ремонту рабочих
лопаток из сплава CMSX-4, включающий восстановление торца пера наплавкой и нанесение на изделие способом
электронно-лучевого осаждения жаростойкого подслоя и теплозащитного покрытия, включая проведение всех не-
обходимых видов термомеханической обработки для продления срока службы ответственных изделий ГТД.
Библиогр. 4, табл. 2, ил. 7.
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Структура монокристального сплава CMSX-4 пред-
ставляет собой матричный γ-раствор, упрочненный
γ′-фазой. При длительных высокотемпературных
испытаниях частицы упрочняющей γ′-Ni3Al фазы
коагулируют с изменением морфологии и образова-
нием так называемой рафт-структуры. При прило-
женном извне напряжении вдоль оси монокристал-
ла с ориентацией <001> частицы γ′-фазы срастают-
ся друг с другом, образуя пластины, ориентирован-
ные перпендикулярно направлению приложенного
напряжения (оси Z лопатки) [1]. Для моделирова-
ния процесса восстановления торцевой кромки пера
рабочей лопатки из монокристального сплава
CMSX-4 способом ТИГ применяли два типа приса-
дочного материала – сплавы Rene-41 и IN625. Не-
посредственно после наплавки ТИГ структуру мно-
гопроходных швов изучали в различных сечениях
в поперечном и продольном направлениях (рис. 1).

В процессе наплавки с применением проволоки
из сплава IN625 сформирована достаточно плотная
структура многопроходного шва. При этом отмече-
но сохранение направления роста монокристальной

основы. Почти 3/4 высоты валика шва имело денд-
ритное строение. При плоском фронте кристаллиза-
ции и поэтапном наплавлении присадки в каждом
из последующих проходов область с зернами слу-
чайной ориентации (ЗСО) смещалась в верх шва,
уступая место строго ориентированной структуре
(рис. 1, а—г). Следовательно, происходило замеще-
ние нежелательной зоны с ЗСО монокристальной
областью, а большеугловые границы зерен обнару-
жены лишь на высоте 2,8...3,0 мм от линии сплав-
ления шва.

Таким образом, при аргонодуговой импульсной
наплавке в случае однонаправленного теплоотвода
происходило формирование относительно совер-
шенной направленной ростовой структуры металла
шва. При равномерном распределении дислокаций
в центре наплавленного шва образовалась субзерен-
ная структура с малыми углами разориентировки
между элементами структуры, т. е. полученная
структура была близка к монокристальной [2].

На рис. 1, д, е показано поперечное сечение шва,
наплавленного по торцу пера фрагмента лопатки с

© А.Ф. БЕЛЯВИН, Д.А. ФЕДОТОВ, В.В. КУРЕНКОВА, Д.П. ХОМИЧ, 2013

48



применением присадочной проволоки из сплава
Rene-41. Очевидно, что неплоский фронт кристал-
лизации, глубокая ванна, несовершенство структу-
ры подложки (наличие на боковой поверхности ос-
татков жаростойкого покрытия) и изменение плос-
кости движения источника наплавки способство-
вали формированию ЗСО как вдоль линии сплав-
ления, так и по центру шва. Следовательно, при
нарушении симметричных условий кристаллизации
происходила асимметричная кристаллизация ме-
талла шва [3]. В центральной и верхней части шва
образовалась зона равноосных кристаллов, форми-
рующихся в условиях естественной кристаллизации
со значительной ликвационной неоднородностью.

На структурообразование в кристаллизующемся
металле шва влияет химический состав присадоч-

ного материала. В случае применения сплава Rene-
41 c содержанием ΣAl + Ti = 4,75 мас. % наличие
ЗСО нежелательно ввиду восприимчивости данного
сплава к возникновению трещин дисперсионного
твердения [3]. Наличие в составе данного приса-
дочного материала 3,14 мас.% Ti не являлось пози-
тивным при наплавке торцевой кромки, поскольку
титан, отличаясь большим сродством к кислороду,
образует нестойкую оксидную пленку TiO2, снижая
окалиностойкость материала.

Применение для наплавки сплава IN625 позво-
лило не только обеспечить коррозионную стойкость
и жаростойкость при высокой температуре наплав-
ленному материалу торцевой кромки. Химия сплава
дает возможность разбавить высоколегированную

Рис. 1. Микроструктуры многопроходных наплавленных швов, сформированных по торцу лопатки с применением присадочного
материала IN625 (а—г) и Rene-142 (д, е); а, д – общий вид; г, е – линии сплавления; б, в – верхняя и средняя часть швов

49



сварочную (наплавочную) ванну никелем и хро-
мом, уменьшая при этом количество элементов, ста-
билизирующих γ′-Ni3Al фазу. Минимальная массо-
вая доля углерода в IN625 (≤0,05 %) благоприятно
влияет на совместимость монокристальной подлож-
ки и наплавляемого материала и предотвращает об-
разование в металле наплавки вторичных фаз типа
карбидов в междендритных областях. Большая го-
могенность шва отмечается именно в случае приме-
нения в качестве материала наплавки сплава IN625,
что наглядно следует из распределения микротвер-
дости по глубине шва [4].

Импульсный режим ведения наплавки позволя-
ет осуществлять регулируемое тепловложение, уп-
равлять режимом плавления, формированием
структуры металла шва и зоны термического влия-
ния. При использовании импульсной технологии
сварки в зоне сварного соединения формируются
более дисперсные структуры, чем при стационар-
ном режиме ТИГ. Снижение до минимума погонной
энергии за счет создания импульсной дуги и сокра-
щение скорости сварки – основные технологичес-
кие способы создания плоского фронта кристалли-
зации в процессе наплавки.

В ходе экспериментов по наплавке образцов и
сегментов лопаток из монокристального сплава
CMSX-4 оптимизированы основные параметры
процесса. Необходимую высоту наплавки получали

в результате оптимального количества присадочно-
го материала и скорости ведения процесса 2,4 м/ч.
При выбранных параметрах процесса аргонодуго-
вой сварки во всех шести пробных наплавленных
образцах и готовой лопатке сохранялась кристал-
лографическая ориентация исходной детали: в ниж-
ней части швов формировалась монокристальная
структура наплавленного материала. Капиллярный
контроль подтвердил отсутствие в наплавленных
швах поперечных сварочных трещин, характерных
для швов на монокристальных сплавах.

Наплавка торца рабочей лопатки 1-й ступени тур-
бины. Оптимизации режимов аргонодуговой на-
плавки на монокристалле завершились проведени-
ем комплексного ремонта рабочей лопатки 1-й сту-
пени ГТД. Ремонтируемая лопатка поступила на вос-
становление после эксплуатации приблизительно
24...32 тыс. ч в составе турбины. На торцевой кромке
пера отмечен износ за счет контакта с лабиринтным
уплотнением сектора, имелись также коррозионно-
эрозионные повреждения основы (рис. 2, а). Ремонт
изделия заключался в восстановлении поврежден-
ного торца способом наплавки ТИГ с применением
материала, характеризующегося удовлетворитель-
ным сопротивлением против окисления и сульфид-
но-оксидной коррозии при рабочей температуре.

На поступившем изделии выполнен полный
цикл механических операций по удалению повреж-

Рис. 2. Внешний вид рабочей лопатки энергетической турбины на различных этапах восстановления: а – после эксплуатации с
повреждением торцевой кромки; б, г – после нанесения теплозащитного покрытия; в – после наплавки и шлифовки
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денного материала и подготовке поверхности (шли-
фованием). Восстановительную наплавку выпол-
няли способом ТИГ в аргоне (сварочный источник
«HOBART 120») при скорости 2,4 м/ч.

В качестве присадочного материала использова-
ли проволоку, соответствующую сплаву IN625. Пос-
ле многопроходной наплавки (высота шва до 3 мм)
изделие обрабатывали в размер и формировали тре-
буемую конфигурацию профиля торца с примене-
нием электроэрозионного и плоскошлифовального
видов обработки. Высота наплавленного слоя после
обработки на шлифовальном станке составляла
1,5...1,8 мм (рис. 2, б). Капиллярный контроль
сформированного торца лопатки показал наличие
двух линейных дефектов на межфазной границе
перфорационного отверстия со сварочным швом и
точечный дефект в углублении торца (реборды пе-
ра) лопатки.

Затем на трактовую поверхность лопатки спосо-
бом электронно-лучевого осаждения в вакууме на-

носили жаростойкое покрытие NiCoCrAlY и тепло-
защитный слой ZrО2—7 % Y2O3 (рис. 2, в, г).

Рис. 4. Микроструктура и микротвердость металла, наплавлен-
ного с применением присадочной проволоки IN625 и нанесенным
ТПЗ

Т а б л и ц а  1 .  Химический состав наплавленного металла шва на рабочей лопатке, сформированный с применением
присадочной проволоки IN 625 и нанесенным ТЗП

№ спектра
Массовая доля компонентов, %

Al Si Ti Cr Co Ni Mo Ta W Re

Спектр 1 5,27 — 0,91 6,73 9,69 60,50 — 5,57 8,25 3,06

Спектр 2 4,96 — 0,88 6,50 10,05 59,79 — 5,91 7,14 4,77

Спектр 3 1,57 0,61 0,53 19,77 2,37 65,44 5,32 1,25 1,53 1,61

Спектр 4 2,49 0,64 0,53 16,52 4,07 64,98 4,01 1,99 2,44 2,32

Спектр 5 1,27 0,40 0,40 20,53 1,60 66,78 5,85 0,49 1,94 0,75

Спектр 6 0,59 — — 22,93 0,22 67,82 6,57 0,54 1,05 0,28

Рис. 3. Микроструктура межфазных границ в области ремонтной зоны с осажденным покрытием NiCoCrAlY\ZrO2(Y2O3) после
отжига при 870 °С (20 ч) на торцевой кромке пера рабочей лопатки

51



После нанесения связующего металлического
покрытия, обработки его поверхности на пневмоди-
намической установке микрошариками и отжига в
вакууме по штатному режиму никаких дефектов на
металле восстановленной кромки не выявлено, как
и после полного цикла нанесения ТЗП с последую-
щим окончательным старением при 870 °С (20 ч).

Структурные исследования по оценке состояния
и качества ремонтной зоны, наплавленной ТИГ,
производили в состоянии после наплавки, нанесе-
ния ТЗП и старения. Микроструктура шва отлича-
лась достаточной плотностью, бездефектностью и
сохраняла преимущественно ориентацию роста мо-
нокристальной основы (рис. 3). Кристаллизацион-
ные трещины или какие-либо другие сварочные де-
фекты в структуре наплавленного металла отсутст-
вовали.

Химический состав наплавленного металла шва
соответствовал композиции наплавляемых сплавов
IN625 и CMSX-4. В результате нанесения ТЗП и
финишной термообработки состав металла ремонт-
ной зоны выравнивался, но химический состав ме-
талла вершины шва соответствовал сплаву IN625,
микротвердость которого составляла приблизитель-
но 2650 МПа (табл. 1, рис. 4).

Металлографические исследования показали
хорошую совместимость материалов основы, на-
плавки и жаростойкого покрытия, обусловленную
близостью значений термических коэффициентов
линейного расширения (12,4...13,5)⋅10—6 °С—1

(рис. 3, 5, табл. 2). Диффузионная зона между ма-
териалом наплавки и покрытием NiCoCrAlY на
основе γ-матричного раствора и интерметаллида β-
(Ni, Co)iAl не превышала 10...15 мкм и не содер-
жала грубых вторичных фаз или эвтектик. Зона
термического влияния в CMSX-4 в результате на-
плавки торца составляла 200...450 мкм и не имела
каких-либо дефектов типа рекристаллизации осно-
вы, пористости, наличия горячих трещин и др.

Результаты измерения микротвердости наплав-
ленного металла шва непосредственно после ТИГ и
полного цикла нанесения ТЗП, а также окончатель-
ного старения показаны на рис. 6. После ТИГ в
наплавленном шве на границе сплавления присут-
ствовала зона металла с повышенной микротвер-
достью и максимальными термическими напря-
жениями.

В результате термообработки (отжиг при
1080 °С, 4 ч и старение при 870 °С, 20 ч) остаточные
сварочные напряжения уменьшаются, структура
шва выравнивается, из пересыщенного твердого
раствора выделяется γ′-фаза, упрочняющая никеле-
вый жаропрочный сплав. Это приводит к снижению

Т а б л и ц а  2 .  Химический состав металла в окрестности межфазной границы CMSX-4/IN625/NiCoCrAlY в отреставриро-
ванной лопатке

№ спектра
Массовая доля компонентов, %

Al Ti Cr Co Ni Mo Ta W Re

Спектр 1 5,5 1,11 6,22 9,88 60,51 — 6,68 7,14 2,95

Спектр 2 5,16 1,08 6,75 9,67 59,74 — 6,33 7,45 3,81

Спектр 3 2,33 0,57 17,25 3,57 62,95 4,66 3,05 3,1 2,52

Спектр 4 2,46 0,85 16,25 3,83 64,93 4,64 2,62 4,43 —

Спектр 5 10,78 — 14,31 22,98 51,36 — — 0,58 —

Спектр 6 5,48 — 18,1 24,25 49,36 0,47 0,48 1,29 0,57

Рис. 6. Распределение микротвердости HV в наплавленном шве,
сформированном на сплаве CMSX-4 при импульсном режиме
ТИГ c применением присадочного сплава IN625 по глубине шва:
1 – после наплавки; 2 – после нанесения ТЗП и старения при
870 °C (20 ч); l – расстояние от поверхности наплавленного
шва

Рис. 5. Микроструктура и микротвердость металла в окресности
межфазной границы CMSX-4/IN625/NiCoCrAlY в отрес-
таврированной лопатке
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микротвердости металла шва, ЗТВ и уровня наве-
денных при наплавке термических напряжений.

На рис. 7 показано выделение в процессе термо-
обработки в металле ЗТВ регулярных частиц суб-
дисперсной упрочняющей γ′-фазы, наличие которой
на линии сплавления и в горячих участках ЗТВ
обеспечивает необходимую жаропрочность металлу
ремонтной зоны и материалу основы.

Незначительная развитость межфазных границ
основа/NiCoCrAlY/IN625 без каких-либо дефек-
тов или выделений хрупких фаз, или эвтектик сви-
детельствует об относительной термической ста-
бильности системы (рис. 3). Отмечена высокая ад-
гезионная прочность металлического подслоя с ба-
зовым монокристальным сплавом и материалом ре-
монтной зоны – IN625 (рис. 3).

Достаточно большой размер зерен металла вос-
становленной наплавкой ТИГ ремонтной зоны спо-
собствует росту сопротивления ползучести торца
лопатки при эксплуатации.

Выводы

1. Разработаны подходы к комплексному ремонту
рабочих лопаток из монокристального жаропроч-
ного никелевого сплава CMSX-4, включающие вос-
становление торцевой кромки пера способом арго-

нодуговой наплавки и нанесение на восстановлен-
ное изделие ТЗП.

2. Управлением формой сварочной ванны при
аргонодуговом процессе ТИГ можно создавать пло-
ский фронт кристаллизации, что обеспечивает эпи-
таксиальный рост монокристалла в материале на-
плавляемого шва. Для предотвращения образова-
ния на фронте кристаллизации ЗСО и межкристал-
литных трещин необходимо вести процесс при ми-
нимальной скорости импульсной аргонодуговой на-
плавки и вкладываемой мощности процесса. Созда-
ние условий направленной кристаллизации позво-
ляет сохранить превалирующее направление роста
монокристалла в нижней части наплавки как мини-
мум на высоту 1/2...2/3 полного шва.

3. Применение присадочного материала в виде
сварочной проволоки IN625 позволило сформиро-
вать швы без горячих трещин в области ЗТВ и на-
плавленного металла с минимальным количеством
ЗСО. Благодаря использованию проволоки IN625
c массовой долей (Al + Ti) ≤ 0,8 % получены швы,
исключающие горячие микротрещины, вызванные
дисперсионным твердением. Малый диаметр про-
волоки определяет меньшие вкладываемую мощ-
ность процесса наплавки и глубину формирующей-
ся сварочной ванны, а также плоский фронт кри-
сталлизации. Наплавленный материал IN625 обе-

Рис. 7. (γ + γ′)-микроструктура металла ЗТВ наплавлен-
ного шва на сплаве CMSX-4 восстановленной рабочей
лопатки: а – общий вид ЗТВ металла шва; б – после
наплавки; в – после нанесения ТЗП и старения при
870 °С (20 ч)
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спечивает ремонтной зоне необходимую стойкость
против окисления и коррозии, а также сопротивле-
ние против ползучести при рабочей температуре и
т. д. При относительно невысокой твердости HRC
25...30 наплавка из сплава IN625 достаточно техно-
логична и легко обрабатывается. Присадочная про-
волока IN625 дает возможность разбавления высо-
колегированной сварочной ванны благодаря умень-
шению количества γ′-образующих элементов и кар-
бидных фаз (минимальное содержание углерода),
что снижает гетерофазность металла наплавленного
шва и повышает сопротивление против межкристал-
литного разрушения.

4. Отработанная на замковых частях монокри-
стальных деталей технология аргонодуговой на-
плавки апробирована при восстановлении сегмен-
тов пера лопатки после эксплуатации в составе тур-
бины. Оптимизированные подходы и режимы арго-
нодуговой импульсной наплавки реализованы в
процессе ремонта торца пера лопатки 1-й ступени
двигателя (сплав CMSX-4). Выбранные режимы
наплавки ТИГ, малая вкладываемая мощность про-
цесса и скорость сварки 2,4 м/ч при превалирую-
щем росте монокристалла в направлении <001>, а
также и плоскости наплавки (110) обеспечили фор-
мирование плоского фронта кристаллизации с ми-
нимальным количеством ЗСО и отсутствием горя-

чих кристаллизационных трещин. Формирование
качественной монокристаллической структуры до-
стигнуто с применением многопроходной наплавки
по торцам восстанавливаемой лопатки.

5. Теплозащитное покрытие, нанесенное на ло-
патку, позволяет сохранить характеристики и свой-
ства монокристального сплава и металла ремонтной
зоны, восстановленной ТИГ и, таким образом, про-
длить срок ее дальнейшей эксплуатации. Совмести-
мость жаростойкого покрытия NiCoCrAlY, наплав-
ки IN625 и монокристального сплава CMSX-4 спо-
собствует термической стабильности отреставриро-
ванной лопатки и обеспечивает ее функциональную
надежность.
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Selection of filler material for restoration of edge end of blade airfoil of single-crystal alloy CMSX-4 by the method of
argon arc surfacing was investigated. The material being deposited (alloy IN625) provides the required resistance against
oxidation and corrosion for the edge end of blade airfoil and also creep resistance at operating temperature and allows
formation of deposited metal without hot cracks at minimum amount of grains of random orientation. Approach was
developed for the integrated repair of blades of alloy CMMSX-4, including restoration of airfoil end by surfacing and
deposition of heat-resistant sublayer and heat-protective coating on the product by the method of electron beam deposition,
including all the necessary types of thermomechanical treatment for extension of service life of critical products of GTE.
Ref. 4, Tables 2., Figs. 7.
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affected zone; dendritic growth; deposited metal; heat-resistant coating; diffusion zone; heat-protective coating

Поступила 12.03.2013

54



УДК 669.117.56
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Рассмотрены основные технологические схемы электрошлаковой выплавки слитков – классическая и двухконтур-
ная схемы переплава расходуемого электрода, а также схема с заливкой жидкого металла в токоподводящий
кристаллизатор. Отмечены проблемы, возникающие при использовании той или другой схемы, их преимущества
и недостатки, в частности, подача металлического расплава в токоподводящий кристаллизатор и необходимость
разработки соответствующих для этого устройств. С учетом требований к качеству металла и конечной стоимости
электрошлакового слитка, в значительной степени обусловленной затратами на изготовление расходуемых элект-
родов, а также ценой оборудования в целом, высказано предположение о наиболее целесообразных областях
применения каждой из технологических схем. Указано, для каких классов материалов и типоразмеров слитков
рациональнее применять ту или иную технологию электрошлаковой выплавки. Отмечено, что для электрошлаковой
выплавки крупных и сверхкрупных (100 т и более) слитков, а также длинномерных полых заготовок необходимо
использовать технологические схемы с заливкой жидкого металла в токоподводящий кристаллизатор. При этом
конструкция такой электрошлаковой печи, в отличие от уже существующих, может быть упрощена, а ее высота
существенно снижена. Библиогр. 10

Ключ е вы е  с л о в а :  электрошлаковый переплав и выплавка слитков; расходуемый электрод; двухконтур-
ная схема переплава; токоподводящий кристаллизатор; заливка жидкого металла; качество металла; техно-
логическая схема выплавки слитка; электрошлаковые печи

В настоящее время существует множество элект-
рошлаковых технологий выплавки слитков. Приме-
няемое для реализации того или иного электрош-
лакового процесса оборудование может существен-
но отличаться не только габаритными размерами и
грузоподъемностью, но и комплектацией, типом и
количеством необходимых устройств. Это не может
не сказаться на конечной стоимости полученного
электрошлакового слитка. При выборе технологи-
ческой схемы выплавки, а следовательно, и ком-
плекта необходимого оборудования прежде всего сле-
дует учитывать требуемые размеры слитка, химичес-
кий состав сплава, из которого он будет изготовлен,
и (что особенно важно) уровень требований, пред-
ъявляемых к качеству будущего слитка, прежде всего
к металлургическому качеству металла.

С появлением таких технологических решений,
как двухконтурная схема электрошлакового пере-
плава расходуемого электрода [1] и заливка жидко-
го металла [2] в токоподводящий кристаллизатор,
возникла необходимость проанализировать их воз-
можности, оценить преимущества перед ранее из-
вестными схемами переплава. Требуется также оп-
ределить наиболее эффективные области примене-
ния указанных схем (для какого класса материалов
и для какого типоразмера слитков рациональнее
применить ту или иную технологическую схему
электрошлаковой выплавки).

Классическая схема электрошлакового перепла-
ва расходуемого электрода характеризуется рядом
ограничений. Так, например, увеличение диаметра
слитка, а следовательно, и глубины металлической
ванны приводит к снижению металлургического ка-
чества металла; все большее развитие получают
ликвационные процессы, появляются сегрегации,
укрупняется структура. Именно поэтому для обес-
печения требуемого уровня качества металла слитка
при использовании сплава с широким температур-© К.А. ЦЫКУЛЕНКО, 2013

*
Данная статья представлена в соответствии с приглашением
редколлегии журнала, опубликованным в № 1 за 2013, к обсуж-
дению проблемы крупного слитка.
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ным интервалом кристаллизации приходится умень-
шать допустимый диаметр выплавляемого элект-
рошлакового слитка, а для обеспечения требуемой
массы слитка – увеличивать его высоту, что спо-
собствует увеличению габаритов установки, в пер-
вую очередь высоты колонны печи.

При классической схеме переплава расходуемо-
го электрода высота колонны печи ЭШП может пре-
вышать в 2...5 раз высоту слитка, получаемого на
этой установке [3]. Поэтому печь для выплавки
крупных и сверхкрупных (100 т и более) слитков
может представлять собой довольно внушительную
конструкцию высотой в несколько десятков метров.
Кроме того, при переплаве длинномерных расходу-
емых электродов эффективность короткой сети и
коэффициент мощности печи снижаются.

Для уменьшения высоты установки можно ис-
пользовать схему со встречным движением кристал-
лизатора и расходуемого электрода, а также сис-
тему попеременной подачи электродов. Однако схе-
ма со встречным движением не предполагает авто-
номности приводов тележек, что лишает печь гиб-
кости. Смена расходуемых электродов вызывает не-
обходимость строгой регламентации времени их за-
мены, усложнение процесса плавки и уменьшение
эксплуатационной надежности печи, что особенно
проявляется при увеличении диаметра электрода.

При производстве крупных и сверхкрупных
слитков могут быть использованы уширенные (Т-
образные) кристаллизаторы, когда сечение рас-
ходуемых электродов близко к сечению получае-
мого слитка или превосходит его. Использование
крупных массивных электродов позволит умень-
шить высоту установки в целом, но с увеличением
тоннажа выплавляемого слитка существенно воз-
растут нагрузки на механизм подачи расходуемо-
го электрода и колонну печи ЭШП. Кроме того,
для переплава расходуемых электродов большого
диаметра потребуются существенно более мощные
источники питания.

Уширенный кристаллизатор также может быть
использован при выплавке полых заготовок. Одна-
ко при увеличении длины полой заготовки, когда
способ электрошлаковой прошивки уже не может
быть применен из-за увеличивающейся разностен-
ности, необходимо использовать не один массивный
электрод, а несколько значительно меньшего диа-
метра, установленных в зазоре между кристаллиза-
тором (пусть даже и уширенным) и дорном. В ре-
зультате этого коэффициент заполнения кристалли-
затора снижается, а необходимая высота печи воз-
растает. Так, в работах [4—6] сообщалось о создан-
ной в России печи ЭШП, представляющей внуши-
тельную портальную конструкцию высотой более
24 м. Сборку конструкции производили в горизон-
тальном положении, а для ее кантования и уста-
новки на опоры потребовалось применение спе-
циальной технологической оснастки и траверсы [4].
На такой печи могут быть получены полые заготовки
длиной до 9,5 и диаметром до 960 мм. Кроме того,

при разработке конструкции печи предусмотрена
возможность выплавки сверхкрупных сплошных
слитков массой до 120 т, диаметром до 2000 мм [5].

Альтернативой подобным конструкциям печей
ЭШП для выплавки длинномерных полых и сверх-
крупных слитков могла бы служить конструкция
печи, предусматривающая вместо переплава расхо-
дуемых электродов заливку жидкого металла в то-
коподводящий кристаллизатор. При этом высота
печи может быть существенно (примерно в два раза)
снижена.

Возможность электрошлаковой выплавки слит-
ков с использованием жидкого металла появилась
благодаря разработке Институтом электросварки
НАН Украины различных конструкций токоподво-
дящих кристаллизаторов, как правило, состоящих
из нескольких секций, при этом одни секции служат
для кристаллизации металла и формирования слит-
ка, а другие – для подвода требуемой электричес-
кой мощности к шлаковой ванне. Токоподводящие
элементы такого кристаллизатора являются нера-
сходуемыми электродами.

Основное преимущество технологической схемы
выплавки слитков с заливкой жидкого металла в
кристаллизатор состоит в управлении температур-
ными параметрами процесса независимо от скоро-
сти поступления расплавленного металла на зерка-
ло металлической ванны формируемого слитка, воз-
можности в более широких пределах регулировать
размер, а также форму металлической ванны, что
позволит повысить качество металла слитка или
увеличить его диаметр при сохранении прежнего
уровня качества.

Основная проблема при использовании техно-
логии выплавки слитка с заливкой жидкого металла
в токоподводящий кристаллизатор заключается в
отсутствии соответствующего оборудования для
хранения и разливки жидкого металла с требуемой
скоростью [7, 8]. В настоящее время подача жид-
кого расплава в токоподводящий кристаллизатор
реализована в промышленности пока только с по-
мощью магнитодинамических насосов [9]. Магни-
тодинамический насос, имеющий керамическую фу-
теровку, накладывает определенные ограничения
на температуру плавления стали. Таким образом,
проблема подачи металлического расплава в токо-
подводящий кристаллизатор и разработка необ-
ходимых для этого устройств остаются по-прежне-
му актуальными. Необходимо отметить, что наи-
более остро эта проблема ощущается при производ-
стве слитков массой до 20...40 т, когда требуемые
массовые скорости разливки составляют килограм-
мы в час. При производстве крупных и сверхкруп-
ных слитков массовая скорость разливки сущест-
венно возрастет. Предполагается, что в этом случае
будет возможно (при условии некоторой модерни-
зации) использовать уже существующие в метал-
лургической промышленности устройства (миксе-
ры, печи-ковши, качающиеся индукционные печи
и другое оборудование).
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Преимущество одной технологической схемы
электрошлаковой выплавки слитка перед другой
далеко неоднозначно. В общем случае необходимый
для формирования слитка металлический расплав
может быть получен, например, в конвертере или
дуговой печи. Затем этот расплав используют при
производстве заготовок, предназначенных для пос-
ледующего передела, а затем переплава или непос-
редственно передают с помощью специальных ус-
тройств для заливки в токоподводящий кристал-
лизатор.

Заготовки, предназначенные для последующего
передела, могут быть выполнены путем заливки ме-
таллического расплава в изложницы соответствую-
щей конфигурации или разлиты на МНЛЗ. В свою
очередь, литые заготовки, полученные в изложни-
цах, можно использовать как для непосредственно-
го изготовления расходуемых электродов, так и для
дополнительных переделов – ковки и прокатки на
крупносортных станах. Однако любой дополни-
тельный передел увеличивает стоимость расходуе-
мого электрода. Так, электроды, полученные спо-
собом литья в изложницу, самые дешевые, далее
идут электроды, произведенные на МНЛЗ, затем
катаные и кованые.

Стоимость электрошлакового металла в значи-
тельной степени обусловлена затратами на изготов-
ление расходуемых электродов, которые составля-
ют 65...85 % общей стоимости выплавляемого слит-
ка [10]. C учетом этого факта схема выплавки элек-
трошлаковых слитков с заливкой жидкого металла
непосредственно в кристаллизатор без трудоемкого
и дорогостоящего процесса изготовления расходу-
емых электродов кажется весьма привлекательной.
Однако не стоит забывать, что расходуемый элек-
трод можно считать своеобразным устройством для
хранения и получения требуемого количества жид-
кого металла. При этом обеспечивается защита
разливаемого металла от вторичного окисления, что
особенно актуально при выплавке слитков из сталей
и сплавов, склонных к образованию флокенов,
имеющих в своем составе легкоокисляющиеся эле-
менты, например титан и алюминий.

Применение схемы выплавки электрошлакового
слитка с использованием жидкого металла может
быть целесообразно только в двух случаях: затраты,
связанные с транспортировкой, хранением и залив-
кой жидкого металла в кристаллизатор не превы-
шают затрат на изготовление расходуемых элек-
тродов, необходимых для выплавки слитка ана-
логичной массы; требуемое металлургическое ка-
чество металла слитка уже не может быть обеспе-
чено с использованием классической схемы пере-
плава расходуемого электрода, например при вы-
плавке слитков диаметром 500 мм и более из супер-
сплава типа 718 Инконель.

Удельные затраты, связанные с хранением жид-
кого металла и обеспечением требуемой температу-
ры заливки, по всей видимости, будут снижаться с
увеличением массы. Кроме того, с повышением мас-

совой скорости разливки сократится время, необ-
ходимое для хранения в разливочном устройстве
требуемой порции жидкой стали. Поэтому эффек-
тивность электрошлаковой выплавки с использо-
ванием жидкого металла будет повышаться с
увеличением массы получаемого слитка. Наиболее
целесообразно использовать эту технологию при
выплавке крупных и сверхкрупных (100 т и более)
слитков.

Для слитков, массой примерно 10...40 т, если
затраты, связанные с хранением и разливкой жид-
кого металла могут быть соизмеримы или даже пре-
вышать затраты на изготовление расходуемых элек-
тродов, хорошим компромиссом между заливкой
жидкого металла в токоподводящий кристаллиза-
тор и переплавом расходуемого электрода в обыч-
ных (не токоподводящих) кристаллизаторах может
служить двухконтурная схема переплава расходу-
емого электрода. В этой схеме предусматривается
использование токоподводящего кристаллизатора в
качестве элемента второго контура электрической
цепи [1]. Расходуемые электроды служат источни-
ком жидкого металла, необходимого для выплавки
слитка требуемой массы, а токоподводящий крис-
таллизатор обеспечивает возможность управлять
температурными параметрами процесса плавки,
влиять на скорость плавления электродов и форму
металлической ванны.

Скорость плавления расходуемого электрода
можно поддерживать как угодно малой, не нарушая
при этом температурных условий формирования
вытягиваемого из кристаллизатора слитка. Это поз-
воляет получить такие параметры кристаллизации
металлической ванны, которые предотвращают по-
явление в металле слитков кристаллизационных де-
фектов, обусловленных ликвационными явления-
ми. Кроме того, использование двухконтурной схе-
мы переплава дает возможность упростить и облег-
чить конструкцию колонны печи, поскольку эта
схема позволяет без затруднений и нарушения ус-
ловий формирования слитка производить смену
расходуемых электродов.

Для слитков массой в несколько тонн и менее,
по всей видимости, наиболее целесообразным будет
применение классической схемы переплава расхо-
дуемого электрода. Такой вывод вытекает из ука-
занных сложностей, связанных с хранением и раз-
ливкой с малой скоростью относительно небольших
масс жидкого металла, отсутствием для этого соот-
ветствующих устройств. Применение двухконтур-
ной схемы переплава для выплавки небольших
слитков целесообразно лишь, когда классическая
схема переплава не может обеспечить требуемый
уровень качества металла. В остальных случаях с
учетом существенного уменьшения габаритов печей
при выплавке таких слитков нет необходимости
производить смену электродов, использование то-
коподводящего кристаллизатора становится мало-
эффективным. Следует отметить, что применение
токоподводящего кристаллизатора целесообразно
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при электрошлаковой наплавке любых заготовок,
в том числе и слитков указанной массы, когда тре-
буется предварительно подготовить наплавляемую
поверхность. Однако в рамках данной статьи про-
цессы наплавки не рассматриваются.

Необходимо отметить, что для углеродистых и
низколегированных сталей основной технологичес-
кой схемой выплавки слитка следует считать клас-
сическую схему переплава расходуемого электрода,
а при больших диаметрах – двухконтурную. Для
высоколегированных сталей и специальных спла-
вов, особенно имеющих в своем составе легко-
окисляющиеся элементы, преобладающими техно-
логическими схемами будут двухконтурная и схема
с заливкой жидкого металла, потребность в исполь-
зовании которых будет возрастать с увеличением
диаметра слитка.

Выводы

1. Выбор схемы выплавки зависит прежде всего от
диаметра будущего слитка, состава сплава и требо-
ваний, предъявляемых к металлургическому качес-
тву слитка.

2. Чем выше диаметр выплавляемого слитка, тем
эффективнее использование токоподводящего крис-
таллизатора, а следовательно, и двухконтурной
схемы переплава расходуемого электрода и схемы
с заливкой жидкого металла.

3. Необходимость применения технологических
схем электрошлаковой выплавки слитка с исполь-
зованием токоподводящего кристаллизатора воз-
растает с увеличением температурного интервала
кристаллизации используемого сплава.

4. Для электрошлаковой выплавки крупных и
сверхкрупных (100 т и более) слитков, а также
длинномерных полых заготовок необходимо ис-
пользовать технологические схемы с заливкой жид-
кого металла в токоподводящий кристаллизатор.
При этом конструкция такой электрошлаковой пе-
чи, в отличие от уже существующих, может быть
упрощена, а ее высота существенно снижена.
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Main technological schemes of electroslag melting of ingots: classic and two-circuit schemes of remelting of consumable
electrode, and also the scheme with pouring of liquid metal into a current-carrying mould were studied. The problems
were outlined, occurring in application of these schemes, their advantages and drawbacks, in particular the feeding of
metallic melt into the current-carrying mould and need in design of devices for this realizing. Taking into account the
requirements to the metal quality and final cost of electroslag ingot, greatly depended on expenses for manufacture of
consumable electrodes, as well as on cost of equipment as a whole, proposals were made about the most rational fields
of application of each of the technological schemes. It was shown, which of technologies of electroslag melting is rational
to apply for definite classes of materials and ingot types and sizes. It was noted, that for electroslag melting of large
and super-large ingots (100 t and more), and also long hollow billets it is necessary to use the technological schemes
with pouring of liquid metal into the current-carrying mould. In this case the design of such electroslag furnace, unlike
the already existing furnaces, will be simplified, and its height will be greatly reduced. Ref. 10.

K e y  w o r d s :  electroslag remelting and melting of ingots; consumable electrode; two-circuit scheme of remelting;
current-carrying mould; pouring of molten metal; metal quality; technological scheme of ingot melting; electroslag
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Рефераты отчетов по трехгодичным темам,
завершенным в 2012 году, по направлению

«Металлургия и материаловедение»

Тема 6.38/5 «Исследовать влияние технологических
параметров на физико-химические процессы при новых
способах сварки, пайки, плазменного нанесения покрытий
и обработки поверхности и разработать ресурсосберегающие
технологии изготовления деталей ответственного назначения

для машиностроения»

Руководитель канд. техн. наук М.А. Полещук

По теме выполняли комплекс технологических,
аналитических и материаловедческих работ.

В технологических работах применяли способы
импульсно-плазменного и плазменно-дугового на-
пыления покрытий, автовакуумной пайки, магнито-
управляемой электрошлаковой плавки. Для метал-
лографических исследований привлекали способы
световой, растровой и просвечивающей электрон-
ной микроскопии, оже- и масспектрометрии. При
исследовании фаз и фазовых превращений исполь-
зовали способы рентгеновской дифракции, рентге-
ноструктурный, дифференциальный термический
анализ и дилатометрию.

Работы по теме выполняли по четырем разделам.
Раздел 1. Исследование нестационарных элек-

трогазодинамических процессов и разработка
энергосберегающих технологий для напыления из-
делий.

Цель исследований заключалась в оптимизации
энергосберегающих технологий, основанных на ис-
пользовании нестационарных процессов преобразо-
вания энергии в электрогазодинамических устрой-
ствах для упрочняющей обработки рабочих поверх-
ностей деталей машин и инструмента за счет взаимо-
действия металлоемких плазменных струй с повер-

хностью подложки из металлических сплавов и
формирование локальных слоев, легированных
комплексом элементов, имеющих нано- или микро-
кристаллическую структуру, а также комплексной
импульсной обработки, при которой осуществляют-
ся нестационарные процессы циклического нагрева
поверхности с одновременным воздействием им-
пульсных магнитного, упругодеформационного и
электромагнитного физических полей.

Экспериментально и теоретически проверена
возможность эффективного формирования высо-
коскоростной струи продуктов сгорания в специаль-
но профилированных камерах, что позволяет соз-
давать многофункциональный высокоскоростной
поток продуктов детонационного сгорания, эффек-
тивно взаимодействующий с частицами порошково-
го материала. С учетом того, что размер и объем
дополнительных камер можно изменять в широких
пределах, суммарная энергия продуктов сгорания
может быть разной.

Возможна регулировка состава горючей смеси в
широком диапазоне. Кроме того, высокая частота
инициирования сгорания обеспечивает возмож-
ность осуществления квазинепрерывной техноло-
гии нанесения покрытий, позволяет использовать

Представляем рефераты научно-исследовательских работ, выполненных в
Институте электросварки им. Е.О. Патона НАН Украины по бюджетной
тематике в период 2009—2012 гг.
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стандартные устройства для подачи порошков и га-
зов. Низкая тепловая мощность продуктов сгорания
формирует покрытия с небольшой дистанции (10...
...60 мм), что существенно повышает эффектив-
ность напыления, снижает окисление и потери на-
пыляемого материала.

Испытания макетов устройств для ускорения по-
рошков показали, что сформированные покрытия
имеют хорошие качественные характеристики при
минимальных затратах энергии на их получение. С
использованием разработанных способов возможно
создание нанокристаллических материалов на по-
верхности изделий из стандартных порошков, полу-
чение плотных многофазных слоев, имеющих плав-
ный градиент твердости от поверхности к подложке,
из керамических порошковых материалов, форми-
рование из порошков титана высококачественных
покрытий, состоящих из деформированных частиц
титана и его соединений и имеющих высокую адге-
зию к подложке.

В результате детонации горючей газовой смеси
в электромагнитном поле, образованном между дву-
мя коаксиальными электродами в реакционной каме-
ре, создан эффективный способ комплексной им-
пульсной обработки высокоэнергетической струей
поверхностных слоев покрытий. Обработка покры-
тия импульсной плазмой и электронным лучом спо-
собствует изменению служебных характеристик из-
делий, уменьшению размеров зерна – от десятков
до единиц микрон (и сотен нанометров), залечиванию
пор, увеличению адгезии покрытия к подложке.

Нанесение порошковых покрытий на основе Ni—
Cr и Co—Cr с добавками кремния, бора, железа,
вольфрама, молибдена приводит к формированию
многофазных плотных покрытий. Повторное опла-
вление поверхностного (или приповерхностного)
слоя покрытий вызывает перераспределение разде-
ления элементов, составляющих покрытия и под-
ложки, более плотное и равномерное распределение
микро- и нанотвердости (без пор), насыщение по-
верхностного слоя за счет эрозии электрода такими
элементами, как молибден и вольфрам, повышение
коррозионной стойкости, а также увеличение изно-
состойкости в результате как фазовых превраще-
ний, так и образования оксидов молибдена на повер-
хности покрытий. Покрытия из Ni—Cr и Co—Cr
можно использовать для защиты запорной армату-
ры, изделий, работающих в агрессивных средах.

Раздел 2. Исследование процессов, влияющих
на прочность соединений массивных изделий при
автовакуумной пайке и разработка ресурсосбере-
гающих технологий изготовления этим способом
изделий ответственного назначения, в том числе
композиционных.

Цель работы состояла в исследовании и разра-
ботке припоев, предназначенных для заполнения
минимальных зазоров на нужную глубину, а также
способов воздействия на изотермическую кристал-
лизацию припоя, разработке технологических про-

цессов автовакуумной пайки (АВП) массивных из-
делий ответственного назначения.

Актуальность работы заключается в том, что
способ АВП можно эффективно применять для
изготовления композиционного оборудования, име-
ющего корпус из конструкционной стали с кор-
розионностойким покрытием из высоколегирован-
ной стали. При этом значительно снижаются энер-
гетические затраты при производстве целого ряда
крупногабаритных массивных деталей ответствен-
ного назначения.

Изучали влияние различных факторов на проч-
ность соединений при автовакуумной пайке:

возможность повышения прочности соединения
путем использования при АВП припоев с поверх-
ностно-активными элементами, позволяющими по-
лучать паяные швы минимальной толщины;

возможность повышения прочности путем сти-
мулирования развития при АВП процесса изотер-
мической кристаллизации припоя при его взаимо-
действии с основным металлом;

возможности повышения прочности путем раз-
вития изотермической кристаллизации припоя под
действием контактной разности потенциалов при
АВП разнородных материалов;

влияние конструктивных особенностей формы
паяльного зазора и технологических вставок на
прочность соединения.

В результате исследования механизма удаления
оксидных пленок и образования вакуума при нагре-
вании в герметизированном зазоре установлено, что
при пайке с некапиллярными зазорами необходимо
применять предварительное вакуумирование поло-
сти, подвергаемой пайке. При применении капил-
лярных зазоров пайку можно проводить без пред-
варительного вакуумирования.

Обоснована возможность создания нового типа
неразъемных соединений при изготовлении крупно-
габаритных фасонных изделий. Подтверждена воз-
можность получения паяных резьбовых соединений
из конструкционных сталей. Установлено, что в
резьбовых паяных соединениях стали 12Х18Н10Т
со сталью 40Х сопротивление на отрыв значительно
превосходит предел текучести нержавеющей стали.

На макетах корпусов высокопрочных задвижек,
предназначенных для добычи природного газа с
вредными примесями, отработана технология АВП.
Определены основные параметры процесса, необ-
ходимые для получения качественных компози-
ционных корпусов задвижек. Новая технология по-
зволит простыми средствами наносить на стенки ра-
бочего канала коррозионностойкий слой гарантиро-
ванной толщины с необходимым химическим сос-
тавом.

Раздел 3. Исследование и оптимизация техно-
логии и оборудования плазменно-дугового нанесе-
ния покрытий с использованием порошков и про-
волок, содержащих аморфные и мелкокристалли-
ческие составляющие.
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Цель исследований физико-химических процес-
сов, происходящих при нанесении покрытий, за-
ключалась в создании новых высокоэффективных,
недорогих, аморфных и мелкодисперсных мате-
риалов многофункционального назначения, кото-
рые отличаются комплексом высоких значений
прочности и физических свойств, для применения
в технологических процессах сварки, наплавки и
напыления. Работы осуществляли путем разработ-
ки и изготовления новых порошковых материалов
и проволок, содержащих максимальное количество
аморфных и мелкодисперсных сплавов, исследова-
ния эффективных процессов плазменно-дугового
напыления в аргоне и смеси аргона с гелием и со-
здания соответствующего оборудования для обес-
печения однородности микроструктуры при напы-
лении.

Создано оборудование для производства мелко-
дисперсных порошковых материалов и напыления
покрытий из сплошных и порошковых проволок.

Разработан электродуговой плазмотрон с вынос-
ным анодом, что позволяет уменьшить затраты
электроэнергии при напылении 1 кг порошковой
проволоки на 30...40 %, по сравнению с плазменным
порошковым напылением. Разработаны схема и уз-
лы подачи нейтральных проволок с целью создания
новых композиций, максимального использования
мощности плазмотрона и увеличения его произво-
дительности.

Разработаны схема и узлы подачи порошковых
материалов, в том числе керамических, в дугу плаз-
мотрона с использованием дозатора тарельчатого
типа для получения композиционных покрытий.
Создана технология нанесения никелевых и молиб-
деновых покрытий на медные плиты кристаллиза-
торов МНЛЗ через подслой, нанесенный электро-
искровым способом. Прочность сцепления получа-
емых покрытий никеля и молибдена на меди пре-
вышает 60 МПа.

Разработана технология нанесения покрытий из
сплошных порошковых проволок на детали желез-
нодорожного транспорта, таких как оси вагонов, в
соответствии с требованиями технологической до-
кументации Укрзализныци.

Раздел 4. Исследование дискретного электро-
магнитного воздействия на структуру интерме-
таллидных слитков и разработка ресурсосберега-
ющей технологии магнитоуправляемой плавки го-
монизованных γ-алюминидов титана.

Цель работы заключалась в изучении процессов
при магнитоуправляемой электрошлаковой плавке
(МЄП) титана и разработке новых механизмов
влияния на плавление и кристаллизацию интерме-
таллидных слитков а также совершенствовании ка-
чества γ-алюминидов титана (γ-TiAl) для дальней-
шего увеличения объемов изготовления из них под-
вижных и неподвижных деталей машин.

В результате проведенных работ установлено
влияние импульсного продольного магнитного поля
на технологические и металлургические особенно-
сти электрошлаковой выплавки γ-TiAl, определены
закономерности формирования кристаллической
структуры слитков под действием импульсного маг-
нитного поля. Показана возможность измельчения
структуры металла и повышения его гомогенности
путем гидродинамического воздействия на метал-
лургическую ванну. Разработаны технологические
основы процесса МЄП γ-TiAl, включая металлурги-
ческий флюс, а также процесса изготовления рас-
ходных электродов, получены опытные образцы
слитков. Показано, что процесс МЭП позволяет
получать слитки γ-TiAl с качественным формирова-
нием боковой поверхности, плотной макрострукту-
рой, без газовых пор, шлаковых включений и дру-
гих дефектов формирования.

Тема 20/1 «Исследовать физико-химические особенности
рафинирования металлургического кремния, полученного
из отечественного минерального сырья, и разработать
технологические основы его очистки до требований
регламента на материалы солнечной энергетики»

Руководитель д-р техн. наук В.А. Шаповалов

Во многих промышленно развитых странах ведутся
работы по усовершенствованию процессов и техно-
логий рафинирования кремния для нужд солнечной
энергетики с целью повышения его качества и сни-
жения стоимости преобразователей солнечной энер-
гии. Украина возрождает технологическую цепочку

производства кремния на основе имеющейся мине-
ральной сырьевой базы и производственных мощ-
ностей для производства конкурентоспособной на
мировом рынке продукции.

С целью более экономичной и экологически бе-
зопасной очистки кремния в данной работе взамен
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хлорсилановых технологий предлагается приме-
нять процессы на базе индукционных источников
нагрева, не загрязняющих обрабатываемый мате-
риал. Принудительное перемешивание расплавлен-
ного кремния, которое обеспечивает индукционный
нагрев, улучшает кинетические условия рафиниро-
вания кремния от вредных примесей при контроли-
руемой атмосфере.

Цель работы состояла в исследовании физико-
химических особенностей и закономерностей рафи-
нирования металлургического кремния и разработ-
ке технологических основ его очистки.

При выполнении работы разработаны методика
исследований и осуществлена модернизация лабо-
раторной установки для плавки образцов кремния
массой 2...3 г во взвешенном состоянии. Разрабо-
таны техническое задание и проект лабораторной
установки для серийной плавки (четыре образца в
серии) образцов кремния во взвешенном состоянии.

Для рафинирования кремния и получения слит-
ков создана лабораторная установка для индук-
ционной плавки в секционном кристаллизаторе, ос-
нащенная графитовым нагревателем газа и кристал-
лизатором с демпфирующей стенкой. Показано, что

применение секционного графитового нагревателя
в стартовый период плавки сокращает длительность
наведения ванны на 15...20 %.

Установлено, что в результате перегрева и ин-
тенсивного перемешивания расплава кремния в ус-
ловиях индукционной плавки в секционном крис-
таллизаторе в нем происходит снижение на порядок
содержания фосфора за 10 мин. Плавка при разре-
женной атмосфере позволяет интенсифицировать
процесс очистки кремния от фосфора.

Установлено, что снижение концентрации бора
до регламентированных значений при обдуве рас-
плава кремния аргоно-водородной смесью или ув-
лажненным аргоном наступает через 3...4 ч. Опти-
мизация технологических параметров позволит
уменьшить продолжительность очистки.

Для промышленного рафинирования кремния
до требований регламента на материалы солнечной
энергетики рекомендуется применять индукцион-
ную плавку в секционном кристаллизаторе с обра-
боткой расплава различными газореагентными сме-
сями, в том числе нагретым до температуры не менее
1000 °С увлажненным аргоном.
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В.Я. САЕНКО –  75

20 апреля 2013 г. ис-
полнилось 75 лет со
дня рождения веду-
щего научного сот-
рудника Института
электросварки им.
Е.О. Патона НАН
Украины, доктора
технических наук
Владимира Яковле-
вича Саенко.

Свою трудовую
деятельность в Ин-
ституте электросвар-
ки Владимир Яков-

левич начал в 1960 г. после окончания Киевского
политехнического института. В.Я. Саенко прошел
путь от инженера-новичка до доктора технических
наук, ведущего научного сотрудника отдела № 9,
в котором работает уже 53 года, а сегодня отметил
свой юбилей.

В.Я. Саенко лауреат Государственной премии,
Заслуженный изобретатель Украины, Лучший изо-
бретатель Академии наук, удостоен ордена «Знак
почета» и медалей. В апреле 2013 г. награжден зна-
ком отличия НАН Украины «За научные дости-
жения».

В.Я. Саенко является автором семи моногра-
фий, более 320 научных статей и свыше 380 автор-
ских свидетельств и патентов на изобретения по ос-
новным направлениям разнообразной научной дея-

тельности, прежде всего в области физико-метал-
лургических проблем электрошлаковых техно-
логий – переплава, литья, сварки, наплавки вы-
сокочистых металлов и специальных сплавов, ис-
следования свариваемости и создания многослой-
ных конструкционных материалов и изделий с ре-
гламентированными свойствами.

Высокий уровень знаний, талант исследователя,
глубина и всестороннее изучение процессов позво-
лили В.Я. Саенко стать высококвалифицирован-
ным специалистом, признанным ученым в области
металлургии и технологии металлов как в Украине,
так и за ее пределами.

Отметим, что юбиляр – один из ярких пред-
ставителей второго поколения Патоновской школы.
Вся его жизнь была и остается тесно связанной с
ведущими направлениями работ института. Это
биметаллы, трубы, броневые стали, и, конечно,
электрошлаковый процесс. В.Я. Саенко – один из
любимых учеников академика Б.И. Медовара, при-
вившего ему любовь к металлу на всю жизнь.

Своими знаниями, творческими способностями,
профессионализмом В.Я. Саенко заслужил уваже-
ние в институте. Коллеги высоко ценят Владимира
Яковлевича за человечность, искренность, добро-
желательность, готовность прийти на помощь, уме-
ние делиться своим бесценным научным опытом с
молодыми сотрудниками.

Сердечно поздравляем юбиляра, желаем ему до-
брого здоровья, творческого долголетия, счастья и
благополучия.

63



ЮБИЛЕЙНАЯ СЕССИЯ ОБЩЕГО СОБРАНИЯ
НАЦИОНАЛЬНОЙ АКАДЕМИИ НАУК УКРАИНЫ

Владимир Иванович Вернад-
ский – всемирно известный уче-
ный, выдающийся общественный
деятель, организатор и первый
президент Украинской академии
наук – родился 12 марта 1863 г.
в Петербурге. Основательные зна-
ния Владимир Иванович получил
на естественном отделении физи-
ко-математического факультета

Петербургского университета.
Владимир Иванович принадлежит к выдающимся

фигурам XX столетия. Его всесторонняя деятельность
оставила глубокий след в истории мировой науки.
Академик В. И. Вернадский обогатил естественные на-
уки глубокими идеями, которые стали основой для но-
вых ведущих направлений в современной геологии,
минералогии, гидрогеологии; обосновал ряд научных
проблем, имеющих практическое значение.

Владимир Иванович – основоположник науки
о биосфере и ноосфере, он основал всемирно извес-
тные школы минералогов и геохимиков, был пер-
вым исследователем основных биогеохимических
закономерностей строения и состава Земли. Особое
внимание уделял вопросам химического состава
земной коры, атмосферы и гидросферы.

Работы ученого послужили платформой для но-
вых наук и научных направлений в гео-, био-, кос-
мо- и радиохимии, радио- и гидрогеологии. Он яв-
ляется автором свыше 400 научных работ.

С именем Владимира Ивановича Вернадского
тесно связано основание Украинской академии на-
ук. Он раскрыл весомое значение академической

формы организации национальной науки в новых
условиях, когда возрастало значение развития ес-
тественных наук для экономического прогресса го-
сударства и гуманитарных наук – для националь-
ного самоутверждения. Такой взгляд объективно
был нацелен на утверждение Украины как незави-
симого государства.

Владимир Иванович разработал концептуаль-
ные тезисы относительно создания академии как
общенационального масштабного научного центра,
мощного объединения государственных научных
учреждений. Среди них библиотека, архив, геоло-
гические учреждения, национальные музеи, инсти-
туты для природоведческих и гуманитарных наук.
При его непосредственном участии подготовлен
первый проект Устава Украинской академии наук.
Он же стал первым президентом академии. Благо-
даря В. И. Вернадскому уже на начальном этапе
создания и функционирования Украинской ака-
демии наук был заложен мощный потенциал для
дальнейшего развития академической науки в Ук-
раине. Начиная с 1973 г. в НАН Украины учреж-
дена Премия им. В. И. Вернадского.

Владимир Иванович Вернадский был и навсегда
останется в истории человечества гениальным уче-
ным, не только человеком Земли и Космоса, а боль-
шим Сыном украинского народа, Человеком, чье
имя навечно вписано в историю Национальной ака-
демии наук Украины.

                                               Пресс-релиз

12 марта 2013 г. исполнилось 150 лет со дня рождения гениального ученого, выдающегося общес-
твенного деятеля и организатора науки, первого президента Украинской академии наук академика
Владимира Ивановича Вернадского. В этот день состоялась юбилейная сессия Общего собрания На-
циональной академии наук Украины, посвященная чествованию памяти В.И. Вернадского.

Программа сеccии включала вступительное слово президента НАН Украины академика НАН Ук-
раины Б.Е. Патона, доклад главы Комиссии НАН Украины по научному наследию академика
В.И. Вернадского академика НАН Украины А.Г. Загороднего, выступления генерального директора
Национальной библиотеки Украины им. В.И. Вернадского НАН Украины академика НАН Украины
А.С. Онищенко, и директора Института общей и неорганической химии им. В.И. Вернадского НАН
Украины академика НАН Украины С.В. Волкова, а также вручение Золотых медалей им. В.И. Вер-
надского НАН Украины академику НАН Украины М.В. Багрову и академику РАН Н.П. Лавёрову,
телемост с антарктической станцией Украины им. В.И. Вернадского, премьеру видеофильма о жизни
и деятельности академика В.И. Вернадского.
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СЕССИЯ НАУЧНОГО СОВЕТА
ПО НОВЫМ МАТЕРИАЛАМ ПРИ КОМИТЕТЕ

ПО ЕСТЕСТВЕННЫМ НАУКАМ
МЕЖДУНАРОДНОЙ АССОЦИАЦИИ АКАДЕМИЙ НАУК

16—17 мая 2013 г. в Киеве в ИЭС им. Е.О. Патона
НАН Украины состоялась 18 сессия Научного со-
вета по новым материалам при Комитете по естес-
твенным наукам Международной ассоциации ака-
демий наук (МААН). Тематика сессии – «Нано-
технологии и наноматериалы».

В заседании Научного совета приняли участие
более 100 ученых и специалистов в области материа-
ловедения от академий наук, вузов и предприятий
Беларуси, России и Украины.

16 мая, в первый день работы Научного совета,
прошли заседания секций «Полимерные материа-
лы» и «Конструкционные и функциональные нано-
материалы для медицины». На секциях были заслу-
шаны и обсуждены научные доклады, в которых
представлены результаты исследований, связанных
с получением наноразмерных частиц, изучением их
взаимодействия со средой, формированием струк-
тур, изучением их свойств и созданием на этой базе
нанотехнологий, которые позволяют получать мате-
риалы с уникальными характеристиками.

17 мая состоялось пленарное заседание Научно-
го совета, которое открыл его председатель, прези-
дент МААН, президент НАН Украины, директор
ИЭС им. Е.О. Патона академик Б.Е. Патон. Борис
Евгеньевич напомнил, что в сентябре 2013 г. испол-
няется 20 лет со дня учреждения Международной
ассоциации академий наук. За два десятилетия
МААН стала авторитетной в СНГ и мире организа-
цией. Она имеет официальные партнерские отно-
шения с ЮНЕСКО, статус наблюдателя при Меж-
парламентской ассамблее СНГ. Инициативы
МААН по развитию научного сотрудничества в
СНГ в области фундаментальной и прикладной нау-
ки, созданию в Содружестве общего научного прос-
транства рассматривались на саммитах СНГ. Одним
из важных направлений в деятельности МААН яв-
ляется взаимовыгодное сотрудничество ученых
стран СНГ в области медицины.

При МААН создано 12 научных советов по от-
дельным проблемам и направлениям. Следует отме-
тить, что первым в 1995 г. был создан Научный
совет по новым материалам.

Далее академик Б.Е. Патон ознакомил участни-
ков сессии с программой и регламентом работы пле-

нарного заседания, на которой представлено 10 до-
кладов.

Академик РАН В.М. Иевлев (Воронежский го-
сударственный университет, Воронеж, Российская
Федерация) выступил с докладом «Создание мем-
бранных элементов глубокой очистки водорода ме-
тодами вакуумных технологий и нанотехнологий».
Цель работы, как следует из ее названия, заключа-
лась в создании основ технологии изготовления вы-
сокоэффективных мембранных элементов для ус-
тройств глубокой очистки водорода. В процессе вы-
полнения работы исследованы закономерности
формирования структуры и свойств сверхтонкой
(до 10 мкм) фольги мембранных сплавов на основе
палладия с помощью вакуумных технологий, а так-
же возможности создания композиционных гете-
роструктур (мембранный сплав/пористая керами-
ка) для изготовления мембранных элементов.

Чл.-кор. НАН Украины А.В. Рагуля (Институт
проблем материаловедения им. И.Н. Францевича
НАН Украины, Киев, Украина) ознакомил при-
сутствующих с технологиями получения наночас-
тиц и масштабами их применения в мире и странах
СНГ. По некоторым данным, в 2012 году объем
рынка нанотехнологий составил 294,5 млрд дол.
США. На полученную с использованием нанотехно-
логий продукцию приходится около 0,01 % мирово-
го ВВП. Ожидается, что к концу 2013 г. она возрас-
тет до 0,5 %. При этом в мире по объему коммер-
ческого рынка и количеству публикаций и патентов
в области нанотехнологий (40 % патентов) лиди-
руют США, интенсивно развивается производство
и применение нанопорошков в ЕС, Китае, Респуб-
лике Корея. Нанопорошки применяются в качестве
катализаторов (26,6 % общего объема производства),
конструкционных материалов (28,4 %), в энергетике
(45,0 %). В мире четко прослеживается тенденция
замены микроразмерных порошков наноразмерными.
В Институте разработаны технологии получения на-
ночастиц на основе мокрого химического синтеза, га-
зопламенного синтеза и некоторых других. Создана
вращающаяся печь непрерывного действия для
производства 25...30 т нанопорошков в год.

С докладом «Наноструктуры в полимерных сис-
темах» выступил чл.-кор. РАН С.С. Иванчев
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(Санкт-Петербургский филиал Института катализа
им. Г.К. Бореского, Российская Федерация). Из-
вестно, что полимеры представляют собой особый
класс материалов, структура которых отличается
необыкновенным многообразием (клубок, пачка,
глобула, кристаллит). Физико-механические свой-
ства полимерных систем в первую очередь зависят
от молекулярного строения. Макромолекулярные
образования и полимерные системы в силу особен-
ностей своего строения всегда являются нанострук-
турными системами. Новые типы полимерных во-
локон нашли применение в индивидуальных и кол-
лективных средствах бронезащиты (пуленепроби-
ваемые и противоосколочные бронежилеты, боевые
шлемы, бронепластины, пуленепробиваемые пане-
ли), авиа- и ракетостроении (элементы конструк-
ций ракет и самолетов, парашютное оснащение,
авиационные ремни и тросы), судостроении (кор-
пуса катеров и яхт, надувные лодки, якорные и
причальные канаты, буксировочные тросы, парус-
ное оснащение, такелаж) и др.

Доклад чл.-кора НАН Беларуси Ю.М. Плеска-
чевского посвящен проблемам компьютерного ди-
зайна и инженерии полимерных микро- и наноком-
позитов для техники и медицины. Цель исследова-
ний – создание функциональных полимерных
композитов с дисперсными и волокнистыми арми-
рующими включениями на основе современных
представлений о механизмах деформирования, тре-
ния и разрушения полимеров, компьютерного ди-
зайна структуры и нанотехнологий модифицирова-
ния материалов. По мнению докладчика, компью-
терный дизайн полимерных материалов равноэф-
фективен в широком диапазоне дисперсности на-
полнителя: от нано- и микрометров (ультрадиспер-
сные наполнители, макромолекулы полимеров,
биологические клетки) до миллиметров и сантимет-
ров (гравий, щебень). Учет реальной геометрии,
деформационных свойств и взаимодействия компо-
нентов методами физической мезомеханики позво-
ляют адекватно моделировать деформирование и
разрушение микро- и нанокомпозитов, а затем про-
гнозировать прочностные и триботехнические ха-
рактеристики изделия на их основе. Непосредст-
венный выход на оптимальные рецептуры материа-

ла и управление свойствами являются решающим
преимуществом технологии компьютерного дизай-
на и инженерии материалов.

Академик НАН Украины Б.А. Мовчан (ИЭС
им. Е.О. Патона НАН Украины, Киев, Украина)
ознакомил присутствующих с работами по нанесе-
нию на порошки неорганических и органических
веществ наноструктурных дискретных металличес-
ких покрытий, осаждаемых из паровой фазы в ва-
кууме. Электронно-лучевая технология испарения
и конденсации различных веществ в вакууме откры-
вает большие возможности для получения компози-
ционных структур с металлическими (оксидными)
наночастицами в виде дискретных покрытий на по-
рошках неорганических и органических веществ.
Докладчик выделил два основных направления ис-
следований и разработок: неорганические и орга-
нические порошки и гранулы с дискретными или
сплошными пористыми или слоистыми покрытия-
ми, представляющими конечный продукт; неорга-
нические и органические порошки и гранулы с на-
ноструктурными одно- и многофазными покрытия-
ми, представляющими собой полуфабрикаты (суб-
станции), нуждающиеся в различных последующих
обработках, включая консолидацию с другими ве-
ществами или растворение, т. е. «освобождение»
наночастиц при получении коллоидных систем.

В докладе чл.-кора НАНУ И.С. Чекмана (На-
циональный медицинский университет им. Бого-
мольца, Киев, Украина) рассмотрено состояние на-
учных исследований, внедрение результатов в ме-
дицинскую практику в области нанофармакологии.
Нанофармакология изучает свойства нанопрепара-
тов, исследует возможность их применения в меди-
цинской практике для профилактики, диагностики
и лечения различных заболеваний с контролем био-
логической активности, фармакологического и ток-
сикологического действия полученных продуктов
или медикаментов. Наночастицы могут легко про-
никать в организм человека и, кроме того, из-за
большой площади поверхности могут быть биоло-
гически очень активными. В настоящее время иссле-
дования по фармакологии органических и неорга-
нических наноматериалов интенсивно проводятся
во многих странах. Уже разработаны лекарствен-
ные формы (мази, гели, присыпки, капсулы, сиро-
пы, растворы) нанопрепаратов металлов и их ком-
позитов с органическими веществами (антибиоти-
ки, аскорбиновая кислота, изониазид), которые
составляют основу для дальнейшего изучения и
внедрения в медицинскую практику.

В.Т. Бурцев (Институт металлургии и материа-
ловедения им. А.А. Байкова РАН, Москва, Россий-
ская Федерация) представил на сессии доклад «Фи-
зикохимия металлических модельных расплавов
никеля и железа, содержащих наноразмерные экзо-
генные частицы тугоплавких фаз и ПАВ». Цель
работы – физико-химическое обоснование и ана-
лиз взаимодействия наночастиц тугоплавких фаз
(НТФ) с поверхностно-активным веществом
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(ПАВ) в расплавах на основе никеля и железа и
экспериментальное исследование гетерофазного
взаимодействия НЧТФ с ПАВ; развитие физико-
химических закономерностей подготовки компози-
ционного материала и равномерности распреде-
ления НЧТФ в этом материале, реализация ввода
НЧТФ в жидкий металл; изучение влияния приро-
ды и размера НЧТФ, времени пребывания НЧТФ
в расплаве и их концентрации на адсорбционное
взаимодействие НЧТФ с ПАВ. Используя физико-
химические методы исследования (рентгенофазо-
вый и химический анализы, РЭМ, анализ удельной
поверхности и дисперсного состава НЧТФ, а также
способы механохимии), авторы доклада изучили
распределение НЧТФ в композиционном материале
для ввода их в металлический расплав. Исследова-
но также удаление примесей меди и олова из про-
мышленных сплавов (12X18H10T, ЭП708ВД,
10Г2ФБ) при взаимодействии Al2O3 с ПАВ расп-
лава. Установлено, что степень удаления меди сос-
тавляла от 5 до 35 отн. %, а степень удаления олова
от – 5 до 25 отн. % в зависимости от времени
пребывания НЧТФ в расплаве (5...20 мин) и их
концентрации (0,06...0,18 мас. %).

Д-р хим. наук З.Р. Ульберг (Институт биокол-
лоидной химии НАН Украины, Киев, Украина)
посвятила свой доклад нанотехнологиям в медици-
не. Коллоидно-химическими методами в институте
получен ряд биобезопасных наночастиц металлов:
серебра, золота, железа, меди, висмута, а также
наночастицы железа с аскорбиновой кислотой. Био-
безопасность всех наночастиц проверена на живо-
тных. Синтезированные наночастицы железа не ци-
тотоксичны, не генотоксичны, не мутагены, биобе-
зопасны. Разработан высокоэффективный противо-
анемийный препарат нового поколения на основе
наночастиц железа под торговой маркой «Нано-
фер» для профилактики и лечения железодефицит-
ной анемии и анемии хронических болезней. По
ряду показателей экспериментальный препарат
«Нанофер» является более эффективным и безопас-
ным по сравнению с известным препаратом «Маль-
тофер».

О применении наноматериалов в технологиях
механической обработки рассказал д-р техн. наук
С.А. Клименко (Институт сверхтвердых материа-
лов им. В.Н. Бакуля НАН Украины, Киев, Украи-
на). В задачи процесса механической обработки
входит формирование изделия с требуемыми кон-
фигурацией и размерами при высокой производи-
тельности процесса, а также формирование в по-
верхностном слое изделия состояния, отвечающего
условиям эксплуатационного нагружения. Инстру-
менты, разработанные в институте, эффективно
применяются промышленными предприятиями для

решения актуальных и наиболее сложных произ-
водственных технологических задач обработки раз-
личных материалов практически во всех отраслях
промышленности.

Чл.-кор. НАНУ В.Б. Молодкин (Институт ме-
таллофизики им. Г.В. Курдюмова НАН Украины,
Киев) выступил на сессии с докладом «Физические
основы и новые возможности современной диагнос-
тики материалов и изделий нанотехнологий». Для
диагностики таких материалов авторами доклада
создан специальный зонд, который имеет повышен-
ную на 3...4 порядка чувствительность к характе-
ристикам и типу дефектов, т. е. делает возможными
обнаружение и количественную характеристику де-
фектов при более низких (на 3...4 порядка) их кон-
центрациях, чем предельно возможные для обнару-
жения традиционными методами дифрактометрии.
Зонд впервые позволяет однозначно количественно
характеризовать без разрушения весь набор из не-
скольких типов дефектов, одновременно присутст-
вующих и формирующих необходимый комплекс
свойств разрабатываемых материалов. Предложено
использование зонда для наблюдения и адекватного
описания фазово-контрастных изображений в био-
медицине. Этот зонд позволяет не только наблю-
дать, но и адекватно количественно описывать из-
вестные фазовоконтрастные изображения в биоме-
дицине (с повышенной в тысячи раз чувствитель-
ностью за счет использования преломления вместо
поглощения).

В заключение работы сессии выступил академик
Б.Е. Патон. Он отметил, что в сентябре 2013 г.
планируется проведение юбилейной сессии МААН.
В мире сейчас большое внимание уделяется разви-
тию фундаментальных исследований в медицине.
Для МААН, по-видимому, такие исследования до-
лжны тоже стать приоритетными. Необходимо сос-
редоточить усилия и средства на главных, наиболее
важных направлениях, что позволит нам выйти на
передовые позиции в мире хотя бы по некоторым
направлениям. Б.Е. Патон поблагодарил докладчи-
ков и участников сессии за плодотворную работу и
пожелал им успехов в дальнейшей работе.

Участники сессии имели возможность в ходе
дискуссии обменяться мнениями о прочитанных до-
кладах, состоянии работ в области разработки но-
вых материалов в своих странах, оценить работу
Научного совета по новым материалам, высказать
пожелания по ее улучшению. Проводимые ежегод-
но сессии Научного совета по новым материалам
МААН позволяют сохранять и развивать творчес-
кие связи между учеными различных стран, спо-
собствуют интенсификации информационного об-
мена между ними.

                                               И.А. Рябцев
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