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Наведено результати дослідження можливості отримання зливків цирконієвого сплаву системи Zr–Nb–Ti з 
використанням способу вакуумно-дугового переплаву шихтового матеріалу різного хімічного складу. Відпра-
цьовано технологію отримання цирконієвого сплаву заданого складу способом вакуумно-дугового переплаву 
з невитратним електродом у вакуумній дуговій гарнісажній печі. Вирішено комплекс технологічних і мате-
ріалознавчих задач, проведено дослідження технологічних факторів, методів і процесів металургії, пов’яза-
них з вибором устаткування, оснащення і шихти для плавлення, розроблено технологічний процес отримання 
зливків із заданим гомогенним хімічним складом для подальшої деформаційної обробки з метою отримання 
вихідної заготовки. Вміст основних легуючих елементів оцінені за допомогою скануючого мікроскопа, а кис-
ню — за допомогою газоаналізатора. Визначено технологічні параметри виплавки і встановлені коефіцієнти 
переходу елементів шихти при дуговому переплаві з невитратним електродом у вакуумній дуговій гарнісажній 
печі. Встановлено, що вміст цирконію і ніобію в зливках відповідає їх розрахунковому складу вихідної шихти, 
а вміст титану нижче. Виплавлені контрольні зливки діаметром 50 мм з урахуванням коефіцієнтів переходу 
способом вакуумно-дугового переплаву з невитратним електродом у вакуумній дуговій гарнісажній печі. 
Бібліогр. 15, табл. 3, рис. 3.
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На сьогоднішній день цирконієві сплави застосо-
вують в різних конструкціях широкого спектру 
призначення: ядерна енергетика, медицина і т.п. 
Залежно від функціонального призначення виробу 
до сплавів пред’являються різні вимоги по рівню 
властивостей. Властивості матеріалу формуються 
зміною хімічного складу і структури. На структу-
ру значно впливає схема формоутворення: лиття, 
деформаційна обробка, зварювання та інші. Чим 
складніше технологія формоутворення, тим вище 
вимоги, що пред’являються до точності вмісту 
легуючих елементів, його однорідності хімічного 
складу, вмісту домішок та наявності дефектів, а та-
кож структурної та фазової гомогенності. Для за-
безпечення спеціальних властивостей, наприклад, 
низького модуля нормальної пружності сплаву, 
застосовуються складні системи легування, що іс-
тотно ускладнює дотримання перерахованих вище 
вимог, тому виготовлення високоякісних виробів 
на основі складнолегованих цирконієвих сплавів 
вимагає отримання вихідних зливків, які забезпе-
чують задані вимоги по хімічній, структурній та 
фазовій однорідності.

Одним з визначальних факторів рівномірного 
розподілу легуючих і модифікуючих елементів є 
їх початковий стан у матеріалах шихти [1] і спо-
соби виплавки. Одна зі складностей при отри-

манні цирконієвих сплавів — їх висока хімічна 
активність, що призводить до необхідності прийнят-
тя спеціальних заходів для ефективного захисту роз-
плавленого металу в інертному середовищі або ва-
куумі від газових домішок, таких як кисень, водень 
і азот, а також використання мідних або керамічних 
тиглів. Таким чином, технологія отримання промис-
лових заготовок складне технічне завдання.

Найбільш поширеними способами виплавки 
цирконію та його сплавів вважаються електро-
нно-променеве плавлення (ЕЛП) [2, 3] з проміж-
ною ємністю, електронно-променеве гарнісажне 
плавлення і вакуумно-дуговий переплав (ВДП) 
[4–6]. На даний час перспективним способом по 
отриманню зливків цирконієвих сплавів є ВДП, 
який дозволяє мінімізувати зазначені недоліки 
ЕЛП. До переваг ВДП відноситься інтенсивне 
перемішування розплаву електродинамічними 
силами дуги, що дозволяє знизити кількість пе-
реплавів, використання різнофракційної шихти в 
широкому діапазоні вихідних розмірів, навіть по-
рошків, а з використанням мідного водоохолоджу-
ваного кристалізатора отримують метал високої 
якості за домішковими елементами [7]. Порів-
няльна оцінка зливка КТЦ-110 після ЕЛП і отри-
маного в результаті подвійного ВДП показала, що 
метал, отриманий способом ВДП, відрізняється 
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більшою чистотою і стабільністю за вмістом домі-
шок, відсутністю дефектів металургійного похо-
дження (раковини, сторонні включення, пори) та 
формуванням більш сприятливої макроструктури 
[6]. До недоліків ВДП відноситься необхідність 
отримання витратного електроду.

На сьогодні використовують декілька способів 
отримання витратних електродів: лиття шляхом 
попередньої виплавки шихти в тиглі і заливкою 
в кокіль та методами обробки тиском. Основним 
способом виготовлення витратних електродів для 
ВДП є пресування. Однак використання цього 
способу призводить до виникнення багатьох при-
чин, що вкрай негативно позначаються на якості 
одержуваного зливка [8]. Більш ефективним і 
технологічним є спосіб виготовлення витратних 
електродів литтям, що повністю виключає ризики 
способу пресуванням та дозволяє при переплаві 
провести попередній рівномірний розподіл легу-
ючих компонентів. Для ефективного отримання 
хімічно активних і складнолегованих сплавів іс-
нує спосіб плавлення металів невитратним елек-
тродом у вакуумно-дугових гарнісажних печах. 
Важливою перевагою гарнісажного плавлення є 
отримання зливка однорідного хімічного скла-
ду і завершення всіх фізико-хімічних процесів за 
рахунок великих обсягів рідкого металу і досить 
тривалого перебування металу в рідкому стані, 
що сприяє повному розчиненню легуючих ком-
понентів [9]. У гарнісажній печі менш вірогідне 
утворення дефектів з великовагових включень, які 
випадають на дно ванни у гарнісаж [10].

Також необхідно враховувати, що описані вище 
експерименти були проведені в основному при ви-
плавленні цирконієвих зливків для потреб ядер-
ної енергетики (КТЦ-110 (Zr1Nb), КТЦ-12, Е110, 
Е125, Е635). На сьогоднішній день у світі існує 
потреба в отриманні пруткових заготовок довжи-
ною більше трьох метрів із цирконієвих сплавів, 
наприклад, для виготовлення імплантатів. Сплави 
на основі цирконію для медичного використання 
отримували в основному на лабораторних уста-
новках без урахування масштабного фактору. 
Отримання зливка вироблялося шляхом багато-
разового (3…10 разів) переплаву, що для серійної 
промислової технології економічно недоцільно. 

Тому виникла потреба у зливках цирконію для 
дрібносерійного виробництва.

Можна припустити, що при плавленні високо-
легованих зливків цирконію для дрібносерійного 
виробництва параметри технологічного проце-
су плавлення, розподіл компонентів сплаву, його 
структура та властивості будуть відрізнятися від 
отриманих в лабораторних умовах значень. От-
римання напівфабрикатів із нових матеріалів у 
промислових умовах вимагає досконалого від-
працювання технологічного процесу на кожному 
етапі — вибір шихтових матеріалів, їх підготовка, 
плавлення, обробка тиском та термічна обробка. 
Технологічна схема повинна забезпечувати отри-
мання бездефектних заготовок з мінімальними 
хімічними і структурними неоднорідностями [11].

Мета даної роботи — відпрацювання техно-
логії отримання цирконієвого сплаву заданого 
складу способом вакуумно-дугового переплаву з 
невитратним електродом у вакуумній дуговій гар-
нісажній печі, що дозволяє отримувати гомогенні 
зливки для подальшого виготовлення деформова-
ного прутка з однорідними властивостями.

Для досягнення поставленої мети необхід-
но вирішити комплекс технологічних і матеріа-
лознавчих задач, провести дослідження техноло-
гічних факторів, методів і процесів металургії, 
пов’язаних з вибором устаткування, оснащення і 
шихти для плавлення, розробити технологічний 
процес отримання зливків із заданим гомогенним 
хімічним складом для подальшої деформаційної 
обробки та отримання вихідної заготовки.

Матеріали та методики досліджень. Як об’єкт 
досліджень розглядалися кілька цирконієвих спла-
вів, які застосовуються в імплантології — Zr1Nb 
[12], Zr30Ti20A125Pd25, Zr60A115Nil5Cu5Co5 
та ін. Для досліджень обрано сплав вітчизняної 
розробки (Інститут металофізики ім. Г.В. Курдю-
мова НАН України) наступного хімічного складу, 
мас. %: Zr — 59,57; Ti — 19,02; Nb — 21,41. Сплав 
відноситься до біосумісних матеріалів із низьким 
модулем пружності (Е = 47…55 ГПа) на основі сис-
теми цирконій–титан та може бути використаний 
для виготовлення медичних імплантатів в хірургії, 
ортопедії, травматології, стоматології та ін. [13].

Таблиця 1. Хімічний склад шихтових матеріалів, які застосовуються для отримання сплаву, мас. % (не більше)

Марка Основа Ti Fe Si Ni C Cl N O
ТГ-90 ДСТУ 3079‒95 Титан ‒ 0,05 0,01 0,04 0,02 0,08 0,020 0,04

НбШ 1 ГОСТ 16100‒79 Ніобій 0,070 0,08 0,03 ‒ 0,06 ‒ 0,050 ‒ʺ‒
КТЦ-100 ТУ 95.2185‒90 Цирконій 0,007 0,03 0,01 0,01 0,02 0,003 0,006 0,14
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В якості вихідних шихтових матеріалів вико-
ристовували цирконій КТЦ-100 електронно-проме-
невого плавлення у вигляді порізаного на шматки 
зливка, ніобієві штабіки розміром 18×22×550 мм 
і титанову губку ТГ-90 (фракційний склад — 
12 + 2 мм) (табл. 1). Суворих вимог до дисперсності 
і гранулометричного складу губки не висували.

Перед початком робіт надані матеріали попе-
редньо подрібнювали до фракції 5…15 мм шля-
хом механічного дроблення, різання, перемішува-
ли і шихтували. Вибір фракційного складу шихти 
виходить із необхідності повного розплавлення 
і рівномірного розподілу в ванні рідкого металу. 
Шихту готували з урахуванням теоретичного ко-
ефіцієнту переходу елементів дослідного складу.

Розрахунок шихти проводили з урахуванням 
ваги зливка, яка дорівнює 3,0 кг (табл. 2). Зважу-
вання вихідних матеріалів здійснювали на вагах 
настільних циферблатних ВНЦ-2М.

Виплавку зливків дослідного сплаву системи 
Zr–Nb–Ti виконували способом ВДП з невитрат-

Таблиця 2. Хімічний склад і кількість легуючих елементів у 
сплаві типу Zr–Nb–Ti, мас. %/г

Zr Nb Ti Всього

60/1800 21/630 19/570 100/3000

Рис. 1. ВДГП: а — загальна схема; б — зовнішній вид плавильного простору; в — схема плавильного простору: І — систе-
ма живлення; ІІ — система керування (шафа керування та реєстрації); ІІІ — плавильний простір; ІV — вакуумна система; 
V — система подачі захисного газу; VI — система охолодження; 1 — тигель; 2 — неплавкий електрод; 3 — оглядове вікно із 
відеореєстрацією; 4 — оглядове вікно; 5 — електродотримач; 6 — привод переміщення електроду; 7 — підведення аргону; 
8 — кокіль; 9 — термопара; 10 — нагрівачі; 11 — плавильна камера; 12 — анод; 13 —металева ванна; 14 — трансформатор; 
15 — діодний блок; 16 — ресивер; 17 — вакуумний вентиль; 18 — форвакуумний насос; 19 — вакуумметр; 20 — манометр; 
21 — редуктор; 22 — ротаметр; 23 — балони із захисним газом; 24 — колектор; 25 — пристрій обертання; 26 — патрубки 
охолоджуючої рідини
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ним електродом у вакуумно-дуговій гарнісаж-
ній печі (ВДГП) (рис. 1, технічні характеристики 
наведені нижче). Плавлення вели мідним водо-
охолоджуваним електродом із вольфрамовим на-
конечником у тиглі, який виготовлено з графіту 
марки МПГ-7 [14].

Технічні характеристики вакуумно­дугової 
гарнісажної печі

Встановлена потужність, кВт  . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 80
Номінальна потужність, кВт . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 50
Діапазон робочого тиску, мм. рт. ст.  . . . . . . . . . . 1∙10‒3…1∙10‒5

Максимальний хід штока, мм  . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 380
Швидкість вертикального переміщення штока, 
мм/хв. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .≤ 1050
Максимальний внутрішній діаметр тигля, мм . . . . . . . . . . 190
Максимальна внутрішня висота тигля, мм . . . . . . . . . . . . . 170
Максимальний внутрішній діаметр кокілю, мм . . . . . . . . . 150
Максимальна внутрішня висота кокілю, мм  . . . . . . . . . . . 220
Максимальна сила струму плавлення, А  . . . . . . . . . . . . . 3500
Максимальна напруга плавлення, В . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 55
Ємність номінальна, кг . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 25
Час розплавлення під струмом, хв. . . . . . . . . . . . . . . . . 15…30
Витрата води на охолодження печі, м3/год . . . . . . . . . . . . . . . 8
Займана площа (без джерела живлення), м2 . . . . . . . . . . . . . . 5

У подальшому в роботі вивчали розподіл хі-
мічних елементів. Для цього зливки механічно 
обробляли та розрізали у повздовжньому напрямі 
(рис. 2). Механічну обробку зливка здійснювали 
на токарно-гвинторізному верстаті 16К20, різан-
ня — на горизонтально-фрезерному верстаті мо-
делі 6Р81.

Склад основних легуючих елементів оціню-
вали за допомогою скануючого мікроскопа JSM-
IT300LV (Jeol, Японія), обладнаного рентгенів-
ським енергодисперсійним мікроаналізом X-Max 
80 (Oxford Intruments, United Kingdom). Вміст кис-
ню визначали відповідно за допомогою газоаналі-
затора моделі ON900 фірми «ELTRA».

Результати експериментів та їх аналіз. Для 
отримання заданого хімічного складу проводили 
вибір і розрахунок шихтових матеріалів, а також 
коефіцієнтів переходу легуючих елементів з ших-
тових матеріалів в зливок. Цирконій і титан актив-
но взаємодіють як з газами (кисень, азот, водень) 
під час технологічного процесу їх отримання, так 
і з вуглецем й металами. Наявність домішок при-
зводить до зміцнення та підвищення нормального 

модуля пружності. Цю проблему вирішували шля-
хом використання шихти високої чистоти. При 
виборі шихтових матеріалів було застосовано по-
передній досвід виплавлення цирконієвих сплавів 
[15], де проведено аналіз і дослідження по підбо-
ру шихтових матеріалів для реалізації отримання 
дослідного сплаву. Встановлено найбільш раціо-
нальні шихтові матеріали, зокрема замість доро-
гого йодідного цирконію застосовується цирконіє-
вий сплав, в даному випадку КТЦ-100. При цьому 
для забезпечення допустимої концентрації кисню, 
яка не повинна перевищувати відповідні значення 
для нелегованого титану і сплаву ВТ6 (ISO 5832-2 
та ISO 5832-3) використовували титанову губку 
ТГ-90. Тому в даній роботі використана шихта, 
яка дозволяє, не впливаючи на хімічний склад і 
механічні властивості, застосовувати доступну си-
ровину, яка знизить підсумкову вартість продукту.

З метою відпрацювання режимів і коефіцієнтів 
переходу елементів при гарнісажному плавленні 
отримували зливки дослідного сплаву системи 
Zr–Nb–Ti. Завалку в графітовий тигель всіх ком-
понентів проводили одночасно. Основна вимога 
при цьому — забезпечення максимально можли-
вої щільності укладки матеріалів. Перед початком 
плавлення піч вакуумували. Після чого її заповню-

Рис. 2. Схема аналізу хімічного складу зразків дослідних 
плавлень: + — місця визначення хімічного складу

Рис. 3. Вид зливка сплаву після виплавлення (а) і механічної обробки (б)
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вали сумішшю інертних газів (аргон + гелій). Піс-
ля розплавлення і перемішування (за допомогою 
управління дугою) розплав виливали в графітовий 
кокіль висотою 220 мм, де він і охолоджувався. 
Контроль температури здійснювали посередньо 
термопарою ВР5/20 А-1 діаметром 0,5 мм, яка 
розташована в днищі тигля, і безпосередньо піро-
метром через оглядове вікно.

Чисельні значення технологічних параметрів 
гарнісажного плавлення для зливків системи 
Zr–Nb–Ti наступні:

маса завантаження, кг . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 3,0
сила струму I, А . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 1000…1800
напруга U, В . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 25…50
тиск вакуумування P, Па  . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 99·10‒7

час відкачування вакууму, хв . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 10…15
тиск робочого середовища P, Па . . . . . . . . . . . . . 3500…10000
робоче середовище суміш газів Ar/He, % . . . . . . . . . . . . . 70/30
час підігрівання кокілю перед плавленням, хв . . . . . . . 30…35
час плавлення, хв  . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 25…30
температура розплаву перед заливкою, °С . . . . . . 1550…1750
час охолодження металу в кокілі, хв . . . . . . . . . . . . . . . 60…90
діаметр зливка, мм  . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 50

В результаті плавлень отримані п’ять зливків 
дослідного сплаву системи Zr–Nb–Ti діаметром 
50 мм, довжиною 215...220 мм і масою 2,3…2,5 кг. 
Зливки механічно обробляли, після чого аналізу-

вали розподіл елементів по перетину. Зовнішній 
вигляд заготовки після виплавлення і механічного 
оброблення представлений на рис. 3.

Проведено дослідження якості отриманого 
зливка цирконієвого сплаву системи Zr–Nb–Ti 
діаметром 50 мм способом ВДП із невитратним 
електродом у вакуумній дуговій гарнісажній печі. 
Візуальний огляд показав, що бічна поверхня от-
риманого зливка чиста, підвищена концентрація 
домішкових елементів на поверхні у вигляді окис-
неного шару відсутня. Дефекти у вигляді розривів, 
тріщин або несплавлення відсутні.

Згідно аналізу хімічного складу металу, який ви-
значено спектральним методом (табл. 3), цирконій, 
ніобій, титан і кисень по висоті і перетину розгля-
нутого зливка розподілені рівномірно, розходжен-
ня у вмісті елементів знаходиться в межах похибки 
аналізу. Порівняння даних табл. 2 та 3 дозволило 
встановити, що хімічний склад зливка не відпові-
дав вимогам поставленого завдання, тому виконано 
уточнення коефіцієнтів переходу та коригування 
складу шихти. Для встановлення коефіцієнтів пе-
реходу компонентів шихти при виплавленні злив-
ків проводили порівняння хімічного складу, який 
регламентували при розрахунку шихти і хімічного 
складу, фактично отриманого за середнім значен-
ням табл. 3. Порівняння даних табл. 2 та 3 дозволяє 
розрахувати коефіцієнти переходу елементів ліга-
тури: Zr — 1,00; Nb — 1,00; Ti — 0,95.

Таким чином, з аналізу даних табл. 3 випливає, 
що для забезпечення необхідної концентрації хі-
мічних елементів у сплаві необхідно коригувати 
склад шихти з урахуванням коефіцієнтів перехо-
ду. Для остаточного висновку про відповідність 
дослідного сплаву необхідним вимогам провели 
контрольне плавлення з урахуванням коефіцієнтів 
переходу, які визначені експериментально. В ре-
зультаті хімічний склад отриманого зливка, який 
визначено спектральним методом, відповідав ви-
могам завдання (табл. 3).

Висновки

1. Проведено аналіз способів отримання зливків 
із сплавів цирконію. Показано, що з найбільш по-
ширених методів, з урахуванням специфіки ших-
тових матеріалів, а також отримання зливка, най-
більш перспективною є схема, що включає ВДП 
з попереднім отриманням витратного електрода з 
різнофракційної та різнокомпонентної шихти.

2. Проведено дослідження щодо реалізації 
технологічного процесу отримання цирконієвого 
сплаву із застосуванням дугової печі типу УПДА 
для отримання витратного електроду діаметром 
50 мм. Проведений комплекс робіт дозволив ви-

Таблиця 3. Розподіл легуючих елементів і домішок зразків 
цирконієвого сплаву, мас. %

Частина 
зливка

Місце 
відбору 

проб
Zr Nb Ti O

Середнє значення п’яти плавок

Верх
0·R 60,11 22,45 17,31

0,130,5·R 60,47 21,99 17,41
R 61,36 21,18 17,33

Середина
0·R 59,81 22,34 17,74

0,110,5·R 60,07 21,98 17,84
R 60,30 21,78 17,81

Низ
0·R 60,99 21,46 17,43

0,120,5·R 60,66 21,85 17,37
R 60,39 22,17 17,32

Середнє – 60,46 21,91 17,51 0,12
Контрольне плавлення

Верх
0·R 60,89 20,48 18,5

0,130,5·R 60,72 20,01 19,14
R 59,35 21,40 19,12

Середина
0·R 59,23 21,45 19,21

0,110,5·R 60,1 20,80 18,99
R 59,39 21,37 19,13

Низ
0·R 59,88 21,4 18,60

0,120,5·R 60,31 20,61 18,96
R 59,69 21,02 19,17

Середнє – 59,95 20,95 18,98 0,12

Примітка. 0·R — вісь зливка; 0,5·R — середина радіусу; R — 
периферійна зона (5 мм від поверхні зливка) (див. рис. 2).
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значити технологічні параметри ВДП з невитрат-
ним електродом у вакуумній дуговій гарнісажній 
печі зливків дослідного цирконієвого сплаву сис-
теми Zr–Nb–Ti і встановити коефіцієнти перехо-
ду елементів шихти. Оцінка переходу елементів 
сплаву дозволила встановити коефіцієнти перехо-
ду для Zr (1,00), Nb (1,00), Ti (0,95).

3. Отримані результати можуть бути викори-
стані для подальшого виготовлення заготовок зі 
зливків циркононієвих сплавів.
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TECHNOLOGY FOR SMELTING ZIRCONIUM ALLOY INGOTS 

BY VACUUM ARC REMELTING WITH A NON-CONSUMABLE ELECTRODE 
IN A SKULL FURNACE

О.V. Ovchynnykov, O.E. Kapustian
Zaporizhzhia Polytechnic National University. 

64 Zhukovsky Str., 69063, Zaporizhzhia, Ukraine. E-mail: aek@zntu.edu.ua

The results of studying the possibility of obtaining ingots of zirconium alloy of the Zr–Nb–Ti system using the 
method of vacuum-arc remelting of charge material of various chemical compositions are presented. A technology 
was developed for producing a zirconium alloy of a given composition by vacuum-arc remelting with a non-
consumable electrode in a vacuum-arc skull furnace. A complex of technological and material science problems 
was solved, a study of technological factors, methods and processes of metallurgy associated with the choice of 
equipment, tooling and charge for melting was carried out, a technological process for obtaining ingots with a 
given homogeneous chemical composition was developed for further deformation processing, in order to obtain 
an initial billet. The content of the main alloying elements was estimated using a scanning microscope, and of 
oxygen — using a gas analyzer. The technological parameters of smelting are established and the transition 
coefficients of the charge elements during arc remelting with a non-consumable electrode in a vacuum-arc skull 
furnace are determined. It was established that the content of zirconium and niobium in the ingots corresponds 
to the calculated composition of the initial charge, and the titanium content is lower. Control ingots of 50 mm 
diameter were melted taking into account the transition coefficients by the method of vacuum-arc remelting with 
a non-consumable electrode in a vacuum-arc skull furnace. Ref. 15, Tabl. 5, Fig. 3.
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