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УДК: 622.765.06  DOI: dx.doi.org/10.17073/0021-3438-2017-1-4-12

ЭЛЕКТРОКИНЕТИЧЕСКИЙ ПОТЕНЦИАЛ 
ПОВЕРХНОСТИ УЛЬТРАТОНКИХ СУЛЬФИДОВ 

И ФЛОТОАКТИВНОСТЬ МИНЕРАЛОВ

© 2017 г. В.А. Игнаткина, В.А. Бочаров, Д.Д. Аксенова, А.А. Каюмов

Национальный исследовательский технологический университет «МИСиС», г. Москва

Статья поступила в редакцию 18.04.16 г., подписана в печать 15.06.16 г.

Изложены результаты экспериментальных исследований электрокинетического потенциала (ЭКП) ультратонких суль-

фидов (халькопирит, теннантит, галенит, сфалерит, пирит, пирротин); флотируемости мономинеральных фракций суль-

фидов флотационной крупности (–0,1 + 0,05 мм) в механической флотомашине; флотируемости шламов (–0,041 + 0,010 

мм) в трубке Халлимонда с адсорбцией в условиях беспенной флотации. Приведена методика подготовки ультратонких 

порошков и сульфгидрильных собирателей к измерению ЭКП. Изучены ЭКП поверхности частиц минералов и нерас-

творимых форм сульфгидрильных собирателей в диапазоне рН от 2,0 до 12,5 (кислая среда создавалась с использованием 

H2SO4, щелочная – NaOH или Ca(OH)2) – были получены разные результаты ЭКП сульфидов для среды гидроксида на-

трия и извести. В среде NaOH при рН > 9,5 у всех сульфидов значения ЭКП отрицательные; в среде Ca(OH)2 при рН > 11 

они имеют положительные ЭКП (1–18 мВ); у халькопирита ЭКП положительны в исследованном диапазоне pHCa(OH)2
 = 

= 9,0÷12,5. Установлены значения точки нулевого заряда: в среде серной кислоты и гидроксида натрия – для халькопи-

рита (рН = 6,5 и 8,8), теннантита (рН = 3,0), сфалерита (рН = 5,1 и 6,4), пирита (рН = 3,1 и 8,9) и пирротина (рН = 7,0); в 

известковой среде – для теннантита и сфалерита (рН = 12,0), галенита (рН = 11,2), пирита (рН = 9,5 и 11,2), пирротина 

(рН = 9,5 и 12,1). Измерения ЭКП ультратонких частиц сульфидов позволяют уточнить механизм взаимодействия сульф-

гидрильных собирателей с сульфидами, связать неселективное извлечение шламов сульфидов в высокощелочной извест-

ковой среде с вкладом электростатической составляющей при адгезии ультратонких частиц сульфидов на пузырьках и их 

механическим выносом в пенный продукт.

Ключевые слова: флотация, сульфиды, электрокинетический потенциал, точка нулевого заряда (изоэлектрическая точка), 

механизм действия, халькопирит, теннантит, галенит, сфалерит, пирит, пирротин.
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Ignatkina V.A., Bocharov V.A., Aksenova D.D., Kayumov А.А. 

Zeta potential of ultrafine sulfide surface and floatability of minerals

The paper shows the results obtained in experimental studies of zeta potential of ultrafine sulfides (chalcopyrite, tennantite, galena, 

sphalerite, pyrite, pyrrhotite); floatability of mono-mineral flotation grade sulfide fractions (–0,1 + 0,05 mm) in the mechanical 

flotation cell; f loatability of sludges (–0,041 + 0,010 mm) in the Hallimond tube with adsorption under foamless flotation conditions. 

The method for preparation of ultrafine powders and sulfhydryl collectors for zeta potential measurement is provided. The paper 

studies zeta potential of mineral particle surface and insoluble forms of sulfhydryl collectors in the pH range from 2,0 to 12,5 (acidic 

medium was prepared using H2SO4, alkali medium was prepared using NaOH or Ca(OH)2). The obtained zeta potentials of sulfides 

were different for sodium hydroxide and lime media. In NaOH medium at pH> 9,5 zeta potential values of all sulfides were negative; 

in Ca(OH)2 medium at pH > 11 they had positive zeta potential values (1–18 mV); chalcopyrite zeta potential values are positive in 

the studied range pHCa(OH)2
 = 9,0÷12,5. Isoelectric points were identified for chalcopyrite (pH = 6,5 and 8,8), tennantite (pH = 3,0), 

sphalerite (pH = 5,1 and 6,4), pyrite (pH = 3,1 and 8,9) and pyrrhotite (pH = 7,0) in sulfuric acid and sodium hydroxide medium; for 

tennantite and sphalerite (pH = 12,0), galena (pH = 11,2), pyrite (pH = 9,5 and 11,2), pyrrhotite (pH = 9,5 and 12,1) in lime medium. 

Measurements of zeta potential values of ultrafine sulfide particles make it possible to define more exactly the mechanism of interaction 
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Введение

От физико-химического состояния поверхно-

сти минералов зависит успех образования флото-

комплекса «пузырек—частица». Состояние вну-

тренней обкладки двойного электрического слоя 

влияет на специфическую адсорбцию собирате-

лей; во внешней обкладке могут адсорбироваться 

все ионы, присутствующие в растворе. Достиже-

ние изоэлектрической точки (ИЭТ) либо точки ну-

левого заряда (ТНЗ) на поверхности минерала по-

зволяет закрепляться собирателю в молекулярной 

форме для компенсации избытка поверхностной 

энергии. Особенно важна величина электроки-

нетического потенциала (ЭКП) для силикатных и 

оксидных минералов, на которых адсорбция соби-

рателей зависит от заряда поверхности [1—7].

Исследованиями [8] при измерении потенциала 

протекания продемонстрировано, что температу-

ра и давление оказывают влияние на ЭКП несуль-

фидных минералов. Его значение с ростом темпе-

ратуры уменьшается: для кварца — на 2,3 мВ/°С; 

каолинита — 0,96 мВ/°С, кальцита — 2,1 мВ/°С. При 

повышении давления величина ЭКП на кварце 

растет, для каолинита, напротив, снижается, а для 

кальцита — увеличивается начиная с определен-

ного давления. Использование метода измерения 

электрокинетического потенциала протекания по-

зволило установить влияние различных электро-

литов (NaCl, LiCl, CaCl2·2H2O, MgCl2·6H2O, CuCl2, 

CoCl2, ZnCl2, AlCl3, Pb(NO3)2) на величину ЭКП 

каолинита, монтмориллонита и кварца. Для 

электролитов, склонных к гидролизу, при взаи-

модействии с породными минералами выявлены 

две точки ТНЗ — первая характерна для адсорб-

between sulfhydryl collectors and sulfides, associate non-selective extraction of sulfide sludges in high-alkali lime medium with the 

electrostatic component contribution during adhesion of ultrafine sulfide particles on bubbles and their mechanical removal to the 

froth.

Keywords: flotation, sulfides, zeta potential, isoelectric point, mechanism of action, chalcopyrite, tennantite, galena, sphalerite, py-

rite, pyrrhotite.
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ции ионов на минералах, а вторая соответствует 

адсорбции гидроксидной формы полиэлектроли-

тов [9].

Согласно теории Б.В. Дерягина [10], возникно-

вение расклинивающего давления при взаимодей-

ствии фаз связано с поверхностными силами раз-

ной природы (электростатическими, молекуляр-

ными, гидрофобными), которые действуют в тон-

ком поверхностном слое (пленке) между двумя 

граничащими фазами. Электростатическая и мо-

лекулярная поверхностные силы играют важную 

роль в процессах агрегирования тонких минераль-

ных частиц; при образовании флотокомплекса 

минерала и пузырька приоритетны гидрофобная 

и электростатическая силы. Молекулярные силы 

стабилизируют тонкую пленку воды между газо-

вой и твердой фазами, поскольку молекулярная 

составляющая расклинивающего давления имеет 

положительные значения; необходимо преодоле-

ние молекулярной составляющей энергетического 

барьера для образования флотокомплекса [10].

Исследование электрокинетического потен-

циала ультратонкого галенита позволило опреде-

лить, что максимальное его извлечение наблюда-

ется в области рН = 1,5÷4,0, когда дзета-потенциал 

находится в диапазоне ξ = 0÷25 мВ. При рН > 10 

значение ЭКП снижается до –40 мВ, что согласу-

ется с уменьшением извлечения галенита в кон-

центрат [11].

Дзета-потенциалы сульфидов меди (халькозин, 

ковеллин, халькопирит, борнит, энаргит и теннан-

тит) измерены в зависимости от рН, в том числе в 

окислительных условиях. Авторы исследований 
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связывают изменение дзета-потенциала с гидро-

лизом гидроксида меди в поверхностном слое 

сульфидов. В окислительных условиях теннантит 

имеет две ТНЗ при рН = 6,0 и 11,2, в то время как 

халькопирит имеет одну ТНЗ при рН = 9. Приве-

ден следующий ряд окисления: халькозин > тен-

нантит > энаргит > борнит > ковеллин > халько-

пирит [12].

Для пирита ТНЗ соответствует рН = 6,0; в об-

ласти pH < 6 значение ЭКП положительно [13, 14].

Исследования ЭКП применяют для изучения 

механизма взаимодействия сульфгидрильных 

собирателей с поверхностью сульфидов. Так, в 

работе [15] представлены результаты исследова-

ний взаимодействия этилового, пропилового и 

бутилового ксантогенатов с пиритом методами 

измерения электрокинетического потенциала, 

адсорбции и оценки количества Fe2+ в растворе. 

Авторы [15] утверждают, что при адсорбции бу-

тилового ксантогената на пирите он окисляется 

до дисульфида, а Fe3+ восстанавливается до Fe2+, 

при этом уменьшается ЭКП и растет гидрофоб-

ность поверхности. 

Результаты исследований показали незначи-

тельное влияние пенообразователей при концен-

трациях, которые используются во флотации, на 

величину ЭКП пузырьков воздуха, которые полу-

чены диспергированием ультразвуком, при этом 

заряд пузырьков отрицательный [16].

Методом электрофореза изучено влияние фло-

кулянтов разных типов в области рН = 2÷12 на ве-

личину ЭКП пузырьков газа при напорной флота-

ции. Установлено, что анионные, неионогенные и 

амфотерные флокулянты повышают отрицатель-

ный заряд пузырьков, при этом ТНЗ соответствует 

рН = 2. Катионные полиэлектролиты обеспечива-

ют положительный заряд пузырьков газа в диапа-

зоне рН = 2÷8 и ТНЗ при рН = 8 [17].

Измерение электрокинетического потенциала 

играет определяющую роль при подборе флоку-

лянтов и коагулянтов [18]. 

Таким образом, измерение ЭКП поверхности 

сульфидов с целью уточнения механизма взаимо-

действия сульфгидрильных собирателей с поверх-

ностью сульфидов с последующим образованием 

флотокомплекса остается актуальным.

Материалы и методы исследований

Для изучения ЭКП твердой фазы использованы 

ультратонкие порошки сульфидов: галенит (PbS), 

халькопирит (CuFeS2), теннантит (3Cu2S·As2S3), 

сфалерит (ZnS), пирит (FeS2) и пирротин (FeS).

Во флотационных исследованиях в трубке 

Халлимонда применяли сульфиды крупностью 

–41+10 мкм (Т : Ж = 1 : 100), в механической фло-

томашине — крупностью –100+50 мкм (Т : Ж = 

= 1 : 20). Предварительно сульфиды подвергались 

специальной щелочной обработке [19].

В качестве сульфгидрильных собирателей ис-

пользовали бутиловый ксантогенат (ЧДА) — бутКх, 

O-изопропил-N-метилтионокарбамат — ИТК (ак-

тивность 92 %), Аэро 5100 (Cytec), представляю-

щий собой смесь длинноцепочечных тионокарба-

матов.

Для проведения измерений ЭКП ультратонких 

порошков сульфидов их помещали в подготов-

ленные растворы при соотношении Т : Ж, равном 

1 : 2000. Диапазон рН изменяли от 2 до 12,5: кислая 

среда создавалась серной кислотой, щелочная — 

гидроксидом натрия (NaOH) или известковым мо-

локом (Ca(OH)2) для разных задач исследований. 

Крупность частиц в кювете составляла 2—4 мкм в 

зависимости от плотности минерала. 

ЭКП сульфидов были определены с помощью 

анализатора «Malvern Nano-ZEN 3600» — брали 

среднее значение из 3 измерений.

Результаты 
и их обсуждение

 На рис. 1 приведены зависимости ЭКП суль-

фидов от рН среды, полученной использова-

нием серной кислоты и гидроксида натрия. Вид-

но, что положительные значения ЭКП наблюда-

ются у пирита в области рН = 3,1÷8,9, халькопи-

рита — при рН = 6,5÷8,8, теннантита — при рН < 3. 

Рис. 1. Влияние рНH2 SO4
 и рНNaOH 

на величину ЭКП ультратонких сульфидов
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У других сульфидов значения ЭКП отрицатель-

ны. Ультратонкий галенит имеет отрицательные 

ЭКП во всем диапазоне рН, анионы поверхности 

галенита конкурируют с ионами гидроксония 

(H3O+).

В табл. 1 представлены значения рH среды H2SO4 

и NaOH, соответствующие точке нулевого заряда.

Согласно данным рис. 1 и табл. 1, в диапазоне 

рН = 2,0÷11,5 халькопирит, сфалерит, пирит име-

ют две точки ТНЗ. В области рНNaOH > 9 значения 

ЭКП всех сульфидов отрицательны. При дли-

тельном хранении образцов (1 мес.) в щелочной 

среде величины ЭКП поверхности ультратонких 

частиц сульфидов изменились на положительные 

за счет поверхностных окислительно-восстано-

вительных реакций. 

В работе [20] показана возможность флотации 

теннантита сочетанием малополярного сульф-

гидрильного собирателя Аэро 5100 и бутилово-

го ксантогената в высокощелочной известковой 

среде, поэтому были проведены серии измерений 

ЭКП ультратонких сульфидов, помещенных в вод-

ные растворы с различным рН, зависящим от до-

бавок известкового молока (рис. 2). 

В известковой среде зависимости ЭКП сульфи-

дов от pH отличаются от результатов, полученных 

в щелочной среде, создаваемой NaOH (см. рис. 1). 

Наблюдается закономерное повышение ЭКП по-

верхности всех сульфидов при рН > 11 (см. рис. 2). 

Наибольшее положительное значение потенциала 

при pHCa(OH)2
 = 12,5 имеют пирротин (ζ = +19,1 мВ), 

халькопирит (ζ = +15,5 мВ) и пирит (ζ = +13,9 мВ). 

У сфалерита и теннантита одна ТНЗ, которая реги-

стрируется при pHCa(OH)2
 = 12.

В табл. 2 приведены значения ТНЗ при вели-

чинах рH известковой среды.

В известковой среде сульфиды железа имеют 

2 точки ТНЗ, у халькопирита ЭКП положительны 

во всем диапазоне рН.

Перемешивание в стакане на магнитной ме-

шалке теннантита в известковой среде при рН = 12 

в течение 10 мин привело к незначительному сни-

жению ЭКП с +0,06 до –0,46 мВ; при том же вре-

мени кондиционирования в камере флотационной 

машины при аэрации значение ЭКП составило 

+0,1 мВ. Таким образом, изменение условий кон-

диционирования теннантита в высокощелочной 

известковой среде практически не влияет на вели-

чину ЭКП, а его значение, близкое к нулю, позво-

ляет предположить возможность физической ад-

сорбции молекулярной формы сульфгидрильного 

собирателя.

Положительность ЭКП поверхности сульфи-

дов может быть следствием адсорбции катионных 

форм кальция (рис. 3). 

Ионное состояние суспензии извести определе-

но на основе констант растворимости малораство-

римых соединений [21]:

Таблица 1

Экспериментальные значения рНH2SO4
 

и рНNaOH сульфидов, соответствующие ТНЗ

Сульфид ТНЗ-1 ТНЗ-2

Халькопирит 6,5 8,8

Теннантит 3,0 –

Сфалерит 5,1 6,4

Галенит – –

Пирит 3,1 8,9

Пирротин 7,0 –

Таблица 2

Экспериментальные значения pHCa(OH)2
 сульфидов, 

соответствующие ТНЗ

Сульфид ТНЗ-1 ТНЗ-2

Халькопирит – –

Теннантит 12,0 –

Сфалерит 12,0 –

Галенит 11,2 –

Пирит 9,5 11,2

Пирротин 9,5 12,5

Рис. 2. Влияние известковой среды 

на величину ЭКП сульфидов
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ПР1 = [CaOH+]·[OH–],

следовательно, растворимость равна

[OH–] = [CaOH+] = P1;

ПР2 = [Ca2+]·[OH–]2,

и растворимость определяется как

[OH–] = 2P2,

pH = 14 + lg[OH–],

Сульфгидрильные собиратели относятся к 

мягким кислотам Льюиса, поэтому не могут обра-

зовывать соединения с жесткими сопряженными 

основаниями [22]. Но в области ТНЗ потенциаль-

но возможна адсорбция малополярных сульфги-

дрильных собирателей. Негативный факт смеще-

ния ЭКП в область нулевого заряда поверхности в 

высокощелочной известковой среде всех сульфи-

дов способствует неселективному агрегированию 

шламистых частиц. Создаются условия снижения 

контрастности технологических свойств между 

сульфидами меди и сульфидами железа, сфалери-

та, приводящего к механическому выносу шлами-

стых частиц в пену [23]. 

Растворы бутКх и ИТК при концентрации 

10–4 моль/л имеют малые положительные значения 

ЭКП в кислой среде (при pH = 2,4 — соответственно 

+0,4 и +9,6 мВ) и достаточно отрицательные — в ще-

лочной (при рНNaOH = 7,6 — соответственно –24,3 и 

–21,7 мВ), что указывает на наличие нерастворимых 

форм собирателя в широком диапазоне рН. 

При помещении навески сульфидов в индиви-

дуальные растворы бутилового ксантогената или 

ИТК с концентрацией 10–4 моль/л наблюдается 

изменение ЭКП сульфидов по сравнению с вели-

чиной ЭКП в водных растворах. Например, при 

нахождении халькопирита в растворе бутилового 

ксантогената при рНNaOH = 8,0 значение ЭКПCuFeS2
 

снизилось с +5,11 до –4,4 мВ, что возможно при

изменении состава внешнего диффузионного 

слоя и является следствием адсорбции ксан-

тогенатионов. В тех же условиях для ИТК ве-

личина ЭКПCuFeS2
 изменилась незначительно и 

составила +7,39 мВ. Косвенно этот факт может 

быть подтверждением существования независи-

мых активных центров адсорбции ИТК и бутКх 

на халькопирите. ЭКП ультратонкого сфалерита 

в растворах бутилового ксантогената и ИТК при 

рНNaOH = 8 снизился с –4,6 мВ до –18,4 и –19,0 мВ 

соответственно. 

При исходном pHCa(OH)2
 = 12 величина ЭКП 

сульфидов в растворе бутилового ксантогената ме-

няется в зависимости от его исходной концентра-

ции (рис. 4).

С повышением концентрации бутилового ксан-

тогената ЭКП поверхности сфалерита, теннан-

тита и галенита имеют отрицательные значения, 

что косвенно указывает на закрепление анион-

Рис. 3. Диаграмма состояния Ca(OH)2

Рис. 4. Зависимости ЭКП ультратонких сульфидов 

от исходной концентрации бутилового ксантогената 

при pHCa(OH)2
 = 12
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ной формы бутилового ксантогената. ЭКП халь-

копирита, пирротина и пирита снижаются не-

значительно, оставаясь в положительной области 

значений, — можно предположить, что анионы 

бутилового ксантогената слабо конкурируют с ка-

тионными формами извести. 

Известно, что во флотационной системе при-

сутствуют ультратонкие частицы минералов, но 

основной флотационной крупностью для сульфи-

дов является класс –74+10 мкм.

На рис. 5 приведены зависимости извлечения 

(метод беспенной флотации) сульфидов бутило-

вым ксантогенатом от исходного рН. Значение рН 

создавалось с помощью NaOH.

Как видно из рис. 5, с повышением щелочно-

сти среды флотируемость практически всех суль-

фидов снижается, за исключением природно-

активированного катионами меди сфалерита. 

На рис. 6 представлены результаты пенной фло-

тации сульфидов флотационной крупности. Вид-

но, что неактивированный катионами меди сфа-

лерит снижает свою флотационную активность с 

ростом щелочности среды. В работе [24] показана 

закономерность роста флотоактивности сфале-

рита в присутствии вторичных сульфидов меди, а 

также с ростом рН пульпы.

На рис. 7 приведена сводная диаграмма следу-

ющих показателей: ЭКП (ζ, мВ), относительная 

адсорбция бутилового ксантогената (С, %) и извле-

чение мономинерала в концентрат (ε, %) в трубке 

Халлимонда при исходном рНNaOH = 8.

Результаты извлечения и относительной ад-

сорбции бутилового ксантогената получены с од-

ной навески; данные ЭКП приведены для ультра-

тонких частиц. Как видно из рис. 7, бутиловый 

ксантогенат при рНNaOH = 8 обеспечивает наи-

более высокое извлечение галенита (ε = 44 %) и 

сульфидов железа (ε = 35÷36 %). Извлечения тен-

нантита, халькопирита и природно-активиро-

ванного катионами меди сфалерита близки (ε =

= 23÷26 %). Относительная адсорбция бутилового 

ксантогената на халькопирите (С = 90,1 %) и пи-

рите (С = 88,5 %) выше, чем на других сульфидах, 

что может в какой-то мере быть связано с поло-

Рис. 5. Зависимости извлечения сульфида в концентрат 

от исходного рНNaOН в трубке Халлимонда

Крупность сульфидов составляла –41+10 мкм 

Исходная концентрация бутилового ксантогената – 10–4 моль/л 

Время перемешивания – 10 мин; Т : Ж = 1 : 100

Рис. 6. Зависимости извлечения сульфидов 

в концентрат от рН (NaOН или H2SO4) 

в механической флотомашине

Крупность минералов составляла –0,1+0,05 мм (предварительная 

щелочная обработка); исходная концентрация бутилового 

ксантогената – 10–4 моль/л; время перемешивания – 10 мин; 

Т : Ж = 1 : 10

Рис. 7. Сводная диаграмма относительной адсорбции 

бутилового ксантогената в условиях флотации 

в трубке Халлимонда на сульфидах 

и величины ЭКП ультратонких частиц (–4 мкм) 

при исходном рНNaOН = 8,0

Крупность минералов составляла –41 +10 мкм 

Исходная концентрация бутилового ксантогената – 10–4 моль/л 

Время перемешивания – 10 мин
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жительным ЭКП поверхности минерала и элек-

тростатической составляющей при адсорбции 

собирателей. С другой стороны, наиболее высо-

кое извлечение галенита соотносится с наиболь-

шим отрицательным значением ЭКП. Косвенно 

подтверждается известная гипотеза об отличии 

активных центров адсорбции бутилового ксан-

тогената на галените (гипотеза Д.А. Шведова о 

сульфитно-сульфатных центрах [1]), что возмож-

но и для теннантита. Наши исследования пока-

зали, что адсорбция бутилового ксантогената на 

галените и теннантите в условиях беспенной фло-

тации описывается уравнением Фрейндлиха для 

неоднородной поверхности при ее среднем запол-

нении: A = 10–3,7·С0,45 на галените и A = 10–4,4·С0,4 

на теннантите. При прочих равных условиях ад-

сорбция бутилового ксантогената на теннантите 

меньше, чем на галените.

Таким образом, исключительно по величине 

ЭКП нельзя сделать вывод о потенциальной фло-

тоактивности сульфида. Следует провести ком-

плекс экспериментальных исследований ЭКП по-

верхности сульфидов, которые позволят уточ-

нить механизм действия собирателя.

Выводы

1. Установлено, что зависимости ЭКП поверх-

ности сульфидов от pH разные для среды гид-

роксида натрия и извести. В высокощелочной из-

вестковой среде, по сравнению с NaOH, заряд по-

верхности ультратонких частиц пирита и халько-

пирита меняется на положительный, а для сфале-

рита, пирротина и теннантита становится близок 

к ТНЗ.

2. Получены значения ТНЗ в среде серной кис-

лоты или гидроксида натрия — для халькопирита 

(рН = 6,5 и 8,8), теннантита (рН = 3,0), сфалерита 

(рН = 5,1 и 6,4), пирита (рН = 3,1 и 8,9) и пирро-

тина (рН = 7,0), которые сопоставимы с данными 

известных работ. В известковой среде ТНЗ соот-

ветствуют у теннантита и сфалерита величине 

рН = 12,0; у галенита — pH = 11,2; для пирита — 

рН = 9,5 и 11,2; пирротина — рН = 9,5 и 12,1.

3. Высокий положительный заряд поверхности 

сульфидов железа в высокощелочной известковой 

среде способствует неселективному закреплению 

частиц сульфидов на пузырьке и механическому 

выносу шламов. В присутствии бутилового ксан-

тогената положительная величина ЭКП поверхно-

сти сульфидов железа сохраняется.

4. Измерения ЭКП позволяют уточнить меха-

низм действия сульфгидрильных собирателей и 

определить диапазон рН для потенциальной фи-

зической адсорбции молекулярной формы сульф-

гидрильных собирателей.

Исследование выполнено за счет гранта 

Российского научного фонда (проект №14-17-00393).

Литература

1. Классен В.И., Мокроусов В.А. Введение в теорию фло-

тации. М.: Госгортехиздат, 1959. С. 232—238.

2. Сорокин М.М. Флотационные методы обогащения. 

Химические основы флотации. М.: МИСиС, 2011. 

С. 95—99.

3. Mao L., Yoon R.-H. Predicting flotation rates using a rate 

equation derived from first principles // Int. J. Miner. 

Process. 1997. Vol. 51. P. 171—181.

4. Fuerstenau D.W., Pradip. Zeta potentials in the flotation 

of oxide and silicate minarals // Adv. Colloid Inter-

face Sci. 2005. Vol. 114—115. P. 9—26. DOI: 10.1016/

jcis200408.006.

5. Мелик-Гайказян В.И., Емельянова Н.П. Конкурирую-

щие представления в работах по пенной флотации 

и перспективы их применения для подбора реаген-

тов // Изв. вузов. Цвет. металлургия. 2007. No. 4. 

С. 4—20.

6. Чантурия В.А., Вигдергауз В.Е. Электрохимия сульфи-

дов. Теория и практика флотации. М.: Руда и метал-

лы, 2008.

7. Абрамов А.А. Флотационные методы обогащения. 

М.: МГГУ, 2008.

8. Rodriguez K., Araujo M. Temperature and pressure effects 

on zeta potential values of reservoir minerals // J. Colloid 

Interface Sci. 2006. Vol. 300. P. 788—799. DOI: 10.1016/j.

jcis2006.04030.

9. Kaya A., Yukselen Y. Zeta potential of clay minerals and 

quartz contaminated by heavy metals // Can. Geotechni-

cal J. 2005. Vol. 42. No. 5. P. 1280—1289. DOI: 10.1139/

t05-048.

10. Самыгин В.Д., Филиппов Л.О., Шехирев Д.В. Основы 

обогащения руд. М.: Альтекс, 2003. C. 115—130.

11. Prestidge C.A. Rheological investigation of ultrafine ga-

lena particle slurries under flotation-related condition // 

Int. J. Miner. Process. 1997. Vol. 51. P. 241—254.

12. Fullston D., Fomasiero D., Ralston J. Zeta potential study 

of the oxidation of copper sulfide minerals // Colloids 

Surf. A: Physicochem. Eng. Aspects. 1999. Vol. 146 (1-3). 

P. 113—121. DOI: 101016/S0927-7757(98)00725-0.

13. Mermillod-Blondin R., Kongolo M., de Donato R., Benzaa-

zoua M., Barres O., Bussiere B., Aubertin M. Pyrite flota-



Обогащение руд цветных металлов

Izvestiya vuzov. Tsvetnaya metallurgiya • 1 • 2017 11

tion with xanthate under alkaline conditions — applica-

tion to environmental desulfurization // Centenary of 

flotation symposium (Brisbane, QLD, 6—9 June 2005). 

P. 683—692.

14. Chandra A.P., Gerson A.R. A review of the fundamental 

studies of the copper activation mechanisms for selective 

flotation of the sulfide minerals, sphalerite, pyrite //Adv. 

Colloid Interface Sci. 2009. Vol. 145. P. 97—100.

15. López Valdivieso A., Sánchez López A.A., Song S. On the 

cathodic reaction coupled with the oxidation of xanthates 

at the pyrite/aqueous solution interface // Int. J. Miner. 

Process. 2005. Vol. 77. No. 3. P. 154—164.

16. Elmahdy A.M., Mirnezami M., Finch J.A. Zeta potential of 

air bubbles in presence of froths // Int. J. Miner. Process. 

2008. Vol. 89. Iss. 1—4. P. 40—43.

17. Oliveira C., Rubio J. Zeta potential of single and poly-

mer-coated microbubbles using an adapted microelectro-

phoresis technique // Int. J. Miner. Process. 2011. Vol. 98. 

P. 118—123. DOI:10.1016/j.minpro.2010.10.006.

18. Технические записки по проблемам воды (Фирма 

Дегремон). М.: Стройиздат, 1983. Т. 1. С. 61—69.

19. Ignatkina V.A., Bocharov V.A., D’yachkov F.G. Collecting 

properties of diisobutyl dithiophosphinate in sulfide mine-

ral flotation from sulfide ore // J. Mining Sci. 2013. Vol. 49. 

No. 5. P. 795—802. DOI: 10.1134/S1062739149050146.

20. Ягудина Ю.Р. Разработка и обоснование парамет-

ров комбинированной технологии переработки 

теннантитсодержащих руд медно-колчеданных мес-

торождений Урала: Автореф. дис. … канд. техн. 

наук. Магнитогорск: МГТУ, 2015. http://www.

magtu.ru/dokumenty/f inish/549-yagudina-yuliya-

radikovna/3803-avtoreferat-yagudinoj-yu-r.html (дата 

обращения: 01.04.2016). 

21. Михайлов В.А., Сорокина О.В., Савинкина Е.В., Давыдо-

ва М.Н. Химическое равновесие. М.: Бином. Лабора-

тория знаний, 2008.

22. Реутов О.А., Курц А.Л., Бутин К.П. Органическая хи-

мия. Ч. 1. М.: Бином. Лаборатория знаний, 2009. 

С. 208—211.

23. Рябой В.И., Шендерович В.А., Кречетов В.П. Примене-

ние аэрофлотов при флотации руд // Обогащение 

руд. 2005. No. 6. С. 43—44.

24. Игнаткина В.А., Бочаров В.А. Особенности флотации 

разновидностей сульфидов меди и сфалерита кол-

чеданных руд // Горн. журн. 2014. No. 12. С. 75—79.

References

1. Klassen V.I., Mokrousov V.A. Vvedenie v teoriyu flota-

tsii [Introduction in flotation science]. Moscow: Gos-

gortekhizdat, 1959. P. 232—238.

2. Sorokin M.M. Flotatsionnye metody obogashcheniya. 

Khimicheskie osnovy flotatsii [Chemical essentials of 

flotation]. Мoscow: MISIS, 2011. P. 95—99.

3. Mao L., Yoon R.-H. Predicting flotation rates using a 

rate equation derived from first principles. Int. J. Miner. 

Process. 1997. Vol. 51. P. 171—181.

4. Fuerstenau D.W., Pradip. Zeta potentials in the flotation of 

oxide and silicate minarals. Adv. Colloid Interface Sci. 2005. 

Vol. 114—115. P. 9—26. DOI: 10.1016/jcis200408.006.

5. Melik-Gaikazyan V.I., Emel’yanova N.P. Konkuri-

ruyushchie predstavleniya v rabotakh po pennoi flotatsii 

i perspektivy ikh primeneniya dlya podbora reagentov 

[The competing representations in works on froth 

flotation and prospects of their application for selection of 

reagents]. Izv. vuzov. Tsvetnaya metallurgiya. 2007. No. 4. 

P. 4—20.

6. Chanturiya V.A., Vigdergauz V.E. Elektrokhimiya sul’fi-

dov. Teoriya i praktika flotatsii [Electro-chemistry of 

sulfides. Theory and practice of flotation]. Moscow: Ru-

da i metally, 2008.

7. Abramov A.A. Flotatsionnye metody obogashcheniya 

[Flotation methods of ore-dressing]. Moscow: MGGU, 

2008.

8. Rodriguez K., Araujo M. Temperature and pressure effects 

on zeta potential values of reservoir minerals. J. Colloid 

Interface Sci. 2006. Vol. 300. P. 788—799. DOI: 10.1016/j.

jcis2006.04030.

9. Kaya A., Yukselen Y. Zeta potential of clay minerals and 

quartz contaminated by heavy metals. Can. Geotechni-

cal J. 2005. Vol. 42. No. 5. P. 1280—1289. DOI: 10.1139/

t05-048.

10. Samygin V.D., Filippov L.O., Shekhirev D.V. Osnovy 

obogashcheniya rud [Basics of ore-dressing]. Moscow: 

Alteks, 2003. P. 115—130.

11. Prestidge C.A. Rheological investigation of ultrafine 

galena particle slurries under flotation-related condition. 

Int. J. Miner. Process. 1997. Vol. 51. P. 241—254.

12. Fullston D., Fomasiero D., Ralston J. Zeta potential study 

of the oxidation of copper sulfide minerals. Colloids Surf. 

A: Physicochem. Eng. Aspects. 1999. Vol. 146 (1-3). P. 113—

121. DOI: 101016/S0927-7757(98)00725-0.

13. Mermillod-Blondin R., Kongolo M., de Donato R., Benzaa-

zoua M., Barres O., Bussiere B., Aubertin M. Pyrite flotation 

with xanthate under alkaline conditions — application to 

environmental desulfurization. In: Centenary of flotation 

symposium (Brisbane, QLD, 6—9 June 2005). P. 683—

692.

14. Chandra A.P., Gerson A.R. A review of the fundamental 

studies of the copper activation mechanisms for selective 

flotation of the sulfide minerals, sphalerite, pyrite. Adv. 

Colloid Interface Sci. 2009. Vol. 145. P. 97—100.



12

Обогащение руд цветных металлов

Известия вузов. Цветная металлургия • 1 • 2017

15. López Valdivieso A., Sánchez López A.A., Song S. On the 

cathodic reaction coupled with the oxidation of xanthates 

at the pyrite/aqueous solution interface. Int. J. Miner. 

Process. 2005. Vol. 77. No. 3. P. 154—164.

16. Elmahdy A.M., Mirnezami M., Finch J.A. Zeta potential 

of air bubbles in presence of froths. Int. J. Miner. Process. 

2008. Vol. 89. Iss. 1—4. P. 40—43.

17. Oliveira C., Rubio J. Zeta potential of single and po-

lymer-coated microbubbles using an adapted micro-

electrophoresis technique. Int. J. Miner. Process. 2011. 

Vol. 98. P. 118—123. DOI:10.1016/j.minpro.2010.10.

006.

18. Tekhnicheskie zapiski po problemam vody [Technical 

notes on water problems]. Мoscow: Stroiizdat, 1983. 

Vol. 1. P. 61—69.

19. Ignatkina V.A., Bocharov V.A., D’yachkov F.G. Collecting 

properties of diisobutyl dithiophosphinate in sulfide 

mineral f lotation from sulfide ore. J. Mining Sci. 

2013. Vol. 49. No. 5. P. 795—802. DOI: 10.1134/

S1062739149050146.

20. Yagudina Yu.R. Razrabotka i obosnovanie parametrov 

kombinirovannoi tekhnologii pererabotki tennantitsoder-

zhashchikh rud medno-kolchedannykh mestorozhdenii 

Urala [Development and justification of parameters 

of the combined technology of Ural fields’ tennantite-

containing and copper-pyrite ores processing]: Abstract 

of the dissertation of PhD. Magnitogorsk: MGTU, 2015. 

URL: http://www.magtu.ru/dokumenty/finish/549-

yagudina-yuliya-radikovna/3803-avtoreferat-yagudinoj-

yu-r.html (accessed: 01.04.2016).

21. Mikhailov V.A., Sorokina O.V., Savinkina E.V., Davydo-

va M.N. Khimicheskoe ravnovesie [Chemical balance]. 

Moscow: Binom. Laboratoriya znanii, 2008.

22. Reutov O.A., Kurts A.L., Butin K.P. Organicheskaya 

khimiya. Chast' 1 [Organic chemistry. Part 1]. Moscow: 

Binom. Laboratoriya znanii, 2009. P. 208—211.

23. Ryaboi V.I., Shenderovich V.A., Krechetov V.P. Primene-

nie aerof lotov pri f lotatsii rud [Using aerof lots for 

ore-dressing]. Obogashchenie rud. 2005. No. 6. P. 43—44.

24. Ignatkina V.A., Bocharov V.A. Osobennosti flotatsii 

raznovidnostei sul’fidov medi i sfalerita kolchedannykh 

rud [Features of f lotation of various copper sulfides 

and sphalerite pyrite ores]. Gornyi zhurnal. 2014. No. 12. 

P. 75—79.



Металлургия цветных металлов

Izvestiya vuzov. Tsvetnaya metallurgiya • 1 • 2017 13

УДК: 662.02/.09  DOI: dx.doi.org/10.17073/0021-3438-2017-1-13-18

ДИНАМИКА ДВИЖЕНИЯ АНОДНОГО ГАЗА 
В ВЫСОКОТЕМПЕРАТУРНОЙ СУСПЕНЗИИ 
«КРИОЛИТОВЫЙ РАСПЛАВ–ГЛИНОЗЕМ»

© 2017 г. А.С. Ясинский, П.В. Поляков, А.Б. Ключанцев

Сибирский федеральный университет (СФУ), г. Красноярск

Статья поступила в редакцию 06.10.15 г., доработана 10.11.15 г., подписана в печать 12.11.15 г.

Представлены результаты физического моделирования поведения пузырьков, образуемых в результате электрохимиче-

ского выделения кислорода на инертном аноде при высокотемпературном электролизе суспензии глинозема во фторид-

ном расплаве. Рассчитаны критерии подобия, проведены опыты на водной модели электролизера с вертикально ориен-

тированными электродами, с помощью видеосъемки получены данные о поведении пузырей в суспензии. В качестве 

электролита модели использовался 20 %-ный водный раствор серной кислоты с содержанием глинозема 30 об.%. Опыты 

проводились в интервале плотностей тока от 0,05 до 0,25 А/см2. Видео снималось на камеру «Nikon D3100» с частотой 

съемки 30 кадр./с. Получены сведения о характере движения пузырей, количественные данные, характеризующие коа-

лесценцию, скорость подъема пузырей. Для определения средней скорости подъема было проанализировано 125 пузы-

рей. Они имели толщину от 0,8 до 2,3 мм. Режим движения пузырей являлся снарядным при скорости их подъема 1,0–

2,3 см/с. Толщина пузырькового слоя составила около 5 мм. Дальнейшие исследования будут направлены на получе-

ние новых данных о поведении пузырей при разных значениях содержания твердой фазы, плотности тока, угла наклона 

электродов, гранулометрического состава.

Ключевые слова: метод анализа размерностей, критерии подобия, электролиз высокотемпературных суспензий, газогид-

родинамика в неньютоновских жидкостях, инертные аноды, низкотемпературный электролиз криолит-глиноземных 

расплавов, получение алюминия.

Ясинский А.С. – аспирант кафедры металлургии цветных металлов СФУ 

(660025, г. Красноярск, пр-т Красноярский рабочий, 95). E-mail: ayasinskiykrsk@gmail.com.

Поляков П.В. – докт. хим. наук, проф., профессор-консультант этой кафедры. E-mail: p.v.polyakov@mail.com.

Ключанцев А.Б. – ст. науч. сотр. этой кафедры. E-mail: akeyev@gmail.com.

Для цитирования: Ясинский А.С., Поляков П.В., Ключанцев А.Б. Динамика движения анодного газа 

в высокотемпературной суспензии «криолитовый расплав–глинозем» // Изв. вузов. Цвет. металлургия. 2017. 

No. 1. С. 13–18. DOI: dx.doi.org/10.17073/0021-3438-2017-1-13-18.

Yasinsky A.S., Polyakov P.V., Klyuchantsev А.B. 

Anode gas dynamics in high-temperature cryolite melt-alumina slurry
The paper shows the results of simulating physical behavior of bubbles formed by oxygen electrowinning on an inert anode during high-

temperature alumina slurry electrolysis in a fluoride melt. As part of the study, similarity criteria were calculated with experiments 

conducted on a water-based model of a cell with vertical electrodes, and the data on bubble behavior in slurry was obtained by video 

recording. The 20 % aqueous sulfuric acid solution with 30 vol.% alumina content was used as electrolyte for the model. Experiments 

were conducted in the electric current density range from 0,05 to 0,25 A/cm2. The video was recorded using the Nikon D3100 camera 

with 30 frames per second rate. The motion pattern of bubbles was obtained along with the quantitative data describing coalescence and 

bubble rise velocity. 125 bubbles with a thickness of 0,8 to 2,3 mm were analyzed to determine the average bubble rise velocity. Bubbles 

rose in a slug regime at 1,0–2,3 cm/s. The thickness of a bubble layer was about 5 mm. Further studies will be conducted to obtain new 

data on the bubble behavior at different solid contents, current densities, electrodes inclination angles, and particle size distributions.

Keywords: dimension analysis method, similarity criteria, high-temperature slurry electrolysis, non-Newtonian fluid physics, inert 

anodes, low-temperature electrolysis of cryolite-alumina melts, aluminum electrowinning.

Yasinskiy A.S. – postgraduate student at Department of non-ferrous metals, Siberian Federal University (SFU) 

(660025, Russia, Krasnoyarsk, Krasnoyarskii rabochii, 95). E-mail: ayasinskiykrsk@gmail.com.

Polyakov P.V. – Dr. Sci. (Chem.), prof., professor-consultant at Department of non-ferrous metals, SFU. 

E-mail: p.v.polyakov@mail.com.

Klyuchantsev A.B. – senior researcher at Department of non-ferrous metals, SFU.E-mail: akeyev@gmail.com.

Citation: Yasinsky A.S., Polyakov P.V., Klyuchantsev А.B. Dinamika dvizheniya anodnogo gaza v vysokotemperaturnoi 

suspenzii «kriolitovyi rasplav–glinozem». Izv. vuzov. Tsvet. metallurgiya. 2017. No. 1. P. 13–18. 

DOI: dx.doi.org/10.17073/0021-3438-2017-1-13-18.



14

Металлургия цветных металлов

Известия вузов. Цветная металлургия • 1 • 2017

Характер движения пузырей определяется клю-

чевыми технологическими показателями электро-

лиза — такими, как межполюсное расстояние, удель-

ный расход электроэнергии, выход по току. Искомые 

в задаче параметры, характеризующие поведение пу-

зырей, — скорости подъема и роста пузырей, толщи-

на пузырькового слоя. Стоит отметить, что характер 

движения пузырей — не главный, а лишь частный 

вопрос в решении задачи создания и развития нового 

способа производства алюминия с использованием 

инертных анодов. Отдельного внимания заслужи-

вают вопросы коррозии металлического анода в су-

спензии, анодного и катодного перенапряжений и 

массопереноса в процессе электролиза, электропро-

водности суспензий. Рассмотрению этих вопросов 

будут посвящены следующие работы.

Физическое моделирование

Задачей моделирования поведения электроли-

тически образованных пузырей в расплавленных 

солях занимались авторы работ [6—13]. Требо-

валось изучение на низкотемпературной модели 

газогидродинамических явлений, происходящих 

в электролизере. Согласно работе [8], уравнение, 

описывающее движение газа в жидкой среде (без 

взвесей), имеет вид

ω = f(h, υ, ν, l, g, γ, σ), (2)

где ω — скорость движения пузырьков, м/с; h — 

высота электрода, м; l — межполюсное расстояние, 

м; υ — удельная скорость газовыделения, м3/(м2·с); 

ν — кинематическая вязкость, м2/с; g — ускорение 

силы тяжести, м/с2; γ — плотность электролита, 

кг/м3; σ — поверхностное натяжение электролита, 

Дж/м2 (кг/с2).

Механизм движения пузырьков кислорода в сус-

пензии не будет отличаться от механизма движе-

ния хлора [8] и углекислого газа [9]. Уравнение (2) 

будет справедливо и для решаемой задачи. Приме-

няя метод анализа размерностей и π-теорему, мож-

но преобразовать выражение (2) в критериальное 

уравнение, состоящее из безразмерных комплек-

сов (критериев подобия) и симплексов.

Зададим три основных параметра: ν, γ, h. Тогда 

критериальное уравнение примет вид

  (3)

Введение

В настоящее время единственным способом 

промышленного производства алюминия являет-

ся способ Эру—Холла, согласно которому оксид 

алюминия подвергают электролитической диссо-

циации в криолитовом расплаве при температуре 

~960 °C между горизонтально расположенными 

электродами с разностью потенциалов ~4,2 В. Од-

на из актуальных проблем алюминиевой промыш-

ленности — создание инертных анодов, разработ-

кой которых занимаются алюминиевые компании 

и институты во всем мире.

Другим направлением развития способа Эру—

Холла является низкотемпературный электролиз в 

расплавах солей с низкой температурой ликвиду-

са (менее 700 °C — например, KF—AlF3). На сегод-

няшний день ни одна из разработок не получила 

промышленного применения. Для дальнейшего 

развития способа Эру—Холла, включая разработку 

инертных анодов и низкотемпературного электроли-

за, требуется проведение фундаментальных исследо-

ваний, среди которых отдельное место занимают ме-

тод физического моделирования и теория подобия.

Теория подобия широко используется для реше-

ния различных задач механики, газогидродинамики 

и других наук [1, 2]. Большинство задач, требующих 

физического моделирования, не обходится без рас-

чета критериев подобия. Статья посвящена решению 

задачи газодинамики электролитически образован-

ных пузырей кислорода при производстве алюминия 

новым способом. В его основе лежит низкотемпера-

турный электролиз суспензии с вертикальным рас-

положением электродов с использованием инертных 

анодов [3—5]. В литературе отсутствует информация 

о движении пузырей при электролизе в условиях 

стесненного движения, ограниченного поверхно-

стью электрода и слоем суспензии.

Получение алюминия низкотемпературным 

(t  700 °C) электролизом с высоким содержани-

ем нерастворенного глинозема (>30 об.%) суще-

ственно ограничивает возможности визуального 

наблюдения за происходящими при этом явлени-

ями. Моделировалось движение пузырей кисло-

рода, образующихся на поверхности электрода, в 

результате электрохимического разложения гли-

нозема во фторидном расплаве согласно реакции

2O(к)
2– – 2e → O2,  (1)

где ион O2– входит в состав оксифторидного ком-

плекса O(к)
2–.
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Для определения первого критерия, находяще-

гося в левой части уравнения (3), нужно найти зна-

чения a1, a2, a3 в выражении

[L][T ]–1 = ([L]2[T ]–1)a1([M][L]–3)a2[L]a3.  (4)

Решая систему уравнений

  (5)

получим

  (6)

Таким образом, первый критерий подобия π1 

будет иметь вид

π1 = ωh/ν.  (7)

Очевидно, первый критерий является критери-

ем Рейнольдса. Расчет остальных критериев подо-

бия можно произвести аналогичным образом. Ре-

зультаты представлены в табл. 1.

Критерий π2 по предложению авторов [8] на-

зван критерием Бухбиндера. Он известен в лите-

ратуре и как модифицированный критерий Рей-

нольдса.

Таким образом, критериальное уравнение бу-

дет иметь вид

  (8)

Полученные критерии подобия согласуются 

с результатами анализа подобия в [8]. Уточнения 

потребовал критерий Вебера, представленный в 

[8] в виде

π4 = σ/(γh2), (9)

так как он имеет размерность [м/c2]. Предложен-

ный авторами настоящей статьи критерий π4 =

= σh/(ν2γ) является безразмерным.

Сравнивая критерии подобия, можно сделать 

вывод о подобии высокотемпературного электро-

лизера и модели (ячейки, использующей электро-

лиз 20 %-ного раствора серной кислоты). Резуль-

таты численного расчета представлены в табл. 2. 

Авторами были введены дополнительно неньюто-

новский симплекс, характеризующий отношение 

объема твердой фазы к общему объему суспензии, 

и седиментационный симплекс, отражающий от-

ношение плотностей жидкости и твердой фазы.

Из табл. 2 следует, что данные, полученные на 

модели, можно экстраполировать на исследуемое 

явление с достаточной достоверностью.

Результаты водного моделирования

По результатам анализа подобия была скон-

струирована электрохимическая ячейка, в кото-

рой осуществлялся электролиз воды в суспензии, 

состоящей из глинозема и 20 %-ного раствора сер-

ной кислоты. Содержание глинозема в суспензии 

задано равным 30 об.%. Стенки ячейки состояли 

из органического стекла толщиной 1 мм. Поведе-

ние пузырей кислорода, образующихся в результа-

те реакции

2OH– – 2e → O2 + 2H+  (10)

на поверхности анода после формирования избы-

точного кислородного слоя, было снято на видео-

камеру «Nikon D3100» с частотой съемки 30 кадр./с. 

Получены сведения о характере движения и роста 

пузырей. 

Согласно реакции (10), электролиз воды в кис-

лой среде сопровождается увеличением кислотно-

сти прианодного слоя, что, в свою очередь, влияет 

на потенциал анода, а значит, и на смачиваемость 

поверхности электрода электролитом. Таким об-

Таблица 1

Критерии подобия

Критерий
Показатель степени при параметре

Примечание
ω h l υ ν g σ γ

π1 1 1 0 0 –1 0 0 0 Критерий Рейнольдса

π2 0 1 0 1 –1 0 0 0 Критерий Бухбиндера

π3 0 3 0 0 –2 1 0 0 Критерий Галилея

π4 0 1 0 0 –2 0 1 –1 Критерий Вебера

π5 0 1 –1 0 0 0 0 0 Геометрический симплекс
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разом, кислотность прианодного слоя имеет опре-

деленное влияние на форму пузырей, а следова-

тельно, и на характер их течения, но это влияние 

невелико и не требует уточнения критериев подо-

бия, учитывая приближенный характер моделиро-

вания.

Динамика изменения длины четырех пузырей, 

последовательно коалесцирующих в один пузырь, 

представлена на рис. 1.

Наблюдение за ростом пузырей проводили при 

плотности тока 0,05 А/см2 в нижней части анода 

(0—20 мм). Увеличение объема пузырей в зависи-

мости от времени наиболее явно было заметно по 

увеличению их длины (см. рис. 1). Прирост объема 

пузыря достигается абсорбцией газа из электроли-

та, но главным образом — коалесценцией. Наличие 

суспензии, затрудняющей подъем пузырей, приво-

дит к интенсивной коалесценции, так что режим 

течения пузырей в прианодном слое становится 

близок к снарядному [14]. Толщина трехфазного 

слоя электролит—газ—суспензия (пузырькового 

слоя) составляет ~5 мм. Это позволяет предполо-

жить, что электролиз возможен при l ~ 10 мм. 

Определена средняя скорость (ωср) подъема 125 

пузырей при разных плотностях тока и на разных 

высотах. Результаты представлены на рис. 2.

Величина ωср зависит от высоты. В значитель-

ной мере влияние на скорость подъема пузырей 

оказывают коалесценция и наличие суспензии 

глинозема. Максимум ωср наблюдается на высоте 

электрода 50 мм. После этого скорость начинает 

снижаться, так как пузыри приближаются к зоне 

повышенного гидродинамического сопротивле-

ния — горизонтальному слою суспензии с пузы-

рями. Этот слой характеризуется повышенным со-

держанием пузырей по сравнению с изначальной 

суспензией. Пузыри больших размеров, образую-

щиеся при более высоких плотностях тока (0,2 и 

0,25 А/см2), легче проходят границу электролит—

Таблица 2

Анализ подобия

Параметр Натура Модель

Электролит 50 мол.%KF–50%AlF3 20 % H2SO4

Температура, °С 700 50

Плотность электролита, кг/м3 2114 1120

Кинематическая вязкость электролита, м2/с 1,28·10–6 7,41·10–7

Динамическая вязкость электролита, Па·с 0,00271 0,00083

Поверхностное натяжение электролита, Н/м 0,138 0,0746

Удельная скорость газовыделения, м3/(м2·с) 0,0001 0,0002

Анодная плотность тока, А/см2 0,073 0,25

Высота электрода, м 0,15 0,075

Межполюсное расстояние, м 0,02 0,010

Критерии подобия:

Критерий Бухбиндера 16,24 16,24

Критерий Галилея 2·1010 1,2·1010

Критерий Вебера 5,96·106 9,8·106

Геометрический симплекс 7,5 7,5

Неньютоновский симплекс 0,3 0,3

Седиментационный симплекс 0,47 0,83

Рис. 1. Последовательная коалесценция пузырей 1–4
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воздух, что сказывается на их скорости подъема в 

верхних частях электрода (80—100 мм).

Значения ωср, измеренные в работе [15] в раз-

личных расплавах, составляли 20—35 см/с для 

пузырей диаметром 1—2 мм. В случае стеснения 

пузырькового слоя скорость подъема пузырей, ши-

рина которых достигала от 0,8 до 2,3 мм, составля-

ла от 1 до 2,3 см/с. На рис. 3 показаны пузыри на 

разной высоте при различных плотностях тока.

Все изображения были сняты спустя ~30 с после 

начала электролиза. При приближении к грани-

це электролит—воздух пузыри образуют своеоб-

разный газовый «канал», отчетливо видный при 

более высоких плотностях тока (0,15 и 0,25 А/см2). 

С этим «каналом» коалесцируют поднимающи-

еся пузыри. Можно также наблюдать горизон-

тальный слой суспензии с пузырями на границе 

электролит—воздух. Пузыри, проходя через этот 

слой, испытывают повышенное сопротивление и 

отклоняются от первоначального вертикального 

направления.

Заключение

Режим движения пузырей является снаряд-

ным при скорости их подъема 1,0—2,3 см/с. Тол-

щина пузырькового слоя составляет ~5 мм. Эва-

куация анодного газа из столь плотной суспензии 

в условиях свободной конвекции достаточно 

эффективна и не ведет к чрезмерно высокому га-

зонаполнению прианодного слоя. Дальнейшие 

исследования будут направлены на получение 

новых данных о поведении пузырей при варьиро-

вании содержания твердой фазы, плотности тока, 

наклона электродов, разном гранулометрическом 

составе.
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Получение алюминия на электролизерах Содерберга сопряжено с выбросами в атмосферу большого количества загряз-

няющих веществ, включая газообразные и плохо растворимые фториды. В настоящее время рядовые электролизеры Со-

дерберга, оснащенные стандартным газосборным колоколом и горелочными устройствами, не отвечают современным 

требованиям по эффективности укрытия. Для достижения нормативных экологических требований необходима модер-

низация существующей технологии. Внедрение технологии экологичного Содерберга, оснащенного модернизирован-

ным газосборным колоколом и принципиально новой четырехкупольной системой газоудаления, обеспечивает средне-

суточную эффективность укрытия 97,4 %.
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Введение

Для Красноярского алюминиевого завода (КрАЗ) 

можно выделить по крайней мере три основных 

фактора, которые в совокупности обуславлива-

ют высокий приоритет решения задач по улучше-

нию его экологических показателей. Во-первых, 

КрАЗ является вторым по величине заводом в ми-

ре, производительность которого к настоящему 

времени достигла ~1 млн т Al/год. Во-вторых, 88 % 

алюминия-сырца производится с использованием 

наиболее опасной в экологическом отношении тех-

нологии электролиза — на электролизерах с само-

обжигающимися анодами c верхним токоподводом. 

И в-третьих, завод-гигант расположен в непосред-

ственной близости от города Красноярск с милли-

онным населением, определяя повышенный фон 

общественного интереса к проводимой предпри-

ятием экологической политике. При этом следует 

отметить, что обеспечение экологической безопас-

ности жизни населения в наибольшей степени за-

висит от уровня загрязнения атмосферного воздуха. 

Таким образом, разработка и претворение в жизнь 

природоохранных мероприятий являются ключе-

вым направлением модернизации КрАЗ, особенно 

в области охраны атмосферного воздуха.

Наиболее опасными выбросами алюминиевого 

производства, с точки зрения оказываемого вли-

яния на атмосферу, являются бенз(а)пирен (класс 

опасности 1), газообразные и плохо растворимые 

фториды (кл. оп. 2). Также следует отметить менее 

опасные, но выделяющиеся в больших объемах 

пыль неорганическую с содержанием до 20 % SiO2 

(кл. оп. 3), диоксид серы (кл. оп. 3) и оксид углерода 

(кл. оп. 4).

В электролизном производстве выделяют два 

источника загрязнения атмосферного воздуха: ды-

мовые трубы газоочистных установок и аэрацион-

ные фонари электролизных корпусов. Выбросы по-

следних вносят максимальный вклад в загрязнение 

атмосферного воздуха в силу следующих причин:

— аэрационные фонари пропускают основной 

объем наиболее опасных загрязняющих веществ — 

например, удельные выбросы фтористого водоро-

да через них примерно в 20 раз выше, чем через ды-

мовые трубы [1];

— аэрационные фонари не оборудованы каким-

либо газоочистным оборудованием, и количество 

выбросов через аэрационный фонарь отдельно 

взятого корпуса электролиза является функцией 

состояния технологии, организации труда, куль-

туры производства и КПД укрытия электролизе-

ров [2];

— аэрационный фонарь, при прочих равных ус-

ловиях, обуславливает более высокие приземные 

концентрации загрязняющих веществ, являясь ли-

нейным источником средней высоты (высота ~26 м, 

длина ~600 м), по сравнению с дымовой трубой — 

точечным высоким источником (высота 80 м).

Объем загрязняющих веществ, поступающих 

в атмосферу через дымовые трубы, в настоящее 

время достиг нормативных значений, поскольку 

электролизные корпуса КрАЗ в 2000—2008 гг. бы-

ли оснащены современными газоочистными уста-

новками, включающими сухой абсорбционный 

блок и мокрый хвост, и дальнейшая модернизация 

в данном направлении пока не требуется.

Все вышеперечисленное свидетельствует о том, 

что наиболее приоритетным и действенным, по 

величине оказываемого эффекта, направлением 

уменьшения вредного воздействия электролизно-

го производства на окружающую среду является 

снижение фонарных выбросов. 

Цель данной работы заключалась в сокраще-

нии выбросов через аэрационный фонарь за счет 

увеличения КПД укрытия электролизеров до 96 % 

и более.

Модернизация электролизеров 
с самообжигающимися анодами 
с верхним токоподводом 
Красноярского алюминиевого завода

Электролизеры С-8БМ, оборудованные типо-

вым газосборным колоколом и щелевыми горелка-

ми, характеризуются сравнительно низким КПД 
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укрытия. Рекомендации по эффективности улав-

ливания фторидов газосборным колоколом для 

электролизеров с самообжигающимися анодами 

c верхним токоподводом в различных состояниях 

приведены в табл. 1 [3]. Существующий для элек-

тролизеров С-8БМ уровень КПД укрытия недоста-

точен для удовлетворения современным экологи-

ческим требованиям, поэтому в рамках проекта 

по созданию технологии экологичного Содерберга 

[4], получившего аббревиатуру С-8БМ(Э), стави-

лась задача по увеличению КПД укрытия до 96 %. 

Задача была решена за счет комплексного совер-

шенствования газосборного колокола (ГСК) и си-

стемы газоудаления (СГУ).

Совершенствование газосборного колокола

Конструкция газосборного колокола, изначаль-

но разработанная для электролизеров С-2, С-3, ра-

ботающих на силе тока 130 кА, в настоящее время 

без особых изменений эксплуатируется на элект-

ролизерах С-8БМ с силой тока 170—175 кА. При 

одинаковой площади поперечного сечения под-

колокольного пространства для С-2, С-3 и С-8БМ 

объем образующихся анодных газов на электроли-

зерах С-8БМ больше, в результате чего выше ско-

рость движения газов под колоколом (в 1,5 раза) 

и аэродинамическое сопротивление (более чем в 

2 раза) [5, 6]. В процессе эксплуатации это обусла-

вливает более интенсивное забивание подколо-

кольного пространства электролитом, глиноземом 

и угольной пеной, особенно в районе расположе-

ния бункеров автоматической подачи глинозема 

(АПГ) и выливных секций. При образовании от-

Таблица 1 

Рекомендуемые значения эффективности 
улавливания фторидов и анодных газов 
газосборным колоколом для электролизеров 
с самообжигающимися анодами 
с верхним токоподводом [3]

Состояние электролизеров

Эффективность 

улавливания, 

доли ед.

Регламентированная обработка 0,35

Анодный эффект и его ликвидация 0,35

Выливка металла, 

технологические замеры
0,60

Технологическая обработка 0,35

Работа с неисправным 

и ремонтируемым газосборником
0,60

Утечки газа через неплотности 

(«дымки»)
0,43

Обвалы корки («огоньки») 0,43

Ремонт пояса подвески колокола 0,10

Простой системы газоотсоса 0,00

Работа с герметичным газосборником 

(укрытием)
0,92

Рис. 1. Сечение секции газосборного колокола

а – С-8БМ, трапецеидальная форма; б – С-8БМ(Э), параболическая форма
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ложений происходит выбивание анодных газов из-

под колокола, приводя к росту фонарных выбросов 

и ухудшению санитарных условий в рабочей зоне.

Совершенствование конструкции ГСК на элек-

тролизерах С-8БМ(Э) заключалось в повышении 

пропускной способности и улучшении аэродина-

мических характеристик подколокольного про-

странства. Для этого была увеличена площадь по-

перечного сечения газоходного канала и изменена 

конфигурация секций ГСК с трапецеидальной на 

параболическую (рис. 1) [6, 7]. Параболическая 

форма канала близка к оптимальной круглой, в 

которой отсутствуют застойные зоны и вероят-

ность образования отложений значительно ниже. 

Результат реализованных технических решений — 

увеличение площади поперечного сечения газо-

ходного канала в 2,5 раза, уменьшение скорости 

движения газов в подколокольном пространстве и 

его аэродинамического сопротивления более чем в 

2 раза. При этом аэродинамические характеристи-

ки подколокольного пространства электролизера 

С-8БМ(Э) сопоставимы с таковыми для С-2 и С-3, 

для которых ГСК рядовой конструкции создавал-

ся изначально (см. табл. 2) [5].

Совершенствование системы газоудаления

Само по себе изменение конструкции ГСК ма-

лоэффективно с точки зрения увеличения КПД 

укрытия, так как из-за конструктивных особен-

ностей горелочных устройств в подколокольном 

пространстве образуется избыточное, до 150 Па 

[8], давление (разрежение наблюдается только 

в непосредственной близости от горелки), под 

действием которого газы выбиваются через суще-

ствующие неплотности в ГСК и обвалы. Поэтому 

совместно с модернизацией ГСК была необходи-

ма принципиально новая система газоудаления 

электролизера, обеспечивающая создание в под-

колокольном пространстве небольшого разреже-

ния, за счет чего резко сокращалось выбивание 

газов и пламени через существующие неплотно-

сти, даже в условиях образования отложений в 

подколокольном пространстве. Конструкция и 

режим работы дымососов при этом оставались на 

прежнем уровне.

Задача увеличения КПД укрытия электролизе-

ров Содерберга решена путем замены горелочных 

устройств щелевого типа [8] на четырехкупольные 

системы газоудаления (рис. 2).

Система газоудаления [9, 10] состоит из 4 купо-

лов, расположенных по периметру ГСК: 2 купола 

находятся по углам и 2 — по продольным сторо-

нам электролизера между бункерами АПГ. Купола 

соединены между собой трубопроводами, по ко-

торым газы поступают в систему организованно-

го отсоса. Наличие 4 куполов, их расположение и 

применение трубопроводов от центра и углов раз-

ного диаметра с соотношением 2 : 3 обеспечивают 

равномерный отвод газов из-под колокола. В цент-

ральных куполах выполнено по два отверстия 

диаметром 35 мм для подсоса воздуха, необходи-

мого для догорания анодных газов. Кроме того, 

под колоколом происходит горение анодных газов 

с воздухом, который за счет создаваемого здесь 

разрежения поступает внутрь через неплотно-

сти ГСК и сквозь криолитоглиноземную засып-

ку (неорганизованный присос). Для автоматиче-

ской очистки трубопроводов СГУ от отложений 

Таблица 2

Сравнительные характеристики параметров газосборного колокола

Параметр
Единица 

измерения

Тип электролизера

С-2, С-3 С-8, С-8БМ С-8БМ(Э)

Общий объем образующихся анодных газов н.м3/ч 30,0 42,0 42,0

Объем анодных газов, поступающих в подколокольное 

пространство по одной продольной стороне

н.м3/ч 15,0 21,0 21,0

н.м3/с 0,0041 0,0058 0,0058

Площадь поперечного сечения 

подколокольного пространства
м2 0,05 0,05 0,125

Скорость движения газов в подколокольном пространстве м/с 0,09 0,2 0,08

Число Рейнольдса – 80,0 160,0 80,0

Коэффициент трения (λ) – 0,73 0,37 0,85

Потери давления Н/м2 0,05 0,12 0,05
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используется продувка, подсоединенная к кла-

пану сброса воздуха системы АПГ. На угловых и 

центральных секциях ГСК и трубопроводах СГУ 

предусмотрены лючки для выполнения техноло-

гических операций и чистки.

Через специальные отверстия в секциях ГСК 

(диаметр отверстий 20 мм) были выполнены заме-

ры, подтвердившие наличие небольшого разреже-

ния в подколокольном пространстве электроли-

зеров С-8БМ(Э), оснащенных четырехкупольной 

системой газоудаления (см. рис. 3). Замеры выпол-

нялись дифманометром ДМЦ-01М в комплекте с 

напорной трубкой НИИОГАЗ [11]. Среднее раз-

режение под ГСК составило от 5 до 15 Па, но для 

ванн, расположенных ближе к дымососу, оно мо-

жет достигать 30 Па.

Весь цикл создания СГУ электролизера 

С-8БМ(Э) от идеи до тиражирования на завод со-

стоял из следующих основных этапов:

1. Математическое моделирование СГУ. Матема-

тическое моделирование проводилось в трехмер-

ной стационарной постановке с использованием 

программных комплексов «Star CCM+» и «Fluent», 

при этом принимались следующие исходные дан-

ные и условия:

— эскизные проекты купольных СГУ и ГСК;

— расчетная сетка геометрии СГУ состоит из 

300000 ячеек (см. рис. 4);

— объем удаляемых газов от электролизера ра-

вен 650 н.м3/ч (с учетом присосов);

— площадь неорганизованного подсоса возду-

ха в подколокольное пространство через ГСК не 

Рис. 2. Электролизер С-8БМ(Э), оборудованный четырехкупольной СГУ

Рис. 3. Значения разрежения в подколокольном пространстве электролизера № 585
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превышает 5000 мм2, т.е. не более 250 мм2 в районе 

одной секции ГСК;

— анодный газ моделируется как неизотерми-

ческий несжимаемый многокомпонентный газ;

— состав анодных газов на входе в пространство 

под ГСК, %: 76 CO2, 22 CO, 1,4 N2, 0,4 H2, 0,2 CH4;

— во всех вариантах расчета расход анодного га-

за равен 0,01722 кг/с;

— горение анодного газа в модели представлено 

4-стадийным механизмом:

1) CH4 + 0,5O2 → CO + 2H2,

2) CH4 + H2O → CO + 3H2,

3) CO + 0,5O2 → CO2,

4) H2 + 0,5O2 → H2O;

— в расчетах используется модель горения Ed-

dy-dissipation/Eddy-break-up, которая предполага-

ет, что скорости реакций контролируются турбу-

лентностью потока газа.

Граничные условия представлены на рис. 4 и в 

табл. 3. На анодной стенке задавалась постоянная 

температура, на внешней стенке — теплоотдача. 

Анодный газ в модели вводился через узкие щели 

вдоль продольных и торцевых сторон анода. До-

полнительно подавался воздух по периметру ГСК, 

имитирующий неорганизованные присосы. На вы-

ходе моделируется фиксированное разрежение ли-

бо фиксированный расход. Входные окна для ор-

ганизованных присосов воздуха располагались на 

стенках ГСК (10 отверстий диаметром 20 мм) и на 

боковых поверхностях центральных куполов (по 

2 отверстия на каждом куполе диаметром 35 мм).

Результаты математического моделирования 

показали, что температура газов в центральных 

куполах СГУ достигает 800 °С (рис. 5), что доста-

точно для дожигания анодных газов, при этом в 

Рис. 4. Геометрия расчетной области

Рис. 5. Температурное поле в системе удаления газов

Рис. 6. Поле давления в системе удаления газов

Таблица 3

Граничные условия математической модели СГУ

Область Описание граничного условия Принятые значения
Тип граничного условия 

в «Star CCM+»

Область подачи 

анодного газа

Массовый расход газовой смеси 

с постоянной температурой

Ggas = 0,01722 кг/с

Тgas = 1100 К
Mass flow inlet

Отверстия 

для подсоса воздуха

Атмосферное давление, 

температура 300 K

P = 0 Па

Т = 300 К
Pressure outlet

Выходы Массовый расход газовой смеси G = 0,2 кг/с Mass flow outlet

Внутренняя стенка 

со стороны анода
Стенка с постоянной температурой Т = 773 К Wall

Внешние стенки укрытия Стенка с теплоотдачей α = 10 Вт/(м2·К) Wall
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подколокольном пространстве поддерживается 

разрежение 10—20 Па (рис. 6), что исключает вы-

бивание газов в корпус.

2. Выполнение натурных испытаний опытных 
СГУ. Идентификация математической модели. По 

результатам математического моделирования 

выбрана конструкция СГУ, при использовании 

которой отвод газов осуществляется от 4 точек, 

расположенных по периметру ГСК: 2 точки нахо-

дятся по углам, еще 2 — по продольным сторонам 

электролизера. Опытными стальными 4-куполь-

ными СГУ была полностью оснащена бригада из 

20 электролизеров, связанных между собой общим 

подкорпусным газоходным трактом.

За время эксплуатации опытных СГУ прове-

дены натурные испытания параметров их работы. 

В рамках испытаний выполнены замеры темпе-

ратуры и скорости отходящих газов, разрежения, 

концентрации газовых компонент: СО, СО2, О2, 

NO, СH4. Измерения осуществляли в пространст-

ве под газосборным колоколом, в куполах и тру-

бопроводах СГУ, спусках электролизеров. На ос-

нове полученных экспериментальных данных вы-

полнена идентификация математической модели 

4-купольной СГУ (табл. 4).

По результатам идентификации модели уста-

новлено, что для корректного задания граничных 

условий необходимо учитывать:

— неорганизованные присосы воздуха в газохо-

ды СГУ;

— неорганизованные присосы воздуха под ГСК;

— неравномерность выхода анодного газа вдоль 

периметра анода;

— наличие пылевых отложений на внутренних 

стенках трубопроводов СГУ;

— фиксированное разрежение на выходе.

3. Предварительная экологическая оценка. 
Доработка конструкции СГУ. Параллельно с про-

ведением натурных испытаний была выполнена 

в масштабах бригады предварительная эколо-

гическая оценка КПД укрытия электролизеров

С-8БМ(Э), оснащенных опытными СГУ. Методика 

оценки приведена ниже. Суточное средневзвешен-

ное КПД укрытия составило 95,4 %, что несколько 

ниже целевых 96 %. Однако на этапах испытания 

и эксплуатации опытных СГУ были выработаны 

технические решения по совершенствованию их 

конструкций, реализация которых давала предпо-

сылки дальнейшего повышения КПД укрытия.

В конструкцию СГУ были внесены изменения, 

направленные на повышение равномерности газо-

распределения между точками газоотсоса, сниже-

ние газодинамического сопротивления системы, 

улучшение догорания отходящих анодных газов, 

уменьшение накопления пылевых отложений и 

увеличение срока службы. Принятые изменения 

подтверждены положительными результатами ис-

пытаний на математической модели. Окончатель-

ная конструкция четырехкупольной СГУ пред-

ставлена на рис. 2. Модернизированными СГУ 

была полностью переоснащена бригада из 20 элект-

ролизеров (рис. 7).

4. Комплексная экологическая оценка бригады 
электролизеров С-8БМ(Э). Комплексная экологи-

ческая оценка явилась наиболее важным этапом 

реализации проекта, так как ее результаты долж-

ны были дать окончательный ответ об экологиче-

ской эффективности электролизеров С-8БМ(Э), 

оснащенных 4-купольными СГУ, и обоснованно-

сти их дальнейшего тиражирования.

Экологическая оценка включила в себя одно-

временные замеры загрязняющих веществ, посту-

пающих от бригады электролизеров в организо-

ванный газоотсос и аэрационный фонарь корпуса, 

а также попадающих в корпус через приточную вен-

тиляцию. Определялись концентрации фтористо-

го водорода, твердых фторидов, диоксида серы, пы-

ли, оксида углерода, смолистых веществ, бенз(а)пи-

рена. Измерение содержания загрязняющих ве-

ществ осуществлялось таким образом, чтобы ох-

ватить все основные технологические операции, 

проводимые в корпусе электролиза, а также меж-

Таблица 4

Сопоставление расчетных и экспериментальных 
параметров СГУ [12]

Параметр Расчет Эксперимент

Разрежение в подколокольном 

пространстве, Па
6 4,8

Массовый расход на выходе, кг/с 0,155 0,233

Объемный расход на выходе, 

н.м3/ч
430 649

Средняя объемная доля газа 

на выходе:

CO

O2

N2

CO2

0,025

0,124

0,718

0,146

0,0045

0,169

0,773

0,053

Средняя температура 

на выходе, °С
216 246
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операционный период. Ниже рассмотрены резуль-

таты, полученные для фтористого водорода и твер-

дых фторидов как маркерных веществ электро-

лизного производства, уровень выбросов которых 

характеризует эффективность укрытия.

Методика выполнения комплексной экологичес-
кой оценки. Для инструментальных замеров вы-

бросов фтористого водорода и твердых фторидов 

использовались следующие аттестованные мето-

дики [13]:

• МВИ № ПрВ 2000/3 «Методика выполнения 

измерений массовой концентрации твердых фто-

ридов в промышленных выбросах (потенциоме-

трический метод)» — основана на улавливании 

пыли, содержащей фториды, фильтровальным па-

троном с фильтром из фторопластовой стружки, 

последующей щелочной обработке отобранной 

пробы и отгонке фторидов с паром в виде летучей 

кремнефтористоводородной кислоты с дальней-

шим потенциометрическим определением улов-

ленного иона фтора с применением фторидселек-

тивного электрода;

• МВИ № ПрВ 2000/7 «Методика выполнения 

измерений массовой концентрации фтористого 

водорода в промышленных выбросах организован-

ного отсоса (фотометрический метод)» — включа-

ет фазовое разделение фтористых соединений при 

пропускании пробы газа через фильтровальный 

патрон с фильтром из фторопластовой стружки, 

последующую абсорбцию фтористого водорода 

дистиллированной водой в поглотителях Рихтера 

и дальнейшее его фотометрическое определение 

по реакции образования тройного комплексного 

соединения синего цвета с ализаринкомплексо-

натом лантана. Интенсивность окраски комплекс-

ного соединения пропорциональна концентра-

ции фторид-ионов в растворе. Количество газов 

организованного отсоса определяется по ГОСТ 

17.2.4.06-90 «Методы определения скорости и рас-

хода газопылевых потоков, отходящих от стацио-

нарных источников загрязнения»;

• МВИ № ФГ 2004/2 «Методика выполнения 

измерений массовой концентрации фтористого 

водорода в воздухе, удаляемом общеобменной вен-

тиляцией из корпусов электролиза алюминиевых 

заводов (фонарных газах) (потенциометрический 

метод)» — основана на фазовом разделении фто-

ристых соединений при пропускании пробы газа 

через фильтровальный патрон с фильтром из фто-

ропластовой стружки, последующей абсорбции 

фтористого водорода дистиллированной водой 

в поглотителях Рихтера и потенциометрическом 

определении уловленного иона фтора с использо-

ванием фторидселективного электрода;

• МВИ № ФГ 2004/3 «Методика выполнения 

измерений массовой концентрации пыли и твер-

дых фторидов в воздухе, удаляемом общеобменной 

вентиляцией из корпусов электролиза алюминие-

вых заводов (фонарных газах) (потенциометри-

ческий метод)». Массовая концентрация пыли в 

фонарных газах оценивается методом внешней 

фильтрации путем отбора пробы с использова-

нием фильтра АФА. Для расчета массовой кон-

центрации твердых фторидов проводили щелоч-

ную обработку отобранной пробы пыли, отгонку 

(для отделения мешающих примесей) фторидов 

с паром в виде летучей кремнефтористоводород-

ной кислоты и дальнейшее потенциометрическое 

определение уловленного иона фтора с использо-

ванием фторидселективного электрода;

Рис. 7. Бригада электролизеров С-8БМ(Э)
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• МВИ № ОЭ-ФГ 2004/4 «Методика выполне-

ния измерений количества воздуха, удаляемого 

общеобменной вентиляцией электролизных кор-

пусов алюминиевых заводов (фонарных газов)» — 

проводится измерение скорости фонарных газов 

в горловине с помощью автоматического крыль-

чатого анемометра «Testo 400», при этом фиксиру-

ются температура фонарных газов на исследуемом 

участке, атмосферное давление, направление и 

скорость ветра.

При проведении измерений были выбраны 

участки аэрационного фонаря над бригадой элект-

ролизеров корпуса № 5 ОАО «РУСАЛ Красноярск», 

состоящей из 20 электролизеров С-8БМ(Э), осна-

щенных 4-купольными СГУ. Горловину обследуе-

мой секции аэрационного фонаря условно разбили 

на 4 «замерных участка» — по 2 с каждой стороны 

аэрационного фонаря. Отбор проб осуществляли 

одновременно в геометрическом центре каждого 

замерного участка в горловине аэрационного фо-

наря электролизного корпуса.

Объем фонарных газов определяли как произ-

ведение площади свободного сечения (за вычетом 

балок, ферм и других конструкций, перекрыва-

ющих сечение) измеряемого участка горловины 

аэрационного фонаря и средней скорости газов в 

аэрационном фонаре измеряемых участков.

Схема размещения замерных точек представле-

на на рис. 8. Точки 1—4, расположенные на аэра-

ционном фонаре корпуса (на уровне высоты 23 м), 

предназначены для измерения загрязняющих ве-

ществ в фонарных газах. Точка 5, находящаяся не-

посредственно в бригаде электролизеров (на высо-

те 4 м), — это точка наблюдения и хронометража 

за технологическим состоянием электролизеров 

№ 501—510, 577—586. Точка 6 предназначалась для 

замера загрязняющих веществ организованного 

газоотсоса и располагалась на сборном газоходе 

от бригады исследуемых электролизеров. Замер-

ные точки 7 и 8 использовались для определения 

загрязняющих веществ, поступающих в корпус 

через приточную вентиляцию, и находились вдоль 

продольных сторон бригады электролизеров (на 

уровне земли).

Кроме того, для уточнения вклада каждой от-

дельной операции в фонарные выбросы были 

проведены замеры загрязняющих веществ, по-

ступающих в организованный отсос от отдельных 

электролизеров. Измерения проводились при тех-

нологической обработке, выливке металла, техно-

логических замерах, обвалах, различных степенях 

разгерметизации и анодном эффекте. Для этого 

газоходные спуски электролизеров были оснаще-

ны питометражными лючками. Полученные ре-

зультаты служили основой при уточнении коэф-

фициентов эффективности улавливания ГСК для 

различных состояний электролизера С-8БМ(Э).

Результаты комплексной экологической оценки. 
КПД укрытия электролизеров является тем па-

раметром, анализ которого позволяет сделать 

выводы об эффективности модернизированных 

газосборного колокола и системы газоудаления с 

санитарно-технической точки зрения и который в 

значительной степени определяет уровень выбро-

сов загрязняющих веществ в атмосферу при суще-

ствующей технологии.

В данной работе эффективность укрытия бри-

гады электролизеров С-8БМ(Э) оценивалась фто-

ридным методом, при этом параллельно прово-

дился хронометраж всех выполняемых на электро-

лизерах операций и их состояний.

Фторидный метод основан на инструменталь-

Рис. 8. Схема расположения в бригаде точек для измерения
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ном определении количества фторидов (Fобщ =

= Fтв + Fгаз) — как удаляемых системой газоотсоса 

(go
F), так и поступающих (помимо системы газоот-

соса) в аэрационные фонари (gф
F). Эффективность 

укрытий электролизеров (ηу) рассчитывается как 

отношение количества фторидов, поступающих в 

систему газоотсоса, к общему количеству фтори-

дов, выделяющихся от электролизеров:

Исходя из полученных по результатам инстру-

ментальных замеров величин (go
F) и (gф

F) эффек-

тивность укрытия электролизеров С-8БМ(Э) при 

межоперационном режиме, который является 

основным состоянием электролизера, составила 

99,3 %, а суточное средневзвешенное КПД укры-

тия с учетом всех проводимых технологических 

операций — 97,4 %. Таким образом, была под-

тверждена экологическая эффективность техно-

логии С-8БМ(Э) по улавливанию фторидов газо-

сборным колоколом.

Следует отметить, что модернизированные ГСК 

и СГУ не оказывают влияние на выбросы загряз-

няющих веществ, выделяющихся с поверхности 

самообжигающихся анодов, а также при выпол-

нении операций по обслуживанию анодного уз-

ла — таких, как перестановка штырей, прорезка и 

подпрессовка анодной массы, перетяжка анодной 

рамы (бенз(а)пирен, смолистые вещества и др.). 

Сокращение выбросов с анодной поверхности воз-

можно за счет внедрения сухой и коллоидной ано-

дной массы [14], применения альтернативного свя-

зующего, создания анодного укрытия и др. Резуль-

таты данных работ здесь не приводятся.

На основании замеров выбросов загрязняю-

щих веществ от отдельных электролизеров были 

уточнены рекомендуемые значения эффектив-

ности укрытия электролизеров С-8БМ(Э) при их 

различных технологических состояниях (табл. 5). 

Полученные данные необходимы для определе-

ния эффективности системы газоотсоса путем 

осуществления хронометража технологических 

операций [15] в корпусах, оснащенных электроли-

зерами С-8БМ(Э).

Данные по эффективности улавливания фто-

ридов ГСК для электролизеров С-8БМ(Э) были 

внесены в «Расчетную инструкцию (методику) 

по определению состава и количества вредных 

(загрязняющих) веществ, выбрасываемых в ат-

мосферный воздух при электролитическом про-

изводстве алюминия, для электролизеров типа 

С-8БМ(Э)». Эта инструкция включена в «Перечень 

методик, используемых в 2014 г., для расчета, нор-

мирования и контроля выбросов загрязняющих 

веществ в атмосферный воздух».

5. Внедрение модернизированных СГУ в корпусах 
электролиза ОАО «РУСАЛ Красноярск». На осно-

вании положительных результатов комплексной 

экологической оценки электролизеров С-8БМ(Э) 

было принято решение о переводе Красноярского 

алюминиевого завода на технологию экологиче-

ского Содерберга. Перевод на новую технологию 

проходил в два этапа. С 2010 по 2015 г. на электро-

лизеры С-8БМ(Э) были полностью переведены 

корпуса № 3—6. С 2015 г., по мере выхода электро-

лизеров С-8БМ в капитальный ремонт, к переходу 

на экологичную технологию С-8БМ(Э) присоеди-

няются остальные корпуса завода.

Заключение

Оснащение электролизеров Содерберга модер-

низированными газосборным колоколом и ку-

польной системой газоудаления, работающей на 

принципе создания в подколокольном простран-

стве разрежения, позволило увеличить средне-

суточную эффективность укрытия до 97,4 %; при 

герметизированном состоянии электролизеров 

эффективность укрытия достигает 99,3 %.

Таблица 5

Рекомендуемые значения эффективности 
улавливания фторидов газосборным колоколом 
для электролизеров С-8БМ(Э)

Состояние электролизеров

Эффективность 

улавливания 

С-8БМ(Э), 

доли ед.

Анодный эффект и его ликвидация 0,973

Выливка металла, 

технологические замеры
0,973

Технологическая обработка 0,816

Работа с неисправным 

и ремонтируемым газосборником
0,80

Утечки газа через неплотности («дымки») 0,848

Обвалы корки («огоньки») 0,848

Ремонт пояса подвески колокола 0,10

Простой системы газоотсоса 0,00

Работа с герметичным газосборником 

(укрытием)
0,993
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Переход на экологические электролизеры 

С-8БМ(Э), характеризующиеся высокими значе-

ниями КПД укрытия, в совокупности с дости-

жением высокой организации труда и культуры 

производства, позволит Красноярскому алюми-

ниевому заводу значительно сократить выбросы 

загрязняющих веществ через аэрационные фона-

ри корпусов электролиза с достижением норма-

тивных требований по выбросам газообразных и 

плохо растворимых фторидов.
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При получении металлургического кремния в рудно-термических печах (РТП) образуется незначительное количество 

печного шлака, ухудшающего качество выплавляемого ценного продукта. Цель работы состояла в анализе причин 

формирования печного шлака, переходящего при выпуске из РТП в кремний, а также изучении химического состава 

образцов. Разработана компьютерная программа, позволяющая прогнозировать выход продуктов плавки (чернового 

кремния, пылегазовой смеси, печного шлака) в зависимости от количества и химического состава загружаемых ших-

товых материалов – кремнеземсодержащего рудного сырья и углеродистых восстановителей. Приведены результаты 

исследований образцов шлаков с РТП действующего производства металлографическим, рентгеноспектральным, рент-

генофазовым методами анализа и рентгеноспектральным микроанализом. Показано, что в изучаемых образцах зафик-

сированы запутавшиеся корольки кремния с интерметаллическими включениями (Fe(Ti)Si, CaSi2), карборунд SiC, не-

довосстановленные α-SiO2-кристобалит и Al2O3 и образованные комплексные оксиды элементов-примесей (CaO·SiO2). 

Установлено, что количество образующегося печного шлака и, следовательно, химический состав выплавляемого крем-

ния зависят от оптимального избытка твердого углерода (в диапазоне 103–111 %) в шихте и стабильного электрического 

режима работы РТП.
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превращений и ведения технологии, но и от хими-

ческого состава исходных шихтовых материалов. 

Поскольку кремнезем в процессе плавки претерпе-

вает фазовые превращения, то, согласно исследова-

ниям авторов [7], плавка кварца и кварцитов с за-

медленным превращением β-кварца в кристобалит 

предотвращает образование большого количества 

мелочи, улучшает газопроницаемость колошника и 

повышает извлечение кремния. Печи, работающие 

на таком сырье, как правило, имеют лучшие пока-

затели производительности, расхода шихты, элек-

троэнергии, электродов. А качество кварцита в этом 

случае зависит от содержания вредных примесей, 

которые снижают температуру плавления кварца и 

ускоряют переход кварца в кристобалит, уменьшая, 

таким образом, скорость его восстановления [3].

Производство кремния относится к бесшла-

ковым процессам, но незначительное количество 

данного обязательного продукта любого пироме-

таллургического процесса образуется при карбо-

термической плавке (до 5 % в мощных РТП, 2—

3 % — в печах малой и средней мощности), что сни-

жает извлечение кремния в среднем на 2,2 и 1,2 % 

соответственно [3]. 

Шлаки кремниевого производства значитель-

но отличаются от обычных металлургических 

шлаков [5, 8]. Одной из их особенностей является 

бóльшая плотность по сравнению с выплавляе-

мым целевым продуктом: 2,84—2,9 г/см3 (в зави-

симости от вида его шлакообразующих компонен-

тов) против 2,33 г/см3 у кремния. Следовательно, 

при отклонениях работы РТП от нормального хода 

данный шлак опускается на подину печи, образуя 

подовую настыль, температура которой может до-

стигать 1600 °С; шлаки подовой настыли являются 

тугоплавкими и обладают значительной вязко-

стью (порядка 3—5 Па·с), а по степени кислотности 

(равной в среднем 2,8) данный шлак относится к 

так называемым «длинным шлакам», которые яв-

ляются особо вязкими [9]. 

При выпуске кремния примеси из подовой насты-

ли нижней части РТП могут захватываться потоком 

расплава, вызывая повышение содержания шлака в 

нем и, соответственно, ухудшение качества выплав-

ляемого продукта. В отдельных случаях при скопле-

нии шлака в печи его удаляют при помощи извест-

няка, который поступает в процесс вместе с шихтой 

(в количестве 4 кг) [3]. Однако введение флюсующих 

добавок нежелательно, так как их избыток приводит 

к увеличению количества шлака и, следовательно, 

повышению удельного расхода электроэнергии.

Введение

Кремний металлургических марок, получае-

мый электротермическим (карботермическим) 

способом, используется в цветной металлургии 

для производства литейных сплавов, в химиче-

ской промышленности, черной металлургии для 

раскисления и легирования сталей и сплавов с 

целью придания им специальных свойств. Каче-

ство кремния, выплавляемого из шихты, состоя-

щей из кварца (или кварцита), смеси различных 

углеродистых восстановителей (каменного угля, 

нефтекокса, древесного угля), древесной щепы, в 

основном удовлетворяет требованиям различных 

отраслей промышленности. Однако в последние 

годы увеличилось потребление металлургическо-

го кремния в химической промышленности, в том 

числе и для получения кремния, пригодного для 

изготовления солнечных элементов [1, 2]. В связи с 

этим проблема повышения извлечения и качества 

кремния металлургических марок при рациональ-

ном использовании материальных и энергетиче-

ских ресурсов является актуальной. 

Выплавка технического 
(металлургического) кремния

Выплавка кремния осуществляется в руд-

но-термических печах (РТП) на двух российских 

предприятиях, входящих в ОК РУСАЛ: ЗАО «Крем-

ний» (г. Шелехов, Иркутская обл.) и ООО «СУАЛ-

Кремний-Урал» (г. Каменск-Уральский, Свердлов-

ская обл.). Как известно, основная реакция, опи-

сывающая процесс получения кремния:

SiO2 + 2C = Si + 2CO,

отражает лишь общую суть карботермического 

восстановления кремнезема [3, 4].

Анализ же литературных данных показывает, 

что процесс восстановления Si из рудного сырья 

углеродом протекает через стадию образования 

обязательных промежуточных продуктов (газо-

образного SiO и тугоплавкого SiC) [5, 6]:

SiO2 + 3C = SiC + 2CO, 

SiO2 + Si = 2SiO, 

SiO + SiC = 2Si + CO,

2SiO2 + SiC = 3SiO + CO, 

SiO2 + Si = 2SiO. 

Извлечение кремния зависит не только от про-

текающих в РТП сложных физико-химических 
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При работе РТП в стабильном электрическом 

режиме при устойчивой посадке электродов и рав-

номерном сходе шихты с небольшой выдержкой 

выпуск кремния из летки осуществляется в рафи-

нировочный ковш в течение в среднем 3 ч горячей 

струей без затруднений совместно с образованным 

при плавке печным шлаком. Далее кремний под-

вергается окислительному рафинированию (про-

дувкой воздухом с добавкой кварцевого флюса) 

для формирования рафинировочного шлака [10]. 

В связи с повышением требований потреби-

телей к качеству кремния необходимо детально 

проанализировать количество и состав образую-

щихся печных шлаков, поэтому нами были изуче-

ны причины формирования основных примесных 

включений в кремнии и проведены исследования 

химического и фазового составов образцов печных 

шлаков действующего производства. 

Методика исследований

Согласно данным, полученным с ЗАО «Крем-

ний», количество образующегося целевого про-

дукта зависит от избытка твердого углерода (Ств) 

в шихте. Кроме того, очень важно обеспечение 

стабильного электрического режима работы РТП, 

способствующего полноте протекания восстано-

вительных процессов (табл. 1). 

Из данных табл. 1 видно, что оптимальным 

для получения кремния является содержание Ств 

в диапазоне 103,7—110,3 % при стабильной работе 

РТП-1. При повышенном содержании углерода в 

шихте наблюдается незначительная нестабиль-

ность работы РТП-2. Для прогнозирования вы-

хода продуктов плавки, включая и печной шлак, 

нами была разработана компьютерная программа, 

позволяющая вводить в расчет материального ба-

ланса плавки любое количество элементов, посту-

пающих в печь с сырьем и участвующих в карбо-

термическом процессе [11].

С целью изучения химического состава печ-

ных шлаков объектами исследований служили 

образцы шлаков с двух печей (РТП-1, РТП-2) ЗАО 

«Кремний» мощностью 16,5 МВ·А, отключенных 

на капитальный ремонт. Образцы были изучены 

рентгеноспектральным, металлографическим, рент-

генофазовым методами анализа, а также рентгено-

спектральным микроанализом (РСМА).

Рентгеноспектральный анализ образцов шлака 

выполняли с помощью рентгеновского спектроме-

тра ARL 9900 (Thermo Fisher Scientific, США). 

Для определения фазовых включений в иссле-

дуемых образцах шлаков были использованы ме-

таллографический метод анализа [12] и РСМА [13]. 

Анализ образцов шлака проводили с помощью ме-

таллографического микроскопа «Olympus GX-51» 

Таблица 1

Показатели работы печей ЗАО «Кремний»

Ств, %

Коэффициент 

мощности 

(сos ϕ)

Количество 

полученного 

кремния, кг/сут

Ведение технологии (работа печи)

РТП-1 РТП-2

105,5/118,13 0,77/0,767 18,500/16,460 Стабильная 
Удовлетворительная работа печи, 

выпуск Si переменной струей

103,7/114,23 0,77/0,765 17,850/16,840
Выпуск Si переменной струей 

с большим количеством шлака
Стабильная

106,16/108,9 0,77/0,764 17,660/16,370 Стабильная Стабильная

105,5/119,4 0,78/0,759 18,350/17,700 Стабильная Нестабильная

109,0/14,8 0,78/0,764 18,850/18,210 Стабильная Стабильная

105,56/113,8 0,79/0,763 21,0/18,240 Стабильная Стабильная

106,6/115,73 0,79/0,770 18,610/18,470 Стабильная Стабильная

102,8/120,5 0,78/0,770 17,670/17,890 Стабильная Выход Si нестабильный

105,8/119,73 0,79/0,770 19,930/18,250 Стабильная

Печь работает нестабильно, 

посадка электродов плавает, металл 

горячий переменной струей со шлаком

110,3/121,7 0,77/0,77 17,890/17,240 Стабильная

Шихта временами спекается, 

посадка электродов неустойчивая; 

дальнейшая стабилизация работы 

печи, выход Si горячей тонкой струей

Примечание. Данные по двум печам (РТП-1 и РТП-2) указаны через дробь.
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(Olympus, Япония), оснащенного цифровой каме-

рой «Altera 20» и предназначенного для получения 

в отраженном свете светопольных и темнопольных 

изображений, изображений дифференциального 

интерференциального контраста (DIC), изображе-

ний в поляризованном свете. Предельное увеличе-

ние микроскопа составляло 1000× (имелись также 

сменные объективы). 

Для получения достоверных результатов по-

верхность анализируемого образца должна быть 

ровной и гладкой [13]. Кусочки шлака отрезались 

на станке «Labotom-15» (Struers, Дания) и залива-

лись акриловой смолой марки «VersoCit-2 kit». Далее 

образцы шлифовали, полировали до достижения 

гладкой и ровной поверхности алмазными паста-

ми PD-lubricant на шлифовально-полировальном 

станке «Tegramin-25» (Дания). На рис. 1 представ-

лено фото подготовленной пробы для проведения 

металлографического анализа и РСМА.

Рентгенофазовый анализ образцов шлака был 

выполнен при помощи аппарата ДРОН-3,0 (Рос-

сия) с CuKα-излучением на никелевом фильтре; 

условия съемки: U = 25 кВ, I = 20 мА, 2θ = 3÷55°, 

скорость измерения — 1 °/мин.

РСМА образцов осуществляли с использова-

нием электронно-зондового микроанализатора 

«Superprobe JXA-8200» (Jeol Ltd., Япония). Данный 

прибор укомплектован растровым электронным 

микроскопом высокого разрешения, энергодис-

персионным спектрометром (EDS) с кремнийли-

тиевым детектором (EX-84055MU) с разрешением 

133 эВ и 5 спектрометрами с волновой дисперсией. 

Так как образцы шлака полировались, то при про-

ведении анализа они являлись диэлектриками; 

для снятия заряда электронов на их поверхность 

напылялся проводящий слой углерода [12]. Фо-

то изображений исследуемых образцов в обратно 

рассеянных электронах (COMPO) выполнены на 

растровом электронном микроскопе; химический 

состав фаз определен на энергодисперсионном 

спектрометре. Условия возбуждения и регистра-

ции аналитических сигналов следующие: ускоряю-

щее напряжение — 20 кВ, ток пучка электронов — 

20 нА, диаметр пучка электронов — 1 мкм.

Результаты исследований 
и их обсуждение

Неизбежной примесью в выплавляемом крем-

нии является карборунд. Образование конденси-

рованной фазы SiC сопровождается блокировани-

ем реакционной поверхности восстановителя, что 

создает диффузионное сопротивление доставке 

газообразного монооксида кремния к поверхно-

сти углерода и вызывает потери кремния с отхо-

дящими печными газами [5, 6]. Взаимодействие 

кремния с углеродом интенсивно протекает при 

температуре 1670 °С; при этом происходит частич-

ное разрушение карборунда с образованием про-

межуточной оксикарбидной фазы, переходящей в 

выплавляемый продукт (рис. 2).

В электропечи наряду с восстановлением крем-

незема происходит частичное восстановление при-

месей из кварцита и золы восстановителей, сопрово-

ждающееся и обратным процессом — образованием 

оксидов (восстановление элементов и формирова-

ние новых сложных оксидов зависит от температуры 

их плавления и теплот образования) [14]. 

Так, при относительно низких температурах 

(t  1200 °C) возможно образование муллита (с вяз-

костью более 5 Па·с) из каолина, попадающего с 

рудным сырьем, по реакции

3(Al2О3·2 SiO2) → 3Al2О3·2SiO2 + 4SiO2.

При недостатке углеродистых восстановителей 

и увеличении доли каменного угля в шихте, содер-

жащего бóльшее количество оксида алюминия по 

сравнению с другими углеродистыми материала-

ми, подина печи начинает «зарастать» муллитом:

3Al2О3 + 2SiO2 = 3Al2О3·2SiO2,

что приводит к потерям SiO2 и, следовательно, 

снижению извлечения целевого продукта.

Восстановление алюминия углеродом сопро-

вождается образованием прочных оксикарбидов и 

карбида  алюминия: Al4O4C, Аl2ОС, Al4C3 [14].

Примесь железа может поступать в процесс с 

кварцитом в виде гематита Fe2O3, который в при-Рис. 1. Микрошлиф печного шлака
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сутствии СО переходит в FeO и образует элемент-

ное Fe:

Fe2O3 + 2СО = FeO + Fe + 2СО2.

Учитывая наличие избытка углерода в шихте, 

железо, полученное по реакции восстановления, 

вновь связывается в карбид и вступает во взаимо-

действие с SiO2 при t = 1600÷1700 °С и восстанавли-

вается до Fe:

SiO2 + Fe3C = 3Fe + SiO + CO.

При высоких температурах железо будет раст-

воряться в металлической фазе и накапливаться в 

конечном продукте.

Основу печных шлаков составляют силикаты 

кальция, образующиеся по реакции

2CaО + SiO2 = 2СaO·SiO2.

При избытке в шихте углерода образуется кар-

бид кальция:

СаO + 3C = СaC2 + CO,

который остается в шихте без изменения до пол-

ного расходования углерода, после чего сам рас-

ходуется на восстановление остатков кремнезема. 

Возможно также образование силицидов кальция, 

переходящих в выплавляемый кремний. 

Недовосстановленный CaO совместно с гли-

ноземом, кремнеземом образует сложные туго-

плавкие комплексные оксиды (шлаковую фазу), 

ухудшающие сортность выплавляемого кремния. 

Оксид титана, имея высокую температуру плавле-

ния (≈1855 °С) и обладая кислотными свойствами, 

с СаО образует прочное соединение CaTiO3 [4]. 

При высокой температуре (свыше 1700 °C) образу-

ются еще более сложные оксидные соединения на 

основе CaО типа анортита (CaО·Al2О3·SiO2), геле-

нита (3CaО·Al2О3·SiO2), алита (8CaО·Al2О3·2SiO2), 

которые являются тугоплавкими, что приводит 

к запутыванию в них капелек кремния и, как 

следствие, снижению его общего извлечения при 

плавке [7]. 

В отдельных случаях при восстановлении при-

месей углеродом могут образовываться карбиды 

соответствующих элементов, которые затем раз-

рушаются железом или кремнием. Однако восста-

новление примесей часто осуществляется за счет 

кремния, возможно также и образование силици-

дов металлов (переходящих в кремний) в результа-

те взаимодействия их карбидов и кремнезема. 

Согласно данным, полученным с помощью 

рентгеноспектрального метода анализа, исследуе-

мые образцы печных шлаков содержат в основном 

непрореагировавшие SiO2, CaO, Al2O3, FeO. При-

чем содержание кремнезема в шлаке РТП-1 оказа-

лось на 16,2 % меньше, чем в образце с РТП-2, что 

может свидетельствовать о нестабильной работе 

второй печи. 

Результаты рентгенофазового анализа образцов 

шлака представлены на рис. 3. 

Видно, что в образцах шлаков обеих РТП за-

фиксирован метасиликат кальция (CaO·SiO2), со-

ставляющий, как указывалось выше, основу печ-

ного шлака. Количество α-SiO2-кристобалита и 

карборунда в образце шлака с РТП-1 значительно 

меньше, что свидетельствует о стабильной работе 

этой печи. 

При металлографическом исследовании об-

разцы шлака изучались в светлом и темном полях 

(рис. 4): в образцах зафиксированы корольки крем-

ния в основной массе неметаллической основы 

шлаков.

Рис. 2. Включения в выплавляемом кремнии (данные РСМА)

а – карбид кремния (SiC); б – оксикарбид кремния (SiOC)

а б
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На рис. 5 (фото в режиме СОMPO) приведе-

ны изображения образцов шлаков с различными 

включениями, химический состав которых был 

изучен с помощью РСМА (табл. 2).

Анализируя химический состав образца печно-

го шлака с РТП-1 в точке 1 (см. рис. 5, а), можно 

сделать вывод, что в этом месте фиксируется фаза 

CaO·SiO2 с примесью Al. Включение в т. 2 по хи-

мическому составу отвечает карбиду кремния (ви-

зуально поле в данной точке более темное — см. 

рис. 5, а), что характерно именно для фазы карбо-

рунда. Во включении 3 зафиксирован кремний. 

При увеличении 500× было обнаружено, что в кап-

ле Si по границам зерен расположены интерметал-

лические включения, которые соответствуют т. 4 

и т. 5 на рис. 5, а. По данным РСМА можно также 

предположить наличие фазы силицида железа 

(FeSi), а присутствие Ti в незначительном количе-

стве (см. табл. 2) объясняется тем, что данный эле-

мент может частично замещать Fe; следовательно, 

более точно данное соединение может быть запи-

сано в виде Fe(Ti)Si.

В ходе анализа химического состава образца 

шлака с РТП-2 (см. рис. 5, б) было обнаружено, что 

в т. 1 зафиксирован SiO2. В т. 2 присутствуют O, 

Ca и незначительное количество Al, а более свет-

лый фон исследуемого образца отвечает основе — 

кремнию. Возможно, примеси образуют соедине-

ние CaO·SiO2 с примесью Al; аналогичное соеди-

нение встречалось и в шлаке с РТП-1. Точки 3 и 4 

отвечают основному элементу — кремнию. Обна-

ружено несколько включений в т. 5: SiC и CaO·SiO2 

с примесью Al. Зафиксированное во включении 6 

соединение по химическому составу соответствует 

Рис. 3. Рентгенограммы образцов печного шлака

а – РТП-1; б – РТП-2
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силициду кальция (CaSi2), хотя и наблюдается за-

вышенный результат содержания Si (см. табл. 2), — 

это объясняется тем, что пучок зонда в данной точ-

ке мог захватить данный элемент из отдельных его 

корольков, расположенных рядом (см. рис. 5, б). 

Различными методами анализа нами было под-

тверждено наличие в печных шлаках при произ-

водстве кремния комплексных включений — си-

ликатов кальция, составляющих основу подовой 

настыли РТП. Также были обнаружены карбид 

кремния и недовосстановленный α-SiO2-кристо-

балит, что указывает на незавершенность карбо-

термического процесса. Присутствие карборунда с 

плотностью 3,21 г/см3 обуславливает повышенную 

плотность печных шлаков кремниевого производ-

ства. Как показывают данные табл. 1 и 2, превы-

шение содержание Ств в шихте (>110,3 %) приво-

дит к нестабильной работе РТП и повышенному 

Рис. 4. Фотографии поверхности шлифа печного шлака

а – РТП-1 (светлое поле); б – РТП-1 (темное поле); в – РТП-2 (светлое поле); г – РТП-2 (темное поле)

Рис. 5. Фотографии поверхности образцов печных шлаков

а – РТП-1 (интерметаллические включения в корольке кремния, запутавшегося в шлаке) 

б – РТП-2 (крупные и мелкие включения кремния в шлаке)
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содержанию недовосстановленных примесных 

элементов в печных шлаках. В исследуемых об-

разцах было зафиксировано значительное коли-

чество вкраплений кремния, запутавшегося из-за 

значительной вязкости шлака, что, в свою очередь, 

приводит к потерям ценного компонента. Обычно 

в пирометаллургические процессы для формиро-

вания шлака необходимого состава вводят флю-

сы — в частности, добавки FeO придают шлаку 

большую жидкотекучесть [15, 16]. Но при произ-

водстве кремния вводить данный флюс нельзя, 

так как железо при плавке практически полностью 

переходит в конечный продукт, тем самым загряз-

няя его. 

Заключение

Образующийся в незначительном количестве 

при карботермической плавке печной шлак при 

нормальном технологическом режиме работы 

РТП выпускается совместно с расплавом крем-

ния, который сразу подвергается окислительному 

рафинированию. При нарушениях технологии ве-

дения плавки в шлаках увеличивается содержание 

непрореагировавших α-SiO2-кристобалита и SiC. 

Установлено, что основным компонентом печных 

шлаков является метасиликат кальция CaO·SiO2.

Вследствие высокой вязкости печной шлак ча-

стично остается в печи, опускается на подину и 

вызывает «зарастание» ванны, так как оседает на 

стенках леточного отверстия РТП. Все это при-

водит к снижению производительности печи, 

увеличению удельного расхода электроэнергии и 

сокращению продолжительности кампании ме-

таллургического агрегата. Поэтому следует доби-

ваться полного удаления из печи образующегося 

при плавке печного шлака, что достигается при 

глубокой и устойчивой посадке электродов и до-

статочном количестве восстановителя в шихте. 

Проведенные исследования химического со-

става печного шлака показали сходимость резуль-

татов и высокую информативность использован-

ных методов анализа.

Основные меры борьбы со шлакообразованием 

при производстве кремния сводятся к строгому 

контролю за поступлением в РТП достаточного 

количества восстановителя (в диапазоне 103—

111 %), ведением технологии в стабильном режиме 

и применением возможно более качественных по 

содержанию примесей сырьевых материалов, что 

ведет к ресурсосбережению и оптимальному рас-

ходу электроэнергии.
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Для получения отливок из титановых, никелевых, медных, алюминиевых и цинковых сплавов могут использоваться фор-

мы из графита, что позволяет обеспечить высокую скорость охлаждения. При этом не нужны краски и смазки. Компью-

терное моделирование процессов литья в графитовые формы требует знания теплофизических свойств заливаемого 

сплава и графита. Помимо этого для получения адекватных результатов моделирования необходимо определить ряд гра-

ничных условий – таких, как коэффициенты теплопередачи и теплоотдачи. Наиболее важными являются коэффициент 

теплопередачи между отливкой и формой, коэффициент теплопередачи между элементами формы и коэффицент тепло-

отдачи формы в окружающую атмосферу. В данной работе определяли коэффициент теплопередачи h (iHTC – interface 

Heat Transfer Coefficient) между цилиндрической отливкой из алюминия (99,99 %) и формой, выполненной из блочного 

графита марки ГМЗ. Форму изготавливали путем фрезерования на станке с числовым программным управлением. На-

хождение коэффициента теплопередачи производилось путем минимизации значения функции ошибок, отражающей 

разницу между экспериментальными и полученными в процессе математического моделирования значениями темпера-

туры в форме и в отливке в процессе заливки, затвердевания и охлаждения отливки. Построены зависимости величины 

коэффициента теплопередачи между алюминием и графитом от температуры поверхности отливки и от времени, про-

шедшего с начала заливки. Установлено, что при температурах поверхности металла, контактирующего с формой, 1000, 

660, 619 и 190 °С значения h равны 1100, 4700, 700 и 100 Вт/(м2·К) соответственно, т.е. при понижении температуры рас-

плава от 1000 °C (температура заливки) до 660 °C (температура кристаллизации алюминия) величина h растет от 1100 до 

4700 Вт/(м2·К), а после образования слоя твердого металла на поверхности отливки и уменьшения ее температуры – сни-

жается. Уменьшение коэффициента теплопередачи при температурах поверхности отливки менее 660 °C, по нашему мне-

нию, связано с появлением зазора между поверхностями формы и отливки вследствие линейной усадки последней. Коэф-

фициент теплопередачи между элементами формы (графит–графит) постоянен, составляя 1000 Вт/(м2·К). Коэффициент 

теплоотдачи графита в воздушную атмосферу равен 12 Вт/(м2·К) при температуре поверхности формы до 600 °С.

Ключевые слова: компьютерное моделирование литейных процессов, ProCast, коэффициент теплопередачи, графитовая 

форма, теплофизические свойства, процесс затвердевания.
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Bazhenov V.E., Koltygin A.V., Tselovalnik Yu.V., Sannikov A.V. 

Determination of heat transfer coefficient between aluminum casting and graphite mold
Graphite molds can be used to produce titanium, nickel, copper, aluminum and zinc castings. Using of the graphite molds provides 

a high cooling rate. Moreover no die coatings and lubricants are required. To get appropriate results of the casting process simu-

lation in graphite molds it is necessary to know thermophysical properties of materials and boundary conditions such as interface 

heat transfer coefficients, but they are still unknown. The most important properties are heat transfer coefficient between casting 

and mold, and between mold parts and between mold and environment. The heat transfer coefficient h (iHTC – interface Heat 

Transfer Coefficient) was determined between cylindrical aluminium (99,99 % Al) casting and mold made of low-ash graphite. 

The mold was produced by milling graphite blocks on the CNC machine. The heat transfer coefficient was determined by min-

imizing the error function, representing the difference between the experimental and obtained by simulation temperature in the 

mold during pouring, solidification and cooling of the casting. The dependences of the iHTC between aluminium and graphite 
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on the temperature of the casting surface and time elapsed from the start of pouring of the casting. Determined values of the 

heat transfer coefficient at metal temperatures 1000, 660, 619 and 190 °С are 1100, 4700, 700 and 100 W/(m2·К) respectively. There-

fore, with decreasing of the melt temperature from 1000 °C (pouring temperature) to 660 °C (aluminium melting point), the heat 

transfer coefficient increases. After casting surface forming and lowering its temperature, the heat transfer coefficient decreases. 

Decrease of the iHTC at temperatures below 660 °C (lower the melting point) is associated primarily with the appearance of an 

air gap between the mold surface and casting surface as a result of linear shrinkage. The iHTC between the mold parts (graphite–

graphite) is constant 1000 W/(m2·К). The heat transfer coefficient between graphite and the air environment is 12 W/(m2·К) at the 

mold surface temperature up to 600 °C.

Keywords: computer simulation of foundry processes, ProCast, interface heat transfer coefficient, iHTC, graphite mold, thermal 

properties, solidification.
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Введение

Формы из графита могут быть использованы 

для получения отливок из титановых, никелевых, 

медных, алюминиевых и цинковых сплавов [1—10]. 

Наиболее распространены формы из графита мно-

горазового применения [11]. Графитовые формы 

могут быть изготовлены фрезерованием графито-

вых блоков [3, 4], уплотнением графитовой формо-

вочной смеси с использованием моделей отливок 

[1, 2] или облицовкой выплавляемых моделей гра-

фитовой оболочкой [12—14]. Графит применяется 

также в качестве облицовочного слоя в постоян-

ных формах [15]. 

Использование графитовых форм позволяет 

получать литые изделия с повышенными механи-

ческими свойствами (за счет большей скорости ох-

лаждения) и высокой точностью геометрических 

размеров. При литье в формы из графита не требу-

ются краски и смазки, так как графит сам является 

твердой смазкой [10]. 

Для проведения компьютерного моделирова-

ния процесса литья в графитовые формы необхо-

димо знать теплофизические свойства сплава и 

графита. Помимо этого требуется определить ряд 

граничных условий — таких, как коэффициенты 

теплопередачи и теплоотдачи. Наиболее важным 

для получения адекватных результатов модели-

рования является коэффициент теплопередачи (h) 

между отливкой и формой. Его величина не посто-

янна и зависит от многих параметров — полноты 

контакта между металлом и формой (например, 

при литье прокаткой [16] и литье под давлением 

[17, 18] уровень h выше); величины зазора между 

поверхностями отливки и формы, появляющегося 

при усадке отливки и тепловом расширении фор-

мы [19—21]; шероховатости поверхности формы и 

атмосферы в зазоре отливка—форма [22, 23]; тол-

щины и состава используемых красок и покрытий 

[24, 25]. 

Поскольку графитовые формы могут состоять 

из нескольких частей, теплопередача между ко-

торыми должна учитываться, также необходимо 

определить коэффициент теплопередачи графит—

графит. Охлаждение графитовой формы на возду-

хе характеризуется коэффициентом теплоотдачи 

графит—воздух, значение которого также неиз-

вестно.

Наиболее простой метод определения коэффи-

циента теплопередачи описан в работе [26]. Авторы 

сравнивали длительность затвердевания отливки 

из алюминиевого сплава в песчаной форме, полу-

ченную экспериментально, с временем затверде-

вания, рассчитанным при различных значениях 

коэффициента теплопередачи. Предполагалось, 

что при верном значении h должно наблюдаться 

совпадение расчетного и экспериментального ре-

зультатов.

Часто очень важно определение значений ко-

эффициента теплопередачи при температурах ни-

же температуры солидуса сплава. Использование 

постоянной величины h, как это иногда делается 
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в современной практике для расчетов, которые ох-

ватывают и область ниже температуры солидуса 

сплава, например при вычислении напряжений в 

отливке [27], некорректно. Обычно находят изме-

нение значения коэффициента теплопередачи в 

зависимости от времени [16, 19, 28—32] или темпе-

ратуры [17, 28, 29]. 

Для определения коэффициентов теплопереда-

чи и теплоотдачи по экспериментальным данным 

применяют инверсионный и другие методы расче-

та [16, 18, 28, 29]. Основным критерием, который 

позволяет оценить, насколько экспериментальные 

результаты отличаются от расчетных, является 

функция ошибок Err, отражающая разницу между 

экспериментальными (tэ) и расчетными (tр) значе-

ниями температуры в форме и отливке в процессе 

заливки, затвердевания и охлаждения отливки. 

В общем виде эта функция описывается следую-

щим уравнением [29]:

  (1)

где n — количество измерений.

Целью данной работы являлось определение 

коэффициентов теплопередачи отливка—форма 

и форма—форма, а также коэффициента теплоот-

дачи форма—воздух при получении цилиндриче-

ской отливки из алюминия в графитовой форме.

Материалы и методики исследования

Приготовление расплава, получение отливки 
и запись температур при ее затвердевании 
и охлаждении

Алюминий А99 (ГОСТ 11069-2001) плавили в 

высокочастотной индукционной печи в графито-

шамотном тигле. Содержание примесей в алюми-

нии определяли с использованием многоканаль-

ного оптического эмиссионного спектрометра 

ARL-4460 (фирма «Thermo Fisher Scientific», США).

Изготавливали цилиндрическую отливку диа-

метром 50 мм и высотой 100 мм. Заливку расплава 

в форму выполняли при температуре 1000 °С. Фор-

му получали из графита марки ГМЗ (ТУ 48-4802-

86-97) путем фрезерования графитовых блоков. 

Общий вид собранной формы представлен на 

рис. 1. Она состояла из 4 частей (рис. 2). Схема 

расположения термопар в форме представлена на 

рис. 2. Термопары размещали на двух уровнях по 

высоте: нижний уровень — термопары T 1, T 2, T 3, 

T 4 (между частями формы I и II); верхний уро-

вень — термопары T 6, T 7, T 8, T 9 (между частями 

формы II и III). Расстояние между нижним и верх-

ним уровнями по вертикали составляло 40 мм. От 

рабочей поверхности формы до термопар расстоя-

ние было: T 1и T 6 — 2 мм; T 2 и T 7 — 5 мм; T 3 и T 8 — 

10 мм; T 4 и T 9 — 20 мм. Термопара T 5 помещалась 

в керамическую трубку, и ее спай находился в по-

лости формы на расстоянии 10 мм от рабочей по-

верхности формы. Термопара T 10 располагалась 

на расстоянии 5 мм от боковой наружной поверх-

ности формы и использовалась для определения 

коэффициента теплопередачи между элементами 

формы (графит—графит). Для этого расплав в фор-

му заливали так, чтобы он не попадал на конусную 

поверхность части IV формы. В этом случае часть 

IV формы нагревается только через поверхность 

контакта графит—графит между частями III и IV, 

поскольку из-за конусности внутренней поверх-

ности излучение с поверхности залитого металла 

не участвует в теплопередаче. Фиксация термопар 

осуществлялась с помощью графитовых элементов 

(см. рис. 1), крепящихся к форме шурупами-само-

резами.

Запись температур выполняли с помощью 

12-канального термоизмерителя BTM-4208SD 

(«Lutron», Израиль). Использовали хромель-алю-

мелевые термопары. Запись показаний термопар 

Рис. 1. Форма в сборе с установленными термопарами (а),

вид на нижнюю (б) и верхнюю (в) плоскости разъема

а

вб
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происходила с интервалом в 1 с в течение 1600 с. 

Первый эксперимент показал, что полученные ре-

зультаты недостоверны. По всей видимости, это 

связано с тем, что графит является материалом с 

высокой электропроводностью и термопары мо-

гут образовывать электрические цепи при одно-

временном измерении температуры в нескольких 

точках. Подобное явление не описано в других 

работах, так как при проведении исследований с 

электропроводными формами (металлическими 

или графитовыми) термопары имели электриче-

скую изоляцию [15, 21]. Чтобы исключить влияние 

термопар друг на друга, были изменены условия 

эксперимента. Запись температуры проводили 

поочередно для каждой термопары. Таким обра-

зом эксперимент был повторен 11 раз (для одной 

из термопар запись температуры была выполнена 

2 раза, чтобы удостовериться в воспроизводимости 

данной экспериментальной методики). 

Моделирование процесса заливки 
и затвердевания отливки

Моделирование заливки и затвердевания от-

ливки проводили в программе «ProCast 2015» («ESI 

Group», Франция). Параметры моделирования бы-

ли следующие: 

Время заполнения формы, с ................................. 2

Температура заливки расплава, °С .................1000

Начальная температура формы, °С .................... 20

Продолжительность заполнения формы рас-

плавом определяли путем хронометрирования — 

среднее время составило 2 с (это значение исполь-

зовали при моделировании процесса заполнения 

и затвердевания отливки). Температурные зависи-

мости теплопроводности, энтальпии, плотности и 

доли твердой фазы, а также температуры ликвиду-

са и солидуса сплава рассчитывали с помощью 

термодинамической базы, имеющейся в програм-

ме «ProCast». Теплофизические свойства графита 

брали из работы [33]. Расчетная сетка состояла из 

2 500 000 элементов. 

Проведение расчетов 
и анализ результатов

Содержание примесей в исходном алюминии, 

по результатам химического анализа, представле-

но в таблице. По своему составу он не в полной ме-

ре соответствует марке А99 (ГОСТ 11069-2001), так 

как концентрации Si, Cu, Mg и Zn в нем немного 

выше. Обнаруженные несоответствия могут быть 

причиной недостаточно тщательной подготовки 

образцов, требуемой при анализе особо чистых 

материалов. Однако эти различия не носят прин-

Содержание примесей в алюминии, мас.%

Al Si Fe Cu Mn Mg Zn Ga Ti

Химический анализ

Ост. 0,004 0,002 0,004 0,002 0,004 0,008 – 0,0002

А99 по ГОСТ 11069-2001 

Ост. 0,003 0,003 0,002 0,002 0,001 0,003 0,003 0,002

Рис. 2. Схема расположения термопар в форме

а – продольный разрез формы (I–IV – части формы, V – отливка); 

б – вид сверху на плоскость разъема формы (VI – элемент 

крепления термопары)
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ципиального характера. Химический анализ был 

сделан до и после проведения 11 эксперименталь-

ных заливок. Переплавы не привели к какому-ли-

бо изменению состава алюминия. 

Рассчитанные в программе «ProCast» тепло-

проводность, энтальпия и плотность алюминия 

А99 в зависимости от температуры представле-

ны на рис. 3. Для того чтобы понять, насколько 

хорошо соотносятся расчетные данные с опуб-

ликованными ранее, на рис. 3 также приведены 

свойства алюминия, взятые из литературных 

источников. 

Теплопроводность алюминия, рассчитанная 

для жидкого состояния в программе «ProCast» 

(рис. 3, а, кривая 1), достаточно близка к опреде-

ленной в работе [34] (кр. 4). Результаты «ProCast» 

для твердого алюминия хорошо согласуются с 

приведенной в справочнике [35] теплопроводно-

стью (кр. 2) при t < 100 °С. При более высоких 

температурах различия значительны. В целом 

разница между расчетными и литературными (из 

разных источников) значениями не превышает 

20 %. 

Значения энтальпии, приведенные в работах 

[36] (кр. 5) и [37] (кр. 3), значительно отличают-

ся друг от друга (см. рис. 3, б), а результаты рас-

чета, полученные в программе «ProCast» (кр. 1), 

лежат между ними. Был проведен расчет энталь-

пии в программе «Thermo-Calc 3.1» («Thermo-Calc 

Software», Швеция). Использовалась термоди-

намическая база данных TCAL4 той же фирмы. 

Значения энтальпии, полученные в программе 

«Thermo-Calc», не представлены на рис. 3, б, так 

как они полностью совпадают с рассчитанными в 

программе «ProCast». 

Значения плотности, полученные в программе 

«ProCast» (рис. 3, в, кр. 1), практически совпадают 

с данными работ [35, 38] (кр. 2 и 6) для твердого 

алюминия. Для жидкого алюминия между рас-

четными результатами и литературными имеют-

ся незначительные расхождения. В целом можно 

сказать, что свойства алюминия, рассчитанные в 

программе «ProCast», неплохо согласуются с при-

веденными в литературе.

На рис. 4 представлены температурные зависи-

мости теплопроводности, теплоемкости и плот-

ности графита, взятые из базы данных програм-

мы «ProCast» и работ [33, 39]. Зависимости λ(t) 

(рис. 4, а), взятые из литературы (кр. 2—4), отли-

чаются от имеющейся в базе данных программы 

«ProCast» (кр. 1). Между собой значения теплопро-

Рис. 3. Теплопроводность (а), энтальпия (б) и плотность (в) 

алюминия в зависимости от температуры

1 – ProCast; 2 – [35]; 3 – [37]; 4 – [34]; 5 – [36]; 6 – [38]
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водности графита из работ [33] и [39] различаются 

не более чем на 20 %. В этих работах были опреде-

лены свойства графита различных марок и произ-

водителей, и эти отклонения объяснимы. 

Температурные зависимости теплоемкости из 

различных литературных источников практиче-

ски совпадают (см. рис. 4, б). Теплоемкость графита 

из базы данных программы «ProCast» значительно 

отличается от представленной в литературе. Также 

обращает на себя внимание тот факт, что при t =

= 0 °С в базе данных «ProCast» для графита с =

= 0 кДж/(кг·К), что невозможно. По всей видимо-

сти, при заполнении базы данных «ProCast» были 

перепутаны единицы измерения температуры, и 

график с(t) изначально был построен с использо-

ванием градусов Кельвина. 

Линии изменения плотности графита в зави-

симости от температуры представлены на рис. 4, в. 

Различия значений ρ из различных источников не 

превышают 6 %. Поскольку графит марки МПГ-6 

[33] по своим характеристикам мало отличается от 

графита ГМЗ, из которого была изготовлена фор-

ма, именно его теплофизические свойства исполь-

зовали при моделировании. 

В программе «ProCast» коэффициент тепло-

передачи может быть задан в виде временной или 

температурной зависимости. Было проведено мо-

делирование процесса заполнения и затвердева-

ния отливки до 1-й секунды от начала заливки при 

значениях коэффициента теплопередачи h от 500 

до 3000 Вт/(м2·К) с шагом 500 Вт/(м2·К). Для каж-

дого значения h была вычислена функция ошибок:

  (2)

где tр
j и tэ

j — соответственно расчетная и экспери-

ментально определенная температуры для термо-

пары j (от 1 до 10). 

По окончании моделирования были отобраны 

те значения h, при которых tErr была минималь-

на, — это h = 1000 и 1500 Вт/(м2·К). Далее проводили 

моделирование процесса заполнения при зна-

чениях h, лежащих в этом интервале, с шагом 

100 Вт/(м2·К): 1100, 1200, 1300, 1400 Вт/(м2·К), а так-

же для одного значения слева и справа от крайних 

точек: h = 900 и 1600 Вт/(м2·К). Наименьшее зна-

чение функции ошибок tErr при моделировании 

процесса заполнения и затвердевания отливки 

до 1-й секунды (τ = 1 с) было получено при h =

= 1100 Вт/(м2·К).

Рис. 4. Теплопроводность (а), теплоемкость (б) 

и плотность (в) графита в зависимости от температуры

1 – ProCast; 2 – МПГ-6 [33]; 3 – SGL [33]; 4 – POCO AXM-5Q1 [39]
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Далее выполняли моделирование процесса за-

полнения и затвердевания отливки до τ = 2 с от на-

чала заполнения формы. При моделировании для 

τ = 1 с задавали найденное ранее значение коэф-

фициента теплопередачи h = 1100 Вт/(м2·К), а для 

τ = 2 с — значения h от 500 до 3000 Вт/(м2·К) с шагом 

500 Вт/(м2·К). То есть подбор значения коэффици-

ента теплопередачи для τ = 2 с осуществлялся так 

же, как и для τ = 1 с. Значение функции ошибок 

tErr вычисляли для τ = 1 и 2 с и суммировали. При 

моделировании процесса заполнения и затверде-

вания отливки до τ = 2 с было получено значение 

коэффициента теплопередачи h = 2500 Вт/(м2·К). 

Формула для вычисления функции ошибок на 2-й 

и последующих секундах имеет вид

  (3)

Здесь tр
i, j и tэ

i, j — соответственно расчетная и экспе-

риментально определенная температуры в момент 

времени i (от 1 до 300 с) для термопары j (от 1 до 10); 

n — время, до которого проведено моделирование.

График зависимости коэффициента теплопе-

редачи от времени, прошедшего с начала заливки, 

представлен на рис. 5, а. Максимальные изменения 

величины h происходят в начальный период после 

заливки расплава, поэтому поиск коэффициентов 

теплопередачи производили для τ = 2÷9 с при шаге 

1 с. Далее шаг был увеличен, и значение h определя-

ли для τ = 20, 30, 40, 60, 120, 180, 240 и 300 с. Проме-

жуточные значения между полученными точками, 

для которых производился поиск величины коэф-

фициента теплопередачи, задавались линейной 

зависимостью. Было обнаружено, что расчетное 

время полного затвердевания отливки состави-

ло 20 с. Это значительно меньше, чем время пол-

ного затвердевания, зафиксированное визуально 

по исчезновению последних капель жидкости в 

усадочной раковине. По результатам 4 экспери-

ментальных заливок среднее время затвердевания 

составило 37 с. Чтобы добиться совпадения экспе-

риментального времени затвердевания с получен-

ным в процессе моделирования, изменили подход 

к определению оптимального значения коэффи-

циента теплопередачи для каждого временного 

шага. Для первых 40 с моделирования подбирали 

величину h так, чтобы значение функции ошибок 

tErr было как можно меньшим для термопары T 5, 

находящейся в отливке. Время затвердевания от-

ливки, полученное в моделировании с учетом это-

го условия, составило 30 с. При этом отклонение 

от экспериментального значения, полученного 

визуальным наблюдением, находилось в пределах 

20 %. Средняя величина функции ошибок tErr, 

определенная по формуле (3) при моделировании 

процесса заполнения и затвердевания от 0 до 300 с, 

составила 13,4 °С.

Из рис. 5, а видно, что коэффициент теплопе-

редачи достигает максимального значения через 5 с 

после начала заливки. В работе [15] определяли 

тепловой поток при получении отливок из алюми-

ниевого сплава и олова в облицованные графитом 

формы. Авторы [15] наблюдали максимальную 

величину теплового потока по прошествии 5 с от 

Рис. 5. Зависимости коэффициента теплопередачи 

от времени, прошедшего с момента заливки, (а) 

и от температуры поверхности отливки (б)
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начала заливки. Они связывали максимум на ли-

нии изменения теплового потока в зависимости 

от времени с началом формирования тонкого слоя 

металла на поверхности формы, который хорошо 

прижимается к этой поверхности, так как еще не 

успевает образоваться зазор между поверхностью 

формы и отливкой. Похожий график зависимости 

коэффициента теплопередачи от времени имеется 

в работе [21] при исследовании процесса литья чу-

гуна в графитовую форму.

Было проведено моделирование заполнения и 

затвердевания отливки при значении коэффици-

ента теплопередачи, заданном в виде зависимости 

от времени, представленной на рис. 5, а, и опреде-

лены температуры поверхности отливки напротив 

мест расположения термопар. Значения h в каждый 

момент времени были сопоставлены со средним 

значением температуры поверхности отливки. Та-

ким образом была определена зависимость коэф-

фициента теплопередачи от температуры (см. рис. 

5, б). Установлено, что при температурах расплава 

от начала заливки (1000 °С) до температуры плав-

ления алюминия коэффициент теплопередачи 

растет. Максимальная величина h = 4700 Вт/(м2·К) 

достигается при температуре поверхности отливки 

tпов = 660 °С. Далее, из-за увеличения зазора между 

отливкой и формой, коэффициент теплопередачи 

снижается и при tпов = 618 °С составляет 700 Вт/(м2·К); 

при уменьшении температуры поверхности 

отливки до 190 °С величина h изменяется до 

100 Вт/(м2·К). Следует отметить, что значение 

функции ошибок, вычисленное при моделирова-

нии процесса заполнения и затвердевания отлив-

ки с помощью температурной зависимости коэф-

фициента теплопередачи, составило 10,8 °С, что 

меньше, чем в случае использования его времен-

нóй зависимости (13,4 °С). Это связано с тем, что 

температура поверхности отливки не одинакова в 

местах расположения термопар верхнего и нижне-

го уровней. Следовательно, и коэффициент тепло-

передачи для этих участков должен быть разным. 

В случае применения в расчетах зависимости h(τ) 

этого учесть нельзя.

После того как был найден коэффициент те-

плопередачи между отливкой и формой, подби-

рали коэффициент теплопередачи между элемен-

тами графитовой формы (графит—графит). Его 

задавали при моделировании в виде постоянной 

величины в интервале от 500 до 1500 Вт/(м2·К) с 

шагом 100 Вт/(м2·К). Коэффициент теплопередачи 

графит—графит определяли, основываясь на по-

казаниях термопары T 10, расположенной в части 

формы IV. Эта часть формы напрямую не контак-

тирует с расплавом, и ее нагрев происходит из-за 

передачи тепла от части формы III через границу 

раздела форма—форма (графит—графит). Значе-

ние коэффициента теплопередачи между элемен-

тами формы, для которого величина функции 

ошибок tErr оказалась минимальна, составило h =

= 1000 Вт/(м2·К). 

Так же, путем минимизации значения функ-

ции ошибок, был найден коэффициент тепло-

отдачи графит—атмосфера, который составил 

12 Вт/(м2·К). Это значение оказалось практически 

равным имеющемуся в базе данных программы 

«ProCast» коэффициенту теплоотдачи для охлаж-

дающихся на воздухе поверхностей: 10 Вт/(м2·К). 

Полученное значение коэффициента теплоотдачи 

корректно для невысоких температур поверхности 

формы, когда количество тепла, передаваемого 

излучением от поверхности в окружающую среду, 

незначительно.

На рис. 6 представлены результаты сопостав-

ления экспериментальных (Tэ
1—Tэ

10) и расчетных, 

полученных при моделировании процесса запол-

нения и затвердевания отливки (Tр
1—Tр

10), графи-

ков изменения температуры в зависимости от вре-

мени, прошедшего с начала заливки, для термопар 

T 1—T 10. Там же нанесены линии, характеризую-

щие разность между экспериментальными и рас-

четными температурами в каждый температурный 

момент: ΔT i = |Tэ
i – Tр

1|. Видно, что в интервале τ =
= 3÷30 с имеются значительные расхождения (до 

60 °С) между кривыми Tэ
1—Tэ

4, Tэ
6 и Tр

1—Tр
4, Tр

6. 

Это связано с тем, что при подборе значений ко-

эффициента теплопередачи пытались достичь 

максимального совпадения экспериментального 

и полученного путем моделирования распреде-

лений температуры в отливке (термопара T5) и 

времени затвердевания отливки. Разница между 

экспериментальной и расчетной температурами 

в отливке (рис. 6, д, термопара T 5) не превышает 

20 °С. По истечении τ = 30 с расхождение между 

полученным путем моделирования и эксперимен-

тальным распределениями температур в форме не 

превышает 20 °С для всех термопар. Сопоставле-

ние расчетных и экспериментальных температур в 

форме и отливке при τ = 100÷300 с не показано, так 

как при достижении 100 с разница между этими 

температурами остается практически постоянной 

и не превышает 20 °С. Для термопары T 10, распо-

ложенной в части формы IV (см. рис. 6, е), распре-
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Рис. 6. Экспериментальные (Tэ, сплошные линии) и полученные в процессе моделирования (Tр, штриховые) 

кривые охлаждения для термопар: T 1, T 3 (а); T 2, T 4 (б); T 6, T 8 (в); T 7, T 9 (г); T 5 (д); T 10 (е)

Показаны также кривые, характеризующие разность ΔT i = |Ti
э – Ti

р|
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деления температуры, экспериментальные и полу-

ченные при моделировании процесса заполнения 

и затвердевания отливки, сравнивали до τ = 1600 с. 

Как было указано ранее, эта термопара позволя-

ет определить коэффициент теплопередачи фор-

ма—форма (графит—графит), так как часть IV не 

контактировала с расплавом. Разница между рас-

четным и экспериментальным распределениями 

температуры на этой термопаре не превышает 3 °С.

Представленные зависимости коэффицента те-

плопередачи от температуры поверхности отлив-

ки и от времени, прошедшего с начала заливки, 

получены с использованием чистого алюминия. 

В случае моделирования процесса зполнения и 

затвердевания отливки из другого материала не-

обходимо сместить положение точки максимума 

коэффициента теплопередачи (см. рис. 5, б) к тем-

пературе ликвидуса сплава, что может дать удов-

летворительные результаты. 

Заключение

Путем минимизации значения функции оши-

бок tErr, отражающей разницу между эксперимен-

тальными и полученными в процессе математиче-

ского моделирования значениями температуры в 

форме и отливке в процессе заливки, затвердева-

ния и охлаждения отливки, определены значения 

коэффициентов теплопередачи и теплоотдачи при 

литье алюминия марки А99 в форму из графита 

марки ГМЗ:

— найдены кривые, характеризующие измене-

ние коэффициента теплопередачи между отливкой 

и формой в зависимости от температуры поверхно-

сти отливки и от времени, прошедшего от начала 

заливки. При температурах металла, контактиру-

ющего с формой, 1000, 660, 619 и 190 °С получено 

h = 1100, 4700, 700 и 100 Вт/(м2·К) соответственно. 

Величина коэффициента теплопередачи растет 

в интервале от температуры заливки (1000 °С) до 

температуры плавления алюминия, после чего 

снижается из-за образования зазора между метал-

лом и формой. Максимальная величина коэффи-

циента теплопередачи (4700 Вт/(м2·К)) достигается 

при температуре плавления алюминия;

— коэффициент теплопередачи между элемен-

тами формы (графит—графит) постоянен и равен 

1000 Вт/(м2·К);

— коэффициент теплоотдачи от графита в воз-

душную атмосферу составляет 12 Вт/(м2·К) при 

температуре поверхности формы до 600 °С.
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ПОВЫШЕНИЯ ПЛАСТИЧНОСТИ МАГНИЯ ПРИ ХОЛОДНОЙ ОСАДКЕ
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Предложен новый метод деформации литого магния в холодном состоянии. Он состоит в реализации способа осадки с 

боковым подпором. Заготовка помещается сначала в обойму из пластичного материала, а затем в контейнер. На заготовку 

воздействуют пуансоном, установленным в контейнер с зазором. Под усилием пресса металл обоймы вытекает в зазор и 

создает подпор. В результате возрастает уровень сжимающих напряжений, что повышает пластичность магния. Выпол-

нены опыты по деформации магниевых литых образцов, которые показали, что относительное обжатие без разрушения 

можно увеличить с 12–18 до 60–70 %. Такое повышение пластичности позволяет получать деформированные заготовки 

из магния без применения операции нагрева. Предусмотрен прием облегченного извлечения заготовок из обойм после 

окончания деформации. Выявлено, что процесс возможно осуществлять при средних давлениях осадки 820–830 МПа, 

что приемлемо для современных инструментальных материалов. 

Ключевые слова: литой магний, осадка, сжимающие напряжения, пресс, пластическая деформация.
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сокого давления, а во вторых тем же целям служат 

металлические оболочки (обоймы). В работах [9, 

10] впервые показано, что при создании бокового 

подпора с помощью пластичной металлической 

оболочки (обоймы) можно значительно увеличить 

степень деформации литых образцов магния мар-

ки Мг 90 при холодной осадке.

Целью настоящей работы являлась разработ-

ка нового метода холодной осадки с повышенным 

уровнем сжимающих напряжений, что позволит 

повысить степень холодной деформации металла 

без разрушения. 

Принцип разработанного 
метода деформации

Предлагается усовершенствованный метод 

осадки магния и его сплавов, схема которого по-

казана на рис. 1. Основная цель усложнения схемы 

деформации — повышение уровня сжимающих 

напряжений, действующих на малопластичный 

материал, и достижение большей величины де-

формации без трещинообразования. 

Установка была размещена на столе гидравли-

ческого пресса марки ДБ-2240 усилием 10 000 кН — 

верхнюю плиту 1 прикрепляли к ползуну пресса, 

а нижнюю 5 — к столу пресса (фрагменты ползуна 

и стола пресса показаны на рис. 1 тонкими лини-

ями). Пуансон 2 был установлен по оси устройства 

и закреплен на верхней плите 1. Диаметр нижней 

части пуансона 2 больше максимального диаме-

тра деформированной заготовки (d1) на 5—10 мм. 

Контейнер 3 закреплен на нижней плите 5. Вытал-

киватель 4 и пуансон 2 имеют возможность пере-

мещения в полости контейнера 3 по скользящим 

посадкам. Подъем и опускание выталкивателя 4 

осуществляются от отдельного привода, имеюще-

гося у пресса. Обойму 6 покрывали слоем смазки 

с обоих торцов и по боковой поверхности и укла-

дывали в полость контейнера 3 на поверхность вы-

талкивателя 4, затем в отверстие обоймы 6 плотно 

устанавливали магниевый образец, торцы которо-

го также покрыты слоем смазки. В качестве смазки 

применяли олеиновую кислоту.

При холостом ходе пуансон 2 опускали до ка-

сания торцевой поверхности обоймы 6. Взаимное 

положение деталей устройства в этот момент пока-

зано на рис. 1, а. В дальнейшем пресс переключали 

на рабочий ход, при этом пуансон 2 осуществлял 

осадку образца и участка поверхности обоймы 6 

с исходной высоты h0 до конечной h1. Взаимное 

Актуальность проблемы и цель работы

Магний и его сплавы имеют низкую плотность, 

высокую удельную прочность, а детали из магние-

вых сплавов отлично поглощают вибрацию. Коэф-

фициент вибрационной прочности у них в 100 раз 

выше, чем у аналогичных элементов из алюминия, 

и в 20 раз больше, чем у стальных изделий. Кроме 

того, алюминиевые и стальные сплавы уступают 

магниевым по показателям удельной жесткости. 

Все это делает выгодным применение магния не 

только в аэрокосмической отрасли, но и в автомо-

билестроении при изготовлении деталей, подвер-

гающихся поперечным и продольным изгибаю-

щим нагрузкам. 

Для получения листов, профилей и других 

полуфабрикатов из Mg-материалов используют 

процессы прокатки, экструзии и объемной штам-

повки, которые осуществляются при температурах 

260—450 °С. В этом диапазоне температур магни-

евые сплавы имеют высокую пластичность бла-

годаря активированию новых систем скольжения 

в ГПУ-решетке [1—5]. Однако горячая пластиче-

ская деформация магниевых сплавов характери-

зуется следующими недостатками: повышенные 

затраты энергии на нагрев заготовок, большая 

длительность технологического цикла, окисление 

поверхности полуфабрикатов. Последний фактор 

особенно важен при деформации магния, не име-

ющего той защитной пленки оксидов, которая об-

разуется на поверхности алюминиевых заготовок. 

При комнатной температуре пластические 

свойства магния и его сплавов имеют низкие зна-

чения [6], так как осуществляется только базисное 

скольжение в ГПУ-решетке, — в целом механизмы 

деформации этого металла отличаются от обыч-

ных из-за особенностей строения кристалличе-

ской решетки [7]. Известно [8], что деформация 

материала вызывает в нем значительно меньшие 

повреждения, если она выполняется в условиях 

наложения высоких сжимающих напряжений. Из 

этого принципа следует, что возможно проведение 

более интенсивной деформации металлов и спла-

вов без разрушения. Дополнительные сжимающие 

напряжения могут быть созданы жидкостью или 

пластичным твердым телом. Известны два типа 

устройств, которые применяются для деформа-

ции хрупких и малопластичных материалов при 

комнатной температуре: в первых для создания 

сжимающих напряжений, действующих на дефор-

мируемую заготовку, используется жидкость вы-
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положение деталей устройства в момент оконча-

ния процесса деформации изображено на рис. 1, б. 

В результате образец 7 принимал форму бочки с 

максимальным диаметром d1 и высотой h1, а обой-

ма 6 — форму стакана с наружным диаметром D1, 

равным диаметру полости контейнера, и дном тол-

щиной h1. 

Для удаления сборки из рабочего пространства 

пуансон 2 поднимали в исходную позицию, вклю-

чали механизм выталкивателя пресса на ход вверх, 

при этом выталкиватель 4 поднимал деформиро-

ванную обойму с образцом 7 выше торца контей-

нера 3. В этом положении сборку снимали с вы-

талкивателя 4 и удаляли из рабочего пространства 

пресса. 

Для разборки деформируемой сборки выпол-

няли надрезы на поверхности обоймы, после чего 

извлекали деформированный образец.

Схема создания дополнительных 
сжимающих напряжений

В предлагаемом методе дополнительные сжи-

мающие напряжения на деформируемый матери-

ал 1 создаются за счет сил подпора, возникающих 

при пластическом течении материала обоймы 2 в 

узкую щель, образованную стенкой контейнера 3 

и рабочим пояском пуансона 4 (рис. 2, а). В системе 

координат rϕz торец сборной заготовки перемеща-

ется со скоростью инструмента vz0. При этом диа-

Рис. 2. Схемы кинематически возможных скоростей (а) 

и статически возможных напряжений (б) 

в системе координат rϕz при выдавливании 

вспомогательного материала

1 – магниевый образец; 2 – материал обоймы; 

3 – стенка контейнера; 4 – рабочий поясок пуансона; 

W – граница между магниевым образцом и обоймой; 

v – вектор скорости перемещений; 

vz0 – скорость инструмента; vk – скорость истечения; 

vr – радиальная компонента вектора скорости перемещений

Рис. 1. Схема устройства для холодной деформации магния и его сплавов до осадки (а) и после (б)

1 – верхняя плита; 2 – пуансон; 3 – контейнер; 4 – выталкиватель; 5 – нижняя плита; 6 – обойма с образцом, размещенным 

в ее отверстии; 7 – деформированный образец, находящийся в деформированной обойме

D1, D2, D3, d0, d1 – соответственно диаметры полости контейнера, обоймы, пуансона, начальный и конечный диаметры магниевой 

заготовки; h0 и h1 – исходная и конечная высоты Mg-заготовки
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метр магниевого образца увеличивается за счет 

уменьшения высоты, что следует из условия по-

стоянства объема, поэтому компонента скорости vr 

направлена к периферии. Совместное течение ме-

талла по осям z и r приводит к появлению вектор-

ного поля v и формированию скорости истечения 

металла на выходе vk. 

При такой кинематике процесса на выдавли-

ваемый металл действуют напряжения σzz и σrr 

(рис. 2, б). Радиальные напряжения σrr являются 

дополнительными по отношению к схеме обычной 

осадки, их величина определяет уровень повы-

шения пластичности металла. Показанная схема 

деформации материала обоймы в теории пластич-

ности аналогична схеме прессовой прошивки. Со-

гласно [11], напряжения прошивки возрастают при 

увеличении отношения d/D (d — диаметр проши-

вающего пуансона, D — диаметр контейнера), по 

крайней мере в области d/D > 0,6÷0,7. С позиции 

механики деформируемого тела это объясняет-

ся тем, что для выдавливания пластичной среды 

в более узкую щель требуется затратить больше 

энергии. Основным показателем процессов вы-

давливания является коэффициент вытяжки λ =

= F0/F1, где F0 и F1 — площади поперечного сечения 

заготовки до и после деформации. По мере осадки 

граница W между магниевым образцом 1 (рис. 2, б) 

и заготовкой из материала обоймы 2 перемещает-

ся в направлении, указанном стрелками, поэтому 

площадь поперечного сечения обоймы непрерыв-

но уменьшается, что должно приводить к сниже-

нию коэффициента вытяжки λ и, соответствен-

но, напряжений подпора. Одновременно с этим 

уменьшается отношение высоты очага деформа-

ции к его диаметру, что обуславливает повышение 

сжимающих напряжений. 

Алгоритм проведения эксперимента

Образцы для экспериментов по холодной осад-

ке изготавливали из чушки магния трапецеидаль-

ной формы марки Мг90 (ГОСТ 804-93) по следую-

щей схеме:

— вырезка дисковой фрезой параллелепипедов 

размерами 22×22×(30÷35) мм;

— изготовление токарной обработкой цилин-

дров диаметрами d0 = 16÷20 мм и высотой H0 =

= 20÷30 мм (высота цилиндра параллельна основа-

нию трапеции).

Контейнер 3 (см. рис. 1), пуансон 2 и выталки-

ватель 4 изготавливали из стали Х12М (твердость 

HRC = 50÷55) по ГОСТ 5950-87, верхнюю и ниж-

нюю плиты — из стали 45ХНМФА (HRC = 35÷40) 

по ГОСТ 4543-71. Обойму получали из медной по-

ковки, которая была подвергнута холодной осадке 

с относительным обжатием ε1 = 45 % (степень де-

формации ε′1 = ln (1 – ε1/100)–1 = 0,60) и затем про-

точена на диаметр D2 = 39,8 мм. Высота обоймы 

составила h0 = 32 мм, ее внутренний диаметр d0 =

= 16 мм. Во всех опытах по холодной осадке магни-

евых образцов (первая серия из 5 шт.) применял-

ся гидравлический пресс марки ДБ-2240 усилием 

10 000 кН. 

Перед осадкой обойму смазывали с обоих тор-

цов и по боковой поверхности и укладывали в ка-

нал контейнера на поверхность выталкивателя. 

В отверстие обоймы плотно устанавливали магни-

евый образец, оба торца которого также покрыва-

ли смазкой. Осадку образца и кольцевого участка 

поверхности обоймы осуществляли пуансоном 

диаметром D3 = 34 мм от исходной высоты 32 мм 

до конечной высоты 9,5 мм. Относительное обжа-

тие Mg-образца составило 70 %, после деформации 

он имел следующие размеры: диаметры верхнего и 

нижнего торцов — 28 мм, диаметр средней части 

заготовки — 31 мм. Обойма после формоизменения 

обратным выдавливанием со степенью деформации 

67 % приобрела форму стакана: наружный диаметр 

D1 = 40 мм (равен диаметру полости контейнера), 

внутренний диаметр D3 = 34 мм, высота донной ча-

сти h1 = 9,5 мм, общая высота — 75 мм. При дефор-

мации обоймы обратным холодным выдавливани-

ем ее внутренний диаметр изменяется, а наружный 

диаметр равен диаметру канала контейнера, благо-

даря этому обеспечивается повышение величины 

сжимающих напряжений, действующих на торцы и 

боковую поверхность магниевой заготовки. 

Относительное обжатие (%) материала обоймы 

при обратном холодном выдавливании определя-

ется по формуле [11]

ε2 = 100(F0 – F1)/F0 = 100(D3
2 – d0

2)/(D1
2 – d0

2). (1)

В соответствии с решением краевой задачи 

прессовой прошивки [11] относительное удельное 

давление процесса рассчитывается следующим 

образом: 

  (2)

где β = 1,1 — коэффициент; σs — сопротивление де-

формации. 
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Построенная на основе (2) графическая зависи-

мость (рис. 3) показывает, что давления со стороны 

инструмента превышают сопротивление деформа-

ции σs в несколько раз, что позволяет создать боль-

шой подпор пластическому течению магниевой 

заготовки и повысить уровень гидростатического 

(среднего) давления. Особенно сильное регули-

рующее действие обоймы возникает, если D3/D1 >

> 0,8÷0,9. В опыте D3/D1 = 34/40 = 0,85, что дает в 

соответствии с формулой (2) значение p/σs = 4,5.

По формуле (1) получаем относительное обжа-

тие ε2 = 67 %, или степень деформации ε′2 = ln(1 –

– ε2/100)–1 = 1,11. С учетом предварительной степе-

ни деформации медной заготовки ε′1 = 0,60 суммар-

ная степень деформации для материала обоймы 

равна ε′∑ = 1,71. Применяя уравнение для кривой 

упрочнения меди

σs∑ = 80 + 277ε∑
0,304,

получим значение сопротивления деформации 

меди на участке подпора σs∑ = 218 МПа. 

Сопротивление деформации магния в большой 

степени зависит от направления испытаний [12], 

при этом сами данные довольно противоречивы. 

В работе [13] приведена кривая упрочнения маг-

ния, согласно которой максимальное значение σs 

при относительном обжатии 8 % равно 150 МПа. 

Испытания литых образцов магния, описанные в 

[14], привели к σs = 120 МПа. Однако во всех слу-

чаях образцы разрушались при достижении отно-

сительного обжатия 8—12 %, поэтому не удавалось 

получить сведений о сопротивлении деформации 

при повышенных степенях деформации. Во вся-

ком случае, значения этого показателя у магния 

и меди соизмеримы, что позволяет в первом при-

ближении в расчетах считать сборку пластически 

деформируемых сред однородным материалом. 

Тогда при средней величине сопротивления де-

формации этой сборки (120 + 218)/2 = 169 МПа 

получим расчетное значение давления в процессе 

169×4,5 = 761 МПа. 

Отметим, что согласно формуле (1) для фикси-

рованных размеров обоймы и магниевого образца 

при увеличении диаметра нижней части пуансо-

на D3 возрастает степень деформации обоймы и, 

в соответствии с (2), существенно увеличивается 

удельное давление на пуансоне. Следовательно, 

повышается уровень сжимающих напряжений, 

действующих на образец в процессе холодной 

осадки. При осадке образцов диаметром 16 мм и 

использовании диаметра нижней части пуансо-

на 34 мм максимальное усилие пресса составляло 

740 кН, а удельное давление на пуансоне, равное 

820 МПа, превышало расчетное значение на 7 %. 

Данный факт можно объяснить тем, что в ходе 

осадки с подпором происходит уплотнение мате-

риала за счет частичной ликвидации пористос-

ти, — это отмечалось применительно к магнию в 

работе [14] и не учитывается кривыми упрочне-

ния, полученными без влияния подпора.

В отличие от обычной схемы холодной прошив-

ки магния [15] микротрещин и других дефектов на 

боковой поверхности и торцах образца не обна-

ружено. Некоторым недостатком данного метода 

является необходимость выполнения надрезов на 

поверхности обойм для извлечения образцов. Эта 

операция существенно увеличивает продолжи-

тельность цикла изготовления деформированных 

образцов, что обуславливает необходимость усо-

вершенствования метода.

Усовершенствование метода

Вторую серию из 5 опытов по холодной осадке 

литых образцов из магния марки Мг 90 диаметром 

16 мм и высотой 32 мм проводили с использовани-

ем разъемных обойм, состоящих из двух кольцевых 

частей. Перед размещением в контейнере боковые 

и торцевые поверхности кольцевых частей покры-

вали смазкой, после чего их плотно устанавливали 

в канал контейнера, образуя обойму с внутрен-

ним и наружным диаметрами соответственно 16 и 

39,8 мм. Затем в отверстие такой обоймы плотно 

вставляли магниевый образец и осуществляли 

осадку при комнатной температуре. Эксперимен-

ты проводили при тех же режимах, что и в первой 

серии опытов. Использование разъемных обойм, 

в отличие от метода, описанного в работе [9], ис-

ключает операции надрезки их поверхности для 

извлечения деформированных образцов и сокра-

Рис. 3. Зависимость относительного среднего давления, 

возникающего в схеме прошивки, 

от соотношения диаметров пуансона и контейнера
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щает время технологического цикла изготовле-

ния последних. 

Выполненный хронометраж процесса показал, 

что процесс осадки и удаления деформированного 

образца и обоймы из контейнера осуществляется 

за короткое время не более 1 мин, в то время как 

альтернативный процесс [9] требует затрат около 

20 мин, в основном из-за трудоемкости надрезки и 

удаления обоймы. 

Все деформированные образцы не имели ми-

кротрещин и других дефектов на боковой по-

верхности и торцах. Максимальное усилие пресса 

составило 750 кН, удельное давление на пуансоне — 

830 МПа. 

Таким образом, при предложенном методе де-

формации величина осевых и радиальных на-

пряжений составляет соответственно ~7σв и ~6σв 

(σв — предел прочности литого магния), что пре-

дотвращает возникновение пор и микротрещин и 

обеспечивает пластическое течение магния и его 

сплавов при низких температурах. При фиксиро-

ванных размерах образца и обоймы величину сжи-

мающих напряжений, действующих на образец в 

процессе осадки и зависящих от прочности мате-

риала обоймы и степени ее деформации, можно 

регулировать изменением диаметра пуансона. 

Изменение структуры металла

В процессе холодной осадки со степенью отно-

сительного обжатия 60—70 % происходит преоб-

разование литой структуры магниевого образца в 

более мелкозернистую бимодальную структуру.

В исходном состоянии литой магниевый обра-

зец имел столбчатую структуру с зернами вытя-

нутой формы длиной до 30 мм и шириной до 5 мм 

(рис. 4, а). Материал в таком состоянии обладает 

сильной анизотропией свойств [13]. После осадки 

по описанной методике с относительным обжа-

тием 60—70 % формируется новая бимодальная 

структура, представленная деформированной ма-

трицей, содержащей большое количество дефек-

тов и зерен со средним размером до 10 мкм, образо-

вавшихся в результате рекристаллизации (рис. 4, б). 

Дополнительный отжиг при 350 °С в течение 3 ч 

приводит к получению равноосной структуры со 

средним размером зерна 0,2 мм (рис. 4, в). С уве-

личением длительности отжига этот показатель 

существенных изменений не претерпевает.

Предлагаемый метод холодной деформации 

магния может быть реализован применительно к 

другим малопластичным материалам, поскольку 

предполагает повышение пластичности металла 

за счет независимых от свойств материала усло-

вий — создания более мягкой схемы напряженно-

го состояния при повышении уровня сжимающих 

Рис. 4. Структура магния в исходном состоянии 

перпендикулярно оси вытягивания зерен 

(макроструктура) (а), после холодной осадки 

с относительным обжатием 70 % (А – зерна, 

возникшие в результате рекристаллизации) (б) 

и последующего отжига (350 °С, 3 ч) (в)

б – оптическая микроскопия с максимальным увеличением 

в – оптическая микроскопия с использованием фильтров
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напряжений. Однако при использовании данного 

метода придется учитывать иной уровень пластич-

ности материала, а значит, должен быть подбор дру-

гих параметров, создающих условия подпора: гео-

метрии обоймы и прочностных свойств материала, 

из которого она изготовлена. Практическая новиз-

на предложения подтверждена выдачей патента РФ 

[16] и заключается в возможности деформировать 

литые магниевые заготовки в холодном состоянии. 

В случае деформации магния выявлены пре-

дельные значения холодной деформации, которую 

может выдержать металл без появления трещин. 

Следующая стадия его обработки предполагает 

проведение отжига для снятия остаточных напря-

жений и рекристаллизации для создания равно-

осной мелкозернистой структуры и повышения 

механических свойств, что позволит продолжить 

пластическую деформацию с целью получения ко-

нечного продукта. 

Выводы

По сравнению с известными способами холод-

ной осадки с боковым подпором предлагаемый ме-

тод имеет следующие преимущества:

1. Возможно осуществление холодной осадки 

литых образцов из магния со степенью деформа-

ции 60—70 % за одну операцию формоизменения 

благодаря повышению величины сжимающих на-

пряжений, действующих на заготовку. 

2. Процесс осадки и удаления деформирован-

ного образца и обоймы из контейнера осуществля-

ется за короткое время — не более 1 мин, при этом 

операция извлечения деформированного образца 

из разъемной обоймы значительно облегчается.

3. Диски, полученные этим методом при изго-

товлении опытно-промышленных партий диско-

вых заготовок при комнатной температуре, могут 

использоваться в качестве заготовок для горячей 

штамповки и теплой глубокой вытяжки.

4. По сравнению с типовыми технологиями изго-

товления дисковых заготовок горячей деформацией 

данный метод позволяет устранить нагрев полуфаб-

рикатов, окисление их поверхности, применение опе-

раций по удалению окисленного слоя и существенно 

сократить затраты на изготовление продукции.

Работа выполнена в рамках государственного задания 

ФАНО России (тема «Деформация», № 01201463327), 

а также при финансовой поддержке постановления 

№ 211 Правительства Российской Федерации 

(контракт № 02.A03.21.0006).
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Исследовано влияние анизотропии материала на характер деформации и геометрические размеры готового капсюля 

из алюминиевого сплава АД1М в процессе вытяжки. С целью выявления причин анизотропии рассматриваемого 

материала проведены металлографические, рентгеноструктурные, натурные производственные и компьютерные ис-

следования, а также определены механические свойства материала. Выполнен конечно-элементный анализ процесса 

вытяжки, где в качестве обрабатываемого материала рассмотрены изотропная и макроанизотропная модели, а также 

модель, учитывающая микроструктуру алюминиевого сплава АД1М. Установлено, что только макроанизотропная 

модель и, в большей степени, конечно-элементная модель, учитывающая микроструктуру материала, в отличие от 

изотропной, позволяют исследовать процесс фестонообразования. Показано, что учет анизотропии листового ма-

териала при изготовлении полых цилиндрических деталей методами холодной листовой штамповки дает возмож-

ность более точно и реально выявить характер течения металла и, соответственно, определить конечную геометрию 

получаемых деталей, а следовательно, создать устойчивый технологический процесс и повысить эксплуатационные 

характеристики изделий.

Ключевые слова: микроструктура, конечно-элементный анализ, анизотропия, текстура, вытяжка.
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Введение

К полым цилиндрическим деталям, получае-

мым холодной штамповкой — вытяжкой, можно 

отнести капсюли, которые применяются в кон-

струкции пиропатронов, используемых в аэро-

космической промышленности. К капсюлям пи-

ропатронов предъявляют высокие требования по 

точности геометрических размеров — их диаметра 

и высоты, а также отсутствию фестонов и вогну-

того дна. Поэтому цель данного исследования — 

определение влияния анизотропии материала на 

характер деформации в процессе вытяжки и гео-

метрические размеры готового капсюля.

Методика исследований

Для изготовления капсюлей пиропатронов ис-

пользуется сплав АД1М. С целью выявления при-

чин анизотропии рассматриваемого материала 

были проведены металлографические, рентге-

ноструктурные, натурные производственные и 

компьютерные исследования, а также определены 

механические свойства материала.

Металлографические исследования выполня-

ли с помощью металлографического микроскопа 

«Аксиовер 40 МАТ» и программы «ImageExpert Pro 

3.0», предназначенной для подготовки, получения 

и анализа растровых изображений. Микрострук-

туру сплава АД1М снимали с поверхности и тол-

щины катанного листа 0,3 мм в поляризованном 

свете. Образец предварительно полировали на фе-

тровом круге, а затем помещали в фторобористый 

раствор для электрополирования. Катодом слу-

жила тонкая нержавеющая сталь, анодом — поли-

руемый образец сплава АД1М. Силу тока устанав-

ливали 0,5 А.

Рентгеноструктурный анализ (РСА) — сравни-

вались дифрактограммы, снятые с эталонного 

образца поликристаллического алюминия, с ис-

следуемого образца из сплава АД1М и с отожжен-

ного (t = 450 °С, τ = 15 мин) образца сплава АД1М. 

Образцы предварительно шлифовали на фетро-

вом круге, а затем подвергали электрополиро-

ванию. Их съемку проводили на дифрактометре 

«ДРОН-2» в CuKα-излучении при напряжении в 

трубке 20 кВ и ее анодном токе 10 мА. Также были 

получены рентгенограммы исследуемого сплава 

АД1М методом прямой съемки на рентгеновском 

аппарате УРС-55а в CuKα-излучении при ускоря-

ющем напряжении 20 кВ, силе тока 12 мА, λα =

= 1,54 Å. Расстояние от образца до кассеты состав-

ляло 76 мм.

Определение механических свойств сплава АД1М 

осуществляли растяжением плоских образцов раз-

мерами 50 × 12,2 × 0,3 мм, вырезанных под углами 0° 

и 90° относительно направления прокатки, на раз-

рывной электромеханической машине № Р5/100 кг 

со скоростью 6 мм/мин согласно [1]. Получены 

кривые растяжения и следующие средние харак-

теристики сплава вдоль направления прокатки: 

предел текучести σ0,2 = 31 МПа, предел прочности 

σв = 72 МПа, относительное удлинение δ = 27,9 %.

Конечно-элементное моделирование (КЭМ) про-

водили с использованием персональных вычис-

лительных машин с 4-ядерным процессором ча-

стотой 2 ГГц и оперативной памятью 4 Гбайт. 

В качестве решателя применяли программу «MSC.

Marc», основанную на методе конечных элементов. 

Построение геометрии инструмента и заготовки, 

задание граничных условий, условий контакта, 

количества шагов анализа и разбиения модели за-

готовки на конечные элементы (КЭ) осуществля-

ли с помощью программы — пре-, пост- процессо-

ра «MSC.Mentat».

Выявление текстурованности 
и анизотропии свойств материала

Для первичного анализа получаемой геометрии 

изделия были проведены реальные производствен-

ные эксперименты по вытяжке капсюля в два пе-

рехода. Как видно из рис. 1, на краях деталей обра-

зовывались фестоны, которые свидетельствуют о 

возможной текстурованности материала заготовки 

и могут оказывать влияние на отклонение геометри-

ческих размеров готового изделия по высоте [2, 3].

РСА-результаты исходного материала заготов-

ки показали, что сплав АД1М, несмотря на за-

явленное состояние поставки, текстурован. При 

сравнении интенсивностей интерференционных 

линий на рентгенограммах образцов эталонного 

поликристаллического алюминия и сплава АД1М, 

в том числе отожженного при температуре 450 °С 

в течение 15 мин, установлено следующее: интер-

ференционные линии для плоскости (200) не-

отожженного образца АД1М имеют максималь-

ную интенсивность, что свидетельствует о нали-

чии текстуры прокатки (рис. 2) [4].

Дополнительно наличие текстуры в исходном 

материале заготовки подтвердили результаты РСА 

в условиях прямой съемки (рис. 3).
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Исследование микроструктуры исходного ма-

териала заготовки сплава АД1М показало, что 

вдоль направления прокатки присутствуют доста-

точное количество вытянутых и малое количество 

равноосных, предположительно рекристаллизо-

ванных, зерен. Подобная структура свидетельст-

вует о неполном протекании процесса рекристал-

лизации, что также косвенно подтверждает нали-

чие текстуры изучаемого материала (рис. 4).

В условиях реального эксперимента были опре-

Рис. 1. Общий вид капсюлей из сплава АД1М

а, б – после первого перехода вытяжки (вид сверху и снизу соответственно) 

в, г – после второго перехода вытяжки (вид сверху и снизу соответственно)

Рис. 2. Дифрактограммы образцов эталонного алюминия и сплава АД1М

а – эталонный поликристаллический алюминий; б – образец сплава АД1М; 
в – образец сплава АД1М, подвергнутый отжигу (t = 450 °С, τ = 15 мин)

а

в г

б
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делены механические свойства материала — преде-

лы текучести, прочности, относительное удлинение 

вдоль и поперек направления прокатки, которые ис-

пользовались при задании параметров компьютер-

ного конечно-элементного моделирования.

Конечно-элементное моделирование 
процесса вытяжки

Конечно-элементное моделирование процес-

сов холодной листовой штамповки позволяет на 

этапе проектирования технологического процесса 

выявлять ошибки, что позволяет снизить себесто-

имость изделия [5—13].

На основании полученных данных была по-

строена конечно-элементная модель (КЭМ) за-

готовки, аналогичная реальной. Для построения 

модели процесса вытяжки полой цилиндрической 

детали использовались следующие исходные дан-

ные: диаметры пуансона, матрицы и заготовки — 

соответственно 7,42 , 8,06 и 12,5 мм; толщина заго-

товки — 0,3 мм; ее материал — АД1М.

На первом этапе моделирования процесса вы-

тяжки были построены образующие инструмента 

и заготовки в виде линий. Далее они преобразовы-

вались в трехмерную модель путем вращения во-

круг оси Y на 360° — через угол 9° в 40 повторений. 

Каждый сектор круглой заготовки был разбит на 

конечные элементы (КЭ) в радиальном и попереч-

ном направлениях. В результате была получена мо-

дель заготовки с общим количеством КЭ, равным 

5760. Далее полученные плоские КЭ были преоб-

разованы в объемные высотой 0,3 мм. Для исклю-

чения ошибок в результатах конечно-элементного 

анализа (КЭА) плоские элементы удалялись.

По условиям задачи пуансон перемещается на 

12 мм вниз по оси Y, что обеспечивает формиро-

вание необходимой геометрии капсюля в штампе 

и выход изделия из матрицы. КЭА проводился за 

200 итераций.

На значения и характер распределения напря-

жений и деформаций в большей степени влияет 

тип КЭ (full integrations и full integrations and Herr-

mann formulation). В результате проведения соот-

ветствующих исследований было установлено, 

что более равномерное распределение напряже-

ний и деформаций в изотропной модели получено 

при решении задачи с типом КЭ «full integrations». 

Это связано с тем, что вычисление данных харак-

теристик в пределах одного элемента ведется по 

8 точкам. Полученные результаты складываются 

и определяется среднее арифметическое значение.

Также было рассмотрено влияние формы КЭ на 

результаты моделирования. Выявлено, что при ре-

шении задач по вытяжке полых цилиндрических 

деталей наиболее подходящая форма КЭ — вытяну-

тая по окружности заготовки на периферии и пере-

ходящая в вытянутую вдоль радиуса ближе к центру.

Моделирование процесса вытяжки 
полой цилиндрической детали 
с учетом изотропных свойств для сплава АД1М

Всем КЭ изотропной модели задавались меха-

нические свойства — модуль упругости Е = 71000 

МПа, коэффициент Пуассона μ = 0,3 (это значение 

Рис. 3. Рентгенограмма образца из сплава АД1М, 

полученная методом прямой съемки

Рис. 4. Микроструктура листового материала 

из сплава АД1М

а – поверхность листа толщиной 0,3 мм; б – поперечный срез

а

б
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μ для всех стадий деформирования было принято 

постоянным). Пластические свойства материа-

ла задавались кривой упрочнения, полученной в 

результате проведения эксперимента на одноос-

ное растяжение по ГОСТ 11701-84. Общий вид ре-

альной заготовки, по подобию которой строилась 

изотропная КЭМ, показан на рис. 5, а. Результат 

моделирования процесса вытяжки представлен на 

рис. 6.

Моделирование процесса вытяжки 
полой цилиндрической детали с учетом 
макроанизотропных свойств материала

Моделирование без учета макроанизотропии 

листового материала, унаследованной в про-

цессе прокатки, не дает возможность получить 

геометрию детали, приближенную к геометрии 

реального изделия. С этой целью была постро-

ена КЭМ процесса вытяжки полой цилинд-

рической детали с учетом макроанизотропии 

(см. рис. 5, б).

Геометрия инструмента и заготовки, гранич-

ные условия, условия контакта, количество ша-

гов и тип КЭ были взяты из вышерассмотренной 

задачи деформирования изотропной заготовки. 

Главным отличием данной модели от изотропной 

являлось то, что в настройках свойств материала 

задавались коэффициенты анизотропии. Конеч-

ным элементам модели была задана ориентация 

вращения на 90°. Указанные настройки характе-

ризуют различие свойств вдоль направления про-

катки и поперек. Коэффициенты анизотропии 

рассчитывались по результатам испытаний на 

одноосное растяжение образцов, вырезанных под 

углами 0 и 90° относительно направления прокат-

ки, и имели следующие значения — r0 = 0,45; r90 =

= 0,54. В результате КЭА была получена модель де-

формированного состояния капсюля (см. рис. 6, в).

Моделирование процесса вытяжки 
полой цилиндрической детали 
с учетом микроструктуры сплава АД1М

Рассмотренная в предыдущем разделе КЭМ по-

лой цилиндрической детали не учитывает зерен-

ную микроструктуру материала, которая имеет 

большое влияние на процесс деформации сплава. 

Рис. 5. Общий вид заготовки капсюля из алюминиевого сплава АД1М

а – реальная заготовка; б – макроанизотропная КЭМ; в – векторная модель, 

совмещенная с изображением реальной микроструктуры; г – КЭМ с учетом микроструктуры

а

в г

б
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Поэтому была построена модель с учетом микро-

структуры сплава АД1М [14].

Учет большого числа зерен обуславливает уве-

личение количества КЭ, что приводит к возраста-

нию времени расчета задачи при компьютерном 

моделировании. Для оптимизации длительности 

вычислений необходимо было уменьшить количе-

ство КЭ, из которых состоят зерна материала заго-

товки. Однако это приведет к искажению формы 

зерна и получению в процессе расчета менее точ-

ных результатов. Для предотвращения снижения 

точности расчетов было уменьшено число зерен 

до значения, близкого к допустимому минимуму 

(8 × 8 = 64 зерен), и, как следствие, по принципу 

подобия, уменьшена геометрия инструмента и за-

готовки [15].

Для проверки влияния масштабного фактора 

на результаты моделирования была рассчитана 

задача по вытяжке полой цилиндрической детали 

с учетом изотропных свойств сплава АД1М в мас-

штабе 1:10. Геометрия инструмента и заготовки 

для данной задачи были построены в соответствии 

с выбранным масштабом. Настройки граничных 

условий, свойства материала, геометрические ха-

рактеристики, свойства контакта и количество 

шагов были взяты из изотропной задачи с масшта-

бом 1:1. Для определения адекватности получен-

ных результатов сравнивались картины распре-

деления напряжений и деформаций изотропных 

моделей в масштабах 1:10 и 1:1. Было установлено, 

что различие в величинах деформаций составляет 

0,6 %, а по напряжениям — 3 %. На основе полу-

ченных результатов была признана корректность 

модели процесса вытяжки полой цилиндрической 

детали в масштабе 1:10.

На первом этапе моделирования процесса вы-

тяжки капсюля из сплава АД1М с учетом микро-

структуры деформируемого материала был опре-

делен масштаб задачи, равный 1:20. Текущий 

масштаб был выбран исходя из общего количества 

КЭ, минимального количества КЭ для описания 

одного зерна, среднего размера реального зерна и 

диаметра заготовки.

Следующим шагом было построение геоме-

трии заготовки с учетом зеренной микрострукту-

ры материала. В векторном графическом редакто-

Рис. 6. Капсюль из сплава АД1М после первого перехода процесса штамповки

а – изотропная КЭМ; б – реальное изделие; в – макроанизотропная КЭМ; 

г – КЭМ с учетом микроструктуры сплава

а

в г

б
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ре «CorelDraw» на изображение микроструктуры 

сплава была наложена окружность заготовки вы-

численного диаметра, равного 0,625 мм. Границы 

зерен, находящиеся внутри окружности, были 

прорисованы с помощью стандартной функции 

программы. На рис. 5, в представлен результат об-

работки структуры в программе «CorelDraw».

По изображению микроструктуры алюмини-

евого сплава АД1М в поляризованном свете (см. 

рис. 4) выявлено, что зерна с различной кристалло-

графической ориентировкой имеют разный цвет. 

На основании работы [4] было принято, что самый 

яркий цвет (желтый) соответствует «жесткому» 

зерну, а темный цвет (фиолетовый) — «пластично-

му». Поэтому механические свойства оценивались 

для каждого зерна в зависимости от цвета (кри-

сталлографической ориентации). Ориентировка 

задавалась в диапазоне углов от 85° (для самого 

«пластичного» зерна, фиолетовый цвет) до 40° (для 

«твердого» зерна, желтый цвет). В результате была 

получена КЭМ с учетом микроструктуры сплава 

АД1М в программе «MSC. Marc» (см. рис. 5, г).

Результаты и их обсуждение

Результаты КЭА задачи вытяжки полой цилин-

дрической детали из сплава АД1М с учетом его ми-

кроструктуры представлены на рис. 5, г.

Геометрические размеры капсюля, полученные 

в результате реального производственного экспе-

римента и его конечно-элементного моделирова-

ния, приведены в таблице.

У полученных образцов полых цилиндриче-

ских деталей были измерены следующие основные 

геометрические размеры: высота капсюля в месте 

фестона и провала, диаметры верхней части, сере-

дины и дна детали.

Заключение

Проведенные исследования показали, что учет 

анизотропии листового материала при изготов-

лении полых цилиндрических деталей методами 

холодной листовой штамповки является актуаль-

ным. Значения геометрических размеров в КЭМ 

с учетом микроструктуры сплава АД1М показали 

хорошую сходимость с реальным производствен-

ным экспериментом — относительные ошибки со-

ставили, %: по высоте фестона — 9,69; по высоте 

провала — 5,26; по диаметру средней части — 0,25; 

по диаметру дна — 0,25. Однако минимальная от-

носительная ошибка по диаметру верхней части — 

0,36 % — была получена на макроанизотропной 

модели. Это может быть объяснено трудностью 

определения механических свойств структур-

ных составляющих по толщине листа. В целом по 

всем другим параметрам результаты, полученные 

при моделировании с учетом макроанизотропии, 

показали меньшую сходимость с реальным про-

изводственным экспериментом по сравнению с 

результатами использования КЭМ, учитывающей 

микроструктуру материала. Следует отметить, что 

только эти две модели, в отличие от изотропной, по-

зволяют исследовать процесс фестонообразования.

Работа выполнена при государственной поддержке 

Минобрнауки РФ в рамках реализации мероприятий 

Программы повышения конкурентоспособности СГАУ 

среди ведущих мировых научно-образовательных 

центров на 2013—2020 гг.
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Приведены результаты термодеформационных испытаний на комплексе физического моделирования термомехани-

ческих процессов «Gleeble System 3800» жаропрочного никелевого гранулируемого сплава ЭП962НП при температурах 

деформации 1100, 1150 и 1200 °С со скоростями деформации 0,1 и 1 с–1. Представлены данные об изменениях микро-

структуры образцов в процессе деформации. Установлены условия получения в сплаве ультрамелкозернистой структуры, 

необходимой для реализации механизма сверхпластичности. На основании полученных реологических характеристик 

определены рекомендуемые режимы термодеформационной обработки изделий из сплава ЭП962НП, который превос-

ходит по комплексу прочностных свойств и жаропрочности наиболее распространенные отечественные гранулируемые 

никелевые сплавы. Представляет интерес возможность получения изделий из этого сплава по технологии «ГИП + дефор-

мация»: реализация этого подхода позволит дополнительно улучшить характеристики данного сплава. 

Ключевые слова: ЭП962НП, реологические характеристики, технология «ГИП + деформация», горячее изостатическое 

прессование (ГИП), жаропрочные никелевые сплавы, металлургия гранул.
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Rheological properties of EP962NP heat-resistant granulated nickel alloy deformed in two-phase field 
at production-scale die forging rates and structural changes relevant to deformation

The paper specifies the results obtained during hot deformation tests of EP962NP heat-resistant granulated nickel alloy in the Gleeble 

System 3800, a thermo-mechanical physical simulation system, at deformation temperatures of 1100, 1150 and 1200 °C and deforma-

tion rates of 0,1 and 1 s–1. The data on changes in the sample microstructure during deformation are provided. Conditions are deter-

mined for obtaining ultrafine alloy structure required to implement the superplasticity mechanism. Based on rheological properties, 

the paper determines recommended modes for hot deformation treatment of products made of EP962NP that surpasses the most com-

mon domestic granulated nickel alloys by the complex of strength properties and heat-resistance. The possibility to make products of 

this alloy using the «HIP + deformation» technology is of interest: implementation of this approach will further improve the properties 

of this alloy.
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Введение

Гранульная металлургия жаропрочных нике-

левых сплавов ориентируется в первую очередь на 

получение заготовок методом прямого компакти-

рования (горячего изостатического прессования — 

ГИП, или «as HIP»), без последующей деформа-

ции. Особенностью никелевых сплавов, исполь-

зующихся для получения изделий методом ме-

таллургии гранул, является то, что они обладают 

комплексом более высоких механических и экс-

плуатационных характеристик, чем у других де-

формируемых сплавов [1—5]. 

Постоянно возрастающие требования к мате-

риалам со стороны авиационных двигателестро-

ителей [4, 6] заставляют искать пути повышения 

уровня свойств жаропрочных никелевых сплавов. 

Уже в первые годы промышленного производства 

дисков для авиационных двигателей методом ме-

таллургии гранул появились сведения об изучении 

влияния пластической деформации на свойства 

компактов из гранул никелевых сплавов [2, 7, 8].

К настоящему времени в России разработан ряд 

гранулируемых никелевых сплавов нового поколе-

ния. Для них характерна более высокая степень 

легирования по сравнению с наиболее распростра-

ненными отечественными сплавами ЭП741НП и 
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ЭП962П. Их свойства в газостатированном состо-

янии также выше [4, 9, 10]. 

Сплав ЭП962НП [9—12] является высоколе-

гированным высокопрочным сплавом с общим 

содержанием легирующих элементов около 45 %. 

По своему химическому составу он сопоставим с 

разработанными за последние несколько лет оте-

чественными сплавами типа ВВ750П, ВЖ175-ИД и 

рядом других композиций, проходящих в настоя-

щее время промышленное опробование. Гаранти-

руемые характеристики сплава ЭП962НП, а так-

же результаты его промышленного опробования 

в варианте «as HIP» приведены в табл. 1. Там же 

для сравнения даны свойства сплавов ЭП741НП и 

ЭП962П.

Имеется обоснованное ожидание того, что де-

формация изготовленных из сплава ЭП962НП 

компактов позволит обеспечить дополнительный 

прирост прочностных и эксплуатационных пока-

зателей [9, 10].

Высоколегированные жаропрочные никелевые 

сплавы обладают пониженной пластичностью. По 

классификации причин пониженной пластично-

сти М.Я. Дзугутова, их низкая пластичность в од-

нофазном состоянии связана с ограничением или 

Таблица 1

Механические свойства и жаропрочность никелевого гранулируемого сплава ЭП962НП 
в сравнении со сплавами ЭП741НП и ЭП962П

Сплав σв, кгс/мм2 σ0,2, кгс/мм2 δ, % ψ, % KCU, кгс·м/см2 σ100
650, кгс/мм2

ЭП741НП 145 102 18 18 4,0 102

ЭП962П 150 110 10 12 2,3 105

ЭП962НП* 157/162 115/120 12/18 13/18 2,8/3,5 110/112

* В числителе – гарантируемые свойства, в знаменателе – фактические по результатам промышленного опробования.

σв – предел временного сопротивления разрыву; σ0,2 – предел текучести; δ – относительное удлинение; ψ – отно-

сительное сужение; KCU – ударная вязкость, определенная на образце с U-образной канавкой; σ100
650 – напряжение 

при проведении длительных испытаний (испытаний жаропрочности): верхний индекс показывает температуру 

испытания, °С, а нижний – время, в течение которого образец гарантированно выдерживает указанное напряжение.



Металловедение и термическая обработка

Izvestiya vuzov. Tsvetnaya metallurgiya • 1 • 2017 71

затормаживанием внутризеренной и межзеренной 

деформации, обусловленными высоким легирова-

нием твердого раствора без образования избыточ-

ной упрочняющей фазы (тип ПП1а) [13]. В связи с 

этим их деформацию следует осуществлять в двух-

фазной области [2, 7, 8, 14]. Деформацию компак-

тированных заготовок в промышленных условиях 

предполагается вести на гидравлическом прес-

се. Исходя из этих предпосылок была составлена 

температурно-скоростная матрица эксперимента 

(табл. 2). 

Методика проведения 
эксперимента

Для выполнения эксперимента была изготов-

лена модельная заготовка в виде диска диаметром 

200 мм и высотой 25 мм (все этапы ее изготовления 

осуществлялись на промышленном оборудовании 

по серийной технологии). После газостатирова-

ния при t = 1200 °С она подвергалась отжигу с той 

же температуры со скоростью охлаждения в печи 

30 °С/ч до t = 700 °С, далее на воздухе. После отжига 

с нее снималась капсула и вырезалось кольцо сече-

нием 15 × 15 мм. 

Из кольца изготавливали микрошлифы для 

оценки температуры полного растворения γ ′-фа-

зы. Для этого образцы закаливали в струе воз-

духа с различных температур от 1170 до 1210 °С с 

шагом 10 °С. После закалки из образцов готови-

ли микрошлифы с травлением в трехкислотном 

реактиве (5 г CuSО4 + 92 см3 HCl + 5 см3 H2SO4 +

+ 3 см3 HNO3 + 75 см3 этилового спирта). Темпера-

туру полного растворения γ ′-фазы определяли по 

наблюдаемой в оптическом микроскопе «K. Zeiss 

Axiovert 40 MAT» микроструктуре: за нее прини-

малась температура, обеспечивающая отсутствие 

γ ′-фазы в закаленном образце.

Из того же кольца изготавливали цилиндриче-

ские образцы диаметром 10 мм и высотой 15 мм, 

которые подвергали осадке на комплексе физиче-

ского моделирования термомеханических процес-

сов «Gleeble System 3800». 

С целью определения кривых текучести, пер-

вичные результаты испытания были скорректиро-

ваны с учетом адиабатического разогрева образца 

во время деформации и с учетом трения, возника-

ющего между бойками и образцом [15, 16]. 

После осадки образцы разрезали вдоль осевой 

линии для изготовления микрошлифов. Шли-

фы готовили и изучали аналогично шлифам для 

определения температуры полного растворения 

γ ′-фазы.

Результаты эксперимента 
и их обсуждение

Температура полного растворения γ ′-фазы для 

сплава ЭП962НП для данной плавки находится в 

интервале 1200—1210 °С. Причем ее содержание 

при t = 1200 °С настолько незначительно, что эту 

температуру можно считать температурой полного 

растворения γ ′-фазы.

Кривые текучести, построенные по результа-

там испытаний, приведены на рис. 1. Видно, что 

Таблица 2

Матрица эксперимента

Температура, 

°С

Степень 

деформации (ε), %

Скорость 

деформации (ε·), с–1

1100

25
1,0

40

25
0,1

40

1150

25
1,0

40

25
0,1

40

1200

25
1,0

40

25
0,1

40

Рис. 1. Кривые текучести сплава ЭП962НП 

при разных температурах и скоростях деформации

t = 1100 °C (1, 2) и 1150 °С (3, 4)

ε· = 0,1 с–1 (1, 3) и 1 с–1 (2, 4)
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при малых степенях деформации с уменьшением 

скорости деформации уровень напряжения сни-

жается примерно в 1,5 раза, а при увеличении тем-

пературы — в 2 раза. 

Внешний вид образцов после испытания пред-

ставлен на рис. 2. При температурах 1100 и 1150 °С 

все образцы успешно выдержали осадку на 25 % 

при скоростях деформации 0,1 и 1 с–1. Осадка на 

40 % приводит к возникновению мелких слабоза-

метных трещин по образующей. В результате осад-

ки при t = 1200 °С при всех режимах испытания 

наблюдается разрушение образца, которое носит 

хрупкий характер: образец разрушается сразу, без 

образования «бочки», с выкрашиванием металла 

из средней части.

В процессе деформации с выбранными па-

раметрами (см. табл. 2) микроструктура сплава 

претерпевает характерные изменения. Исходная 

структура приведена на рис. 3. Она представлена 

равноосными зернами размером ~50 мкм и зна-

чительным количеством γ ′-фазы, расположенной 

как в теле зерна, так и вдоль границ. Границы зер-

на как таковые не выявляются, но различить со-

седние зерна можно по расположению зерногра-

ничной γ ′-фазы и по различной яркости матрицы 

и выделений γ ′-фазы, обусловленной различной 

кристаллографической ориентировкой зерен.

Разницы в микроструктуре образцов, осажен-

ных при выбранных параметрах деформации, при 

сравнении по скоростям деформации, не выявле-

но. В связи с этим ее дальнейшее сопоставление 

осуществлялось без привязки к величине ε·. По-

следующие фотографии получены на образцах, 

продеформированных при ε· = 0,1 с–1, что соответ-

ствует условиям промышленной штамповки на 

прессах. 

Микроструктура образцов после деформации 

представлена на рис. 4. При деформации исход-

ное зерно вытягивается и приобретает размеры 

~70 × 30 мкм после осадки на 25 % при t = 1100 и 

1150 °С и ~80 × 20 мкм при ε = 40 % и t = 1100 °С 

(см. рис. 4). В структуре образцов, осаженных на 

40 % при температуре 1150 °С, формируются зерна 

размером менее 10 мкм. В образцах, деформируе-

мых при t = 1100 °С, а также в подвергнутых осадке 

при ε = 25 % и t = 1150 °С, такие зерна отсутствуют 

(рис. 5). 

Структура, приведенная на рис. 5, б, характери-

зующаяся ультрамелким (d < 10 мкм) зерном, при-

годна для дальнейшего деформирования в услови-

ях сперхпластичности [17].

Анализ приповерхностного слоя образцов по-

сле деформации на 40 % при t = 1100 и 1150 °С вы-

а в гб

Рис. 2. Внешний вид образцов

а – исходное состояние 

б – осадка на 25 % при t = 1100 и 1150 °С 

в – осадка на 40 % при t = 1100 и 1150 °С 

г – разрушенный образец при попытке его осадки при t = 1200 °С

Рис. 3. Исходная структура образцов в отожженном состоянии
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явил наличие в нем трещин (рис. 6). Тем не менее 

отказываться от деформирования сплава в этом 

случае не следует: в промышленных условиях в хо-

де последующей после деформации механической 

обработки заготовки трещины могут быть выведе-

ны механическим способом.

Рис. 4. Микроструктура образцов, осаженных при различной температуре 

на различную степень деформации при скорости деформации 0,1 с–1

а – t = 1150 °С, ε = 25 %; б – 1150 °С, 40 %; в – 1100 °С, 25 %; г – 1100 °С, 40 %

Рис. 5. Микроструктура образцов, осаженных при t = 1150 °С на 25 % (а) и 40 % (б)
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Выводы

1. Изучены реологические характеристики 

сплава ЭП962НП при осадке из двух- и однофаз-

ной областей. Показано, что при температурах 

1100 и 1150 °С сплав поддается осадке при скоро-

стях деформации 0,1 и 1 с–1. 

2. Различия в микроструктуре образцов, оса-

женных при ε· = 1 и 0,1 с–1, отсутствуют.

3. В случае осадки при температуре 1150 °С на 

40 % в структуре образца формируется ультрамел-

козернистая структура, необходимая для дефор-

мации материала в условиях сверхпластичности.

4. Осадка при температуре 1200 °С, соответст-

вующей однофазной области, приводит к разруше-

нию образца.
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Определяли скорость коррозии и исследовали особенности коррозионного повреждения в сероводородсодержащем рас-
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Введение

Объемные наноструктурированные металли-

ческие материалы с ультрамелкозернистой (УМЗ) 

структурой, полученные путем интенсивной пла-

стической деформации [1, 2], обладают высокими 

прочностными характеристиками и твердостью 

при статическом и циклическом нагружениях 

[1—4]. Поэтому они считаются перспективными 

для изготовления конструкций и деталей машин, 

работающих в экстремальных условиях [4—6].

Развитие нефтегазового комплекса связано с 

широким использованием не только специальных 

марок сталей, но и легких сплавов, в том числе и 

алюминиевых. Внедрение в данную отрасль алю-

миниевых сплавов с УМЗ-структурой в качестве 

конструкционных материалов видится перспек-

тивным. Однако такие важные характеристики 

наноструктурированных алюминиевых сплавов, 

как коррозионные свойства и механизмы корро-

зии в сероводородсодержащей среде, изучены пока 

крайне слабо [1, 2, 5—7]. 

Согласно современным теоретическим пред-

ставлениям [8, 9], коррозия наноструктурирован-

ных материалов должна ускоряться в активных 

средах. Однако на примере Al с УМЗ-структурой 

[10], а также Cu, Ni, Ti с УМЗ-структурой [11—13] 

показано, что в таких условиях основные элект-

рохимические характеристики изменяются не-

значительно по сравнению с крупнозернистым 

состоянием. С другой стороны, УМЗ-структура, 

как правило, способствует более равномерному 

коррозионному повреждению материалов [10—14] 

по сравнению с крупнозернистой структурой, что, 

безусловно, способствует минимизации влияния 

коррозии на механические свойства материалов с 

УМЗ-структурой. 

Целью настоящих исследований являлось 

определение скорости и особенностей коррозии 

образцов из наноструктурированного алюминие-

вого сплава АК4-1 в сероводородсодержащем рас-

творе NACE.

Материал и методики исследования

В качестве исследуемого материала был исполь-

зован термически упрочняемый алюминиевый 

сплав АК4-1. Его химический состав следующий, 

мас.%: Cu — 2,32, Mg — 1,65, Ni — 1,04, Si — 0,06, 

Fe — 0,10, Mn — 0,047, Cr — 0,003, Zn — 0,017, Ti — 

0,020.

Алюминиевый сплав АК4-1 в исходном горя-

чекатаном состоянии (пруток диаметром 40 мм) 

имел средний размер зерна 40 мкм. Данный сплав 

исследовали в двух состояниях: после равнока-

нального углового прессования (РКУП) и после 

стандартной обработки Т6 (закалка + старение). 

Для получения УМЗ-состояния была проведена 

РКУП-обработка сплава при температуре 160 °С, 

6 проходов (ϕ = 90°). После этого средний размер 

зерна составил 300 нм [15]. 

Стандартная обработка Т6 включала в себя: 

нагрев до t = 530 °С, выдержку при этой темпера-

туре длительностью 1 ч, закалку в воде и старение 

при t = 190 °С в течение 7 ч, охлаждение на воз-

духе, после чего средний размер зерна составил 

40 мкм [15]. 

Механические свойства сплава после стандарт-

ной обработки Т6 и после РКУП представлены в 

табл. 1.

Перед коррозионными испытаниями поверх-

ности образцов размером 10 × 10 × 25 мм из спла-

ва АК4-1 (как в состоянии Т6, так и после РКУП) 

подвергали шлифованию. Затем с поверхности об-

разцов стравливали слой металла толщиной 300±

±10 мкм для удаления деформированного в про-

Таблица 1

Механические свойства 
алюминиевого сплава АК4-1 [15]

Состояние НВ σв, МПа σ0,2, МПа δ, %

После Т6 122 370 320 16

После РКУП 126 460 420 8
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цессе шлифовки слоя. Травление образцов прово-

дили в концентрированном растворе NaOH с по-

следующим ополаскиванием в 25 %-ном растворе 

HNO3. Толщину стравленного слоя оценивали с 

помощью микрометра путем измерения толщины 

образца до и после травления. 

Коррозионные испытания проводили по 

ГОСТ 9.913-90 «Единая система защиты от корро-

зии и старения. Алюминий, магний и их сплавы. 

Методы ускоренных коррозионных испытаний». 

В качестве коррозионной среды применяли вод-

ный раствор NACE: 5 % NaCI + 0,5 % СН3СООН, 

насыщенный Н2S, рН  3,5, температура раствора 

составляла 24±3 °С, время выдержки в нем — 96 ч. 

Сероводород получали из сернистого натрия и 

соляной кислоты (1:1). Для приготовления кор-

розионной среды использовали дистиллирован-

ную воду (рН = 5,4÷6,6), хлористый натрий (ГОСТ 

4233) и уксусную кислоту (ГОСТ 19814) марки ХЧ, 

газообразный азот не ниже 1 сорта и сероводород, 

содержащий не более 0,5 % примесей.

При испытаниях в сероводородсодержащей сре-

де коррозионные камеры, систему подачи раствора 

и сероводорода продували азотом в течение 5—

10 мин для удаления кислорода. После этого ка-

меры заполняли коррозионным раствором и про-

дували азотом в течение 1 ч при расходе азота не 

менее 100 см3/(мин·лраств). Затем через раствор 

пропускали сероводород с расходом в течение пер-

вого часа испытаний не менее 200 см3/(мин·лраств), 

а в течение остального времени испытаний — не 

менее 10 см3/(мин·лраств).

Рабочую часть образцов обезжиривали органи-

ческими растворителями, ацетоном, промывали 

дистиллированной водой и высушивали филь-

тровальной бумагой (по ГОСТ 12026), после чего 

брали их только за нерабочую часть. Перед по-

становкой на испытания образцы осматривали и 

протирали марлевым тампоном, смоченным эти-

ловым спиртом марки А (по ГОСТ 17299). Затем 

образцы помещали в ячейки и подводили раствор. 

Объем испытательного раствора составлял 10 см3 

на 1 см2 поверхности образца. 

Перед испытаниями, а также после их оконча-

ния и удаления продуктов коррозии с поверхно-

сти, промывки дистиллированной водой и высу-

шивания в сушильном шкафу при t = 100±2 °С в 

течение 3—5 мин, выдержки 24 ч в эксикаторе над 

осушителем образцы взвешивали на аналитиче-

ских весах с погрешностью ± 0,0001 г и определяли 

потерю массы:

Δm = (m0 – m1)/S,  (1) 

где m0 — масса образца до испытания, кг; m1 — мас-

са образца после испытания и удаления продуктов 

коррозии, кг; S — площадь поверхности образ-

ца, м2.

Массовый показатель скорости коррозии рас-

считывали по формуле 

K = m/τ,  (2)

где τ — продолжительность испытаний, сут.

Глубинный показатель скорости коррозии (П), 

характеризующий глубину коррозионного пора-

жения в единицу времени, определяли следующим 

образом (ГОСТ 13819-68 «Единая система защиты 

от коррозии и старения»): 

П = 8,76K/γ,  (3)

где K — массовый показатель, кг/(м2·год); γ — плот-

ность металла, кг/м3.

После проведения коррозионных испытаний 

и вычисления скорости коррозии по стандартной 

методике проводили исследование поверхности 

образцов визуально и с помощью конфокально-

го лазерного сканирующего микроскопа (КЛСМ) 

«Lext OLS4000» (Olympus, Япония). 

В настоящей работе для анализа поверхностей 

с коррозионными повреждениями был выбран 

ряд 3D-параметров поверхностной шероховатости, 

представляющих собой интегральные характери-

стики поверхности заданной площади (площади 

снимка при данном увеличении). В качестве таких 

параметров использовали среднее арифметиче-

ское значение высоты профиля (Ra) и среднеква-

дратичное отклонение профиля (Rq). 

Следует, однако, отметить, что данные пара-

метры также учитывают любые другие несовер-

шенства поверхности, имеющие не коррозионную 

природу, в том числе риски и бороздки, появление 

которых вызвано механическим воздействием на 

образец. Тем не менее все образцы были одина-

ково отшлифованы перед коррозионными испы-

таниями, а затем одинаково зачищены для удале-

ния продуктов коррозии, поэтому погрешность, 

связанную с механическим воздействием на об-

разец, можно считать одинаковой для всех образ-

цов. Кроме того, оценивали изменение площади 

поверхности вследствие коррозионного воздей-

ствия. Поскольку развитие коррозионного пора-

жения поверхности сопровождается увеличением 

развитости ее рельефа, данный параметр также 
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может служить для оценки степени коррозионно-

го повреждения. Для корректного сравнительного 

анализа в работе использовали значения площади 

поверхности, вычисленные с данного кадра и при-

веденные к площади этого кадра.

Съемку производили при помощи объекти-

ва 20× с результирующим увеличением 400×; шаг 

сканирования составлял 0,8 мкм. На каждом об-

разце была выбрана область съемки размером 

640 × 640 мкм, для которой впоследствии вычисля-

ли значения относительной площади поверхности 

(площади поверхности, приведенной к площади 

снимка) и 3D-параметров шероховатости поверх-

ности, указанных выше. 

Результаты и их обсуждение

Результаты испытаний образцов в cероводород-

содержащей среде (табл. 2) показали, что средняя 

скорость коррозии сплава АК4-1 после РКУП в 

1,9 раза выше, чем в состоянии Т6. Данный факт 

связан, по-видимому, с образованием в процессе 

РКУП, приводящего к повышению твердости и 

прочности сплава (см. табл. 1), большого количе-

ства дефектов и остаточных напряжений [1, 16]; 

это совпадает с ранее упомянутыми теоретически-

ми представлениями [8, 9].

На рис. 1 показана поверхность образцов до 

и после коррозионных испытаний. До испыта-

ний средняя шероховатость поверхности образ-

цов из сплава в состоянии Т6 составляла 10 мкм, 

РКУП-обработанных — 5,7 мкм (рис. 1, а, б), а 

после (рис. 1, в, г) — соответственно 8,4 и 3,7 мкм. 

Таким образом, видно, что шероховатость поверх-

ности образцов из сплава АК4-1 в состоянии Т6 

больше, чем после РКУП, как до коррозионных ис-

пытаний, так и после них. Причем во всех случаях 

шероховатость поверхности была выше в образцах 

до коррозионного воздействия. 

Чтобы понять природу таких закономерностей, 

поверхность образцов исследовали с помощью 

КЛСМ в форматах 2D (рис. 2) и 3D (рис. 3). 

Как показали исследования, до коррозионных 

испытаний поверхность образцов из сплава АК4-1 

в состоянии Т6 имела ямочный микрорельеф с 

вытянутыми перемычками (см. рис. 2, а; рис. 3, а), 

напоминающий вязкий излом [17]. Такой микро-

рельеф поверхности сформировался после травле-

ния образцов в растворе NaOH. Схожий ямочный 

микрорельеф поверхности образцов имеет место 

и в сплаве после РКУП. Однако в последнем слу-

чае размер ямок меньше (рис. 2, в), а гребни ниже 

(рис. 3, в). 

В процессе коррозионного воздействия серо-

водородсодержащей среды высота гребней на по-

верхности образцов уменьшилась. Поэтому после 

коррозионных испытаний поверхность всех образ-

цов выглядит более сглаженной. Уменьшение вы-

соты гребней свидетельствует о том, что скорость 

коррозии сплава на гребнях была выше, чем в ям-

ках. Это обусловлено, по-видимому, возникнове-

нием в процессе коррозии электрохимического 

потенциала на гребнях поверхности. Кроме того, 

на поверхности образцов из сплава в состоянии 

Т6 видны отдельные коррозионные язвы (см. 

рис. 2, б и рис. 3, б, отмечено стрелкой), площадь 

которых занимает около 6 %. На поверхности 

образцов из сплава после РКУП, в отличие от 

предыдущего случая, крупных коррозионных 

язв практически не наблюдается (см. рис. 2, г 

и рис. 3, г). Такое изменение микрорельефа по-

верхности образцов свидетельствует о том, что 

в случае воздействия сероводородсодержащей 

среды в сплаве после РКУП имеет место общая 

коррозия, а в сплавах в состоянии Т6 помимо 

общей коррозии наблюдается небольшое коли-

чество язвенной коррозии. 

Отсутствие язвенной коррозии на поверхности 

образцов из сплава после РКУП и незначительное 

количество язв на поверхности образцов из спла-

ва в состоянии Т6 позволили рассчитать не только 

массовый показатель усредненной по всей поверх-

Таблица 2

Средняя скорость коррозии сплава АК4-1

Состояние K, 10–7 кг/(м2·год) П, 10–10 м/год

После Т6

После РКУП

1,81±0,8

3,48±0,8

0,67±0,3

1,30±0,3

а в гб

Рис. 1. Образцы из сплава АК4-1 

до коррозионных испытаний (а, б) и после (в, г) 

в состоянии сплава Т6 (а, в) и после РКУП (б, г)
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ности скорости коррозии образцов (K), но и глу-

бинный (П) (см. табл. 2).

Эффект сглаживания поверхности образцов 

после коррозии хорошо иллюстрируют результаты 

количественной оценки относительной площади 

поверхности («развернутой поверхности») образ-

цов в различном состоянии сплава (рис. 4). Вид-

но, что самая большая «развернутая поверхность» 

образцов имеет место в случае сплава в состоянии 

Т6 до коррозионного испытания; 

чуть меньше — для сплава после 

РКУП тоже до испытания (см. 

рис. 4). После воздействия кор-

розионной среды, независимо от 

состояния сплава, «развернутая 

поверхность» образцов стано-

вится меньше. 

На рис. 5 представлены пара-

метры шероховатости поверхно-

сти образцов — такие, как сред-

нее арифметическое значение 

высоты профиля (Ra) и среднеквадратичное от-

клонение профиля (Rq), до и после коррозии об-

разцов. Относительное изменение вышеуказан-

ных параметров показано в табл. 3. 

Анализируя рис. 4, 5 и табл. 3, можно отме-

тить, что до коррозионных испытаний шерохо-

ватость поверхности образцов из сплава АК4-1 

после РКУП была в 1,8 раза меньше, чем после 

обработки Т6 (см. табл. 3), причем «разветвлен-

Рис. 2. Поверхность образцов (КЛСМ) в состоянии Т6 (а, б) и после РКУП (в, г) 

до (а, в) и после (б, г) коррозионных испытаний

Таблица 3

Отношение параметров шероховатости поверхности 
образцов из сплава АК4-1 после различных обработок

Т6

РКУП

Т6 + коррозия

РКУП + коррозия

Т6 

Т6 + коррозия

РКУП

РКУП + коррозия

Rq : Rq

1,7 2,1 1,2 1,5

Rа : Ra

1,8 2,0 1,3 1,5
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Рис. 3. Снимки в 3D-формате поверхности образцов (КЛСМ) 

в состоянии Т6 (а, б) и после РКУП (в, г) до (а, в) и после (б, г) коррозионных испытаний

Рис. 4. Относительная площадь поверхности 

(«развернутой поверхности») образцов сплава 

в различном состоянии

Рис. 5. Параметры шероховатости поверхности 

образцов сплава в различном состоянии

ная поверхность» отличалась только в 1,2 раза (см. 

рис. 4). Это, безусловно, связано с различными 

размерами и формой ямок травления, возникших 

после стравливания деформированного слоя ме-

талла с поверхности образцов. Примерно во столь-

ко же раз (1,7) была меньше величина среднеква-

дратичного отклонения профиля Rq (см. табл. 3).

После коррозионных испытаний значение Ra 

у образцов из сплава после РКУП сократилось в 1,5 

раза, а после Т6 — только в 1,3 раза (см. табл. 3). При 

этом «разветвленная поверхность» уменьшилась 

соответственно в 1,2 и 1,3 раза (см. рис. 4). Значение 

Rq после коррозионного воздействия также сни-

зилось — в 1,5 раза в случае сплава после РКУП и 

только в 1,2 раза — для сплава в состоянии Т6 (см. 

табл. 3). Таким образом, после коррозионных ис-

пытаний шероховатость поверхности образцов из 

сплава после РКУП, по сравнению с Т6-обрабо-

а

в г

б
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танными, стала меньше в 2,0 раза, а «развернутая 

поверхность» — только в 1,1 раза. Следовательно, 

сглаживание поверхности в образцах из сплава по-

сле РКУП произошло более интенсивно, а нали-

чие коррозионных язв на поверхности образцов из 

сплава в состоянии Т6 после коррозии не оказало 

существенного влияния на величину «развернутой 

поверхности» ввиду небольшого их количества. 

На основании вышеизложенного можно заклю-

чить, что сероводородсодержащая коррозионная 

среда оказывает большее влияние на шерохова-

тость поверхности образцов из сплава АК4-1 после 

РКУП по сравнению с состоянием Т6. Это хорошо 

согласуется с данными о более высокой скорости 

коррозии сплава после РКУП (см. табл. 2).

Заключение

Массовый и глубинный показатели скорости 

коррозии в cероводородсодержащей среде образ-

цов из сплава АК4-1 после РКУП в 1,9 раза выше, 

чем в состоянии Т6 (закалка + старение). Однако 

отсутствие язвенной коррозии в образцах из спла-

ва после РКУП, с практической точки зрения, мо-

жет быть рассмотрено как положительное явление. 

До коррозионных испытаний поверхность всех 

образцов после химического травления имела 

ямочный микрорельеф с вытянутыми перемычка-

ми, однако в образцах из сплава после РКУП раз-

мер ямок был меньше, а гребни ниже. После корро-

зионного воздействия во всех случаях наблюдалось 

сглаживание шероховатости поверхности образ-

цов за счет более интенсивной коррозии сплава на 

гребнях, чем в ямках. Причем из-за более высокой 

скорости коррозии шероховатость поверхности 

в образцах из сплава после РКУП уменьшилась в 

1,5 раза, а в состоянии Т6 — только в 1,3 раза. 

Таким образом, сероводородсодержащая корро-

зионная среда оказывает большее влияние на сплав 

АК4-1 после РКУП, нежели после обработки Т6, 

снижая шероховатость поверхности образцов, что 

хорошо согласуется с данными о более высокой ско-

рости коррозии сплава после РКУП. 

Работа выполнена при финансовой поддержке РФФИ 

(проект 15-48-02119 р_поволжье_а).
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19 февраля 2017 г. исполни-

лось 60 лет ректору Санкт-Петер-

бургского политехнического уни-

верситета Петра Великого ака-

демику РАН Андрею Ивановичу 

Рудскому. 

А.И. Рудской — известный 

ученый в области термомехани-

ческой обработки металлов, по-

рошковых материалов, синтеза 

металломатричных композици-

онных материалов и материалов 

для аддитивных технологий. Ре-

зультаты исследований научной 

школы А.И. Рудского «Новые 

функциональные материалы, технологии их по-

лучения и обработки» получили широкое призна-

ние не только в Российской Федерации, но и за ру-

бежом. 

Основные научные достижения А.И. Рудского 

связаны с развитием теоретических основ и созда-

нием высокоэффективных технологий получения 

конструкционных материалов со специальными 

физико-механическими свойствами и высокими 

эксплуатационными характеристиками. Он автор 

более 250 научных работ, в том числе 15 моногра-

фий и 8 авторских свидетельств и патентов.

Разработанные А.И. Рудским технологические 

процессы широко используются на предприятиях 

различных отраслей промышленности (металлур-

гия, машиностроение, приборостроение, химиче-

ская промышленность, специальная техника, су-

достроительная и авиационная промышленность, 

медицинское приборостроение).

Благодаря стараниям ректора и ученым вуза 

университет занимает лидирующие позиции в ми-

ровом научно-образовательном сообществе (к при-

меру, СПбПУ является единственным вузом в Рос-

сии, имеющим свое представительство в Шанхае). 

Под руководством А.И. Рудского в СПбПУ откры-

ты лаборатории с уникальным оборудованием, 

успешно работают научные центры, созданные со-

вместно с ведущими зарубежными компаниями, 

осуществляется подготовка студентов по новым 

направлениям, выполнен ряд крупных проектов в 

рамках федеральных целевых программ. 

Под руководством ректора и при его непосред-

ственном участии были созданы научно-образо-

вательные кластеры с ведущими 

вузами и научными центрами 

РФ и зарубежных стран в обла-

сти биомедицины, новых мате-

риалов и технологий. 

Андрей Иванович является 

членом Президиума Совета при 

Президенте РФ по модерниза-

ции экономики и инновацион-

ному развитию России, членом 

Совета при Президенте РФ по 

науке и образованию, председа-

телем Совета по грантам Прези-

дента РФ для государственной 

поддержки молодых российских 

ученых и государственной поддержки ведущих на-

учных школ РФ, членом Президиума ВАК, членом 

Комиссии по кадровым вопросам Совета при Пре-

зиденте РФ по науке и образованию.

А.И. Рудской — видный организатор научно-об-

разовательной и инновационной деятельности. 

Он является сопредседателем Координационного 

совета в области образования «Инженерное дело, 

технологии и технические науки» при Минобрна-

уки РФ, членом ряда общественных академий РФ, 

членом редакционного совета ведущих научных 

журналов в области металлургии и машинострое-

ния, председателем и членом программных и орга-

низационных комитетов многих международных 

конференций, регулярно выступает на них в каче-

стве приглашенного докладчика. 

За успехи в научно-педагогической и обще-

ственной деятельности А.И. Рудской удостоен ря-

да государственных и ведомственных наград: пре-

мия Правительства РФ в области науки и техники, 

премия Правительства РФ в области образования, 

медаль ордена «За заслуги перед Отечеством» I сте-

пени, медаль ордена «За заслуги перед Отечест-

вом» II степени, медаль им. Д.К. Чернова, медаль 

им. В.Е. Грум-Грижимайло, медаль им. И. Нью-

тона (ФРГ), нагрудный знак «Почетный работник 

высшего профессионального образования Рос-

сийской Федерации».

Редакционная коллегия журнала «Известия ву-

зов. Цветная металлургия» от всей души поздрав-

ляет Андрея Ивановича с круглой датой и желает 

ему крепкого здоровья, семейного счастья и даль-

нейших творческих успехов! 

АНДРЕЮ ИВАНОВИЧУ РУДСКОМУ – 60 ЛЕТ
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