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УДК: 669.243.53 : 669.35’24  DOI: dx.doi.org/10.17073/0021-3438-2020-1-4-12

ВЛИЯНИЕ ВРЕМЕНИ ОХЛАЖДЕНИЯ СЛИТКОВ 
МЕДНО-НИКЕЛЕВОГО ФАЙНШТЕЙНА 

НА ПОКАЗАТЕЛИ СЕЛЕКТИВНОСТИ 
ЕГО ФЛОТАЦИОННОГО РАЗДЕЛЕНИЯ

© 2020 г. И.А. Индейкин, Р.В. Старых, Е.В. Салимжанова, В.Б. Фомичев, Л.В. Крупнов

Заполярный филиал ПАО «ГМК «Норильский никель», г. Норильск

ООО «Институт Гипроникель», г. Санкт-Петербург

Норильский государственный индустриальный институт

Статья поступила в редакцию 21.06.19 г., доработана 28.08.19 г., подписана в печать 02.09.19 г.

При флотационном разделении файнштейнов на никелевый и медный концентраты критерием оценки эффективности 

процесса является индекс селективного разделения, основанный на сумме извлечений металлов в целевые концентра-

ты, что, в свою очередь, определяет суммарное количество загрязняющих (вторых) металлов в них. Известно, что поми-

мо различных факторов, влияющих на технологический процесс разделения файнштейна в промышленном масштабе 

(соблюдение плотностных и реагентных режимов, параметров измельчения и т.д.), значимое влияние оказывает дли-

тельность предшествующей операции охлаждения слитков. Для оценки влияния условий кристаллизации файнштейна 

были проведены лабораторные исследования процесса разделения при соблюдении постоянства режимных параметров 

измельчения и флотации. В промышленных условиях были получены слитки файнштейна, характеризующиеся раз-

личным временем охлаждения. Образцы файншейна в лабораторных условиях измельчали и флотировали в замкнутом 

цикле согласно действующей схеме флотации. Проведенные исследования позволили исключить многофакторность 

системы и рассматривать процесс разделения файнштейна только в зависимости от времени охлаждения расплава файн-

штейна, поскольку все остальные факторы в ходе лабораторных испытаний выдерживались неизменными. Проведены 

измерения температурного поля в теле слитка файнштейна при его охлаждении в условиях действующего производст-

ва – это отражается на химическом и фазовом составах различных участков слитка. Температура слитка, вследствие его 

массивности, достаточно сильно изменяется по объему материала. Малое изменение температуры поверхностей слитка 

может сопровождаться значительными изменениями температуры в его теле. Результаты измерения показали, что гради-

ент температур от центра к периферии слитка превышает 400 °С. В связи с этим сокращение времени охлаждения файн-

штейна может приводить к значительным нарушениям режима охлаждения центральных зон слитка. Оптико-минера-

логический анализ образцов показал, что по мере увеличения времени остывания слитков закономерно повышается его 

раскристаллизация – образуются крупнозернистые структуры сульфидов меди и никеля с четкими границами раздела 

фаз. По результатам химического анализа определено, что максимальный индекс разделения меди и никеля файнштейна 

с получением медного и никелевого сульфидных концентратов, соответственно, достигается при охлаждении слитков 

файнштейна плавильного цеха Надеждинского металлургического завода в течение 72 ч. 

Ключевые слова: флотационное разделение файнштейна, медно-никелевый файнштейн, никелевый концентрат, медный 

концентрат, индекс селективного разделения, кристаллизация, продолжительность охлаждения, градиент температур, 
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Введение

В настоящее время, после вывода из эксплуата-

ции никелевого завода (г. Норильск), файнштейн, 

производимый Надеждинским металлургическим 

заводом им. Б.И. Колесникова» (далее НМЗ) в За-

полярном филиале ПАО «ГМК «Норильский ни-

кель», перерабатывается в АО «Кольская ГМК» 

(г. Мончегорск, Мурманская обл.) с получением 

товарных никелевого и медного концентратов. Ос-

новными критериями качества получения готовых 

концентратов является минимально достижимая 

Для цитирования: Индейкин И.А., Старых Р.В., Салимжанова Е.В., Фомичев В.Б., Крупнов Л.В. Влияние времени 
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разделения. Известия вузов. Цветная металлургия. 2020. No. 1. С. 4–12. 
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Effect of copper-nickel matte ingot cooling time on its floatation separation selectivity indicators
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сумма загрязняющих (вторых) металлов с высо-

ким индексом селективности, представляющая 

собой сумму извлечения металлов в одноименные 

концентраты:

εиндекс = εCu + εNi,

где εCu — извлечение меди в медный концент-

рат, %; εNi — извлечение никеля в никелевый кон-

центрат, %.

Медно-никелевый файнштейн — это сложная 
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система Ni—Cu—Fe—Co—S—O, о фазовых рав-

новесиях которой сведения отсутствуют в связи с 

трудностями моделирования. В мировой практи-

ке исследованию более простых систем уделяет-

ся достаточно большое внимание [1—9]. Расплав 

файнштейна является гетерогенным и содержит 

кристаллы оксидной фазы, близкой по составу к 

магнетиту, распределение которой по объему из-

ложницы неравномерно [10]. 

С целью улучшения показателей последующего 

флотационного разделения файнштейна проведен 

ряд исследований по его подготовке, в том числе 

по выбору оптимального режима его охлаждения, 

что позволит без значительного увеличения экс-

плуатационных затрат сформировать структуру 

слитка, необходимую для обеспечения удовлетво-

рительных показателей его флотационной перера-

ботки [11—15] с получением качественных медного 

и никелевого концентратов.

Известно, что лучшие результаты разделения 

медно-никелевых файнштейнов были достигнуты 

при низкой скорости охлаждения за счет создания 

крупнозернистой структуры. Высокая скорость и 

недостаточная продолжительность охлаждения 

отрицательно сказываются на структуре медно-

никелевого файнштейна, поскольку в большом 

количестве возникают тесные, трудно раскрывае-

мые сростки минералов. Данный факт негативно 

влияет на процесс селективной флотации и тре-

бует изменения подготовки сырья к флотацион-

ному обогащению, а именно пересмотра степени 

измельчения файнштейна [16—18]. 

Основным критерием измельчения является 

разделение фазовых составляющих минераль-

ного сырья, а именно медных и никелевых мине-

ралов, с минимизацией шламовых частиц (менее 

0,011 мм), содержание которых негативно влияет 

на показатели селективности и флотации в об-

щем. Известно, что в случае наличия в питании 

флотации зерен минералов с размером частиц ме-

нее 10 мкм флотационное разделение ухудша-

ется не только за счет неселективной флотации 

мелких классов, но и вследствие снижения эф-

фективности разделения более крупных клас-

сов [18, 19]. Отмечено [10], что сокращение про-

должительности охлаждения файнштейна в 

первую очередь отражается на качестве медного 

концентрата, поскольку повышается количество 

сульфидной фазы меди, находящейся в сростках 

с никельсодержащими минералами. При этом 

происходит также заражение медного концен-

трата примесными никельсодержащими ком-

понентами, что влечет увеличение затрат на его 

дальнейшую металлургическую переработку и 

отражается на сложности рафинирования на ко-

нечных стадиях производства готовой продук-

ции. Кроме того, ухудшение качества никелевого 

и медного концентратов по содержанию основ-

ного металла приводит к снижению извлечения 

никеля и меди в товарную продукцию.

Режим охлаждения файнштейна условно мож-

но разделить на 3 периода:

— охлаждение расплава жидкого файнштейна, 

причем ввиду отсутствия зерен скорость охлажде-

ния не определяет структуру;

— кристаллизация, т.е. формирование крис-

таллов из расплава и их последующий рост, при 

этом снижение скорости охлаждения сопровожда-

ется вытеснением сульфида меди из кристаллов 

сульфида никеля при уменьшении температуры;

— рекристаллизация, а именно изменение фа-

зового состава, размера частиц, их формы при ох-

лаждении твердого файнштейна. На этом этапе 

изменение скорости охлаждения может оказывать 

значительное влияние на получаемую структуру 

слитка, так как диффузионные ограничения в твер-

дом значительно превышают таковые в жидкости.

Важным критерием, характеризующим качест-

во концентратов и степень разделения меди и ни-

келя, является содержание серы и железа в файн-

штейне, так как сульфидные медь и никель раство-

ряют железо. Содержание серы определяет количе-

ство металлической фазы — основного источника 

загрязнения концентратов, получаемых при фло-

тации. Увеличение доли серы приводит к улучше-

нию структуры файнштейна [19], а также повыша-

ет его хрупкость, что способствует более легкому 

дроблению и измельчению материала на стадии 

подготовки к флотации. 

При флотации хорошо дифференцированного 

крупнокристаллического файнштейна качество 

получаемых концентратов выше, чем при перера-

ботке мелкокристаллического файнштейна. Это 

объясняется уменьшением общего количества 

сростков в измельченном материале, а также до-

стижением более полного раскрытия срастаний 

при относительно низкой степени измельчения 

[18, 20—23]. Для улучшения селективности разде-

ления файнштейна на операции флотации необхо-

димо, чтобы структура основных фаз (Ni3S2, Cu2S) 

была крупнозернистой с минимальным уровнем 

взаимных прорастаний, чтобы твердые растворы 
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характеризовались минимальным содержанием 

растворенных компонентов, а межфазные грани-

цы были бы хрупкими. Такое состояние частично 

достигается путем низких скоростей охлаждения 

файнштейна [10, 11].

В промышленных условиях охлаждение рас-

плава и получение слитков файнштейна, харак-

теризующихся описанной выше структурой, осу-

ществляют в изложницах с футеровкой массой 

15,5 т, объемом 5,5 м3, масса слитков колеблется в 

интервале 26—27 т.

К значимым факторам, влияющим на измене-

ние скорости охлаждения, относятся температура 

окружающей среды и продолжительность охлаж-

дения. Температура, определяемая сезоном, фак-

тически не является управляемым параметром и 

составляет ориентировочно –10 °С. Продолжи-

тельность охлаждения файнштейна от состояния 

расплава 1150—1180 °С до температуры поверхно-

стей слитка ~200 °С может варьироваться при его 

извлечении из изложницы; регламентированное 

значение составляет 72 ч. 

В условиях изменения реконфигурации произ-

водства необходимо оценить возможность увели-

чения производительности передела за счет сокра-

щения времени охлаждения файнштейна. Кроме 

того, периодически наблюдается преждевремен-

ное извлечение слитков из изложниц вследствие 

сбоя ритмичного хода технологического процесса 

(выход из строя оборудования, нарушения постав-

ки сырья и др.) — переработка такого файнштейна 

должна негативно отражаться на качестве получа-

емых флотоконцентратов. Вместе с тем избыточно 

продолжительное охлаждение слитков снижает 

производительность предприятия.

Цель данной работы — изучение влияния про-

должительности охлаждения слитков файнштей-

на в условиях действующего производства на его 

структуру и показатели флотационного разделе-

ния на медный и никелевый концентраты. 

Методика проведения исследований

Были выполнены следующие исследования:

— на первом этапе — измерение температур-

ного поля в теле слитка файнштейна при его ох-

лаждении в изложнице в условиях действующего 

производства; 

— на втором этапе — анализ особенностей 

структуры полученных слитков в зависимости от 

продолжительности их охлаждения, а также оцен-

ка показателей флотационного разделения файн-

штейна на медный и никелевый концентраты. 

Для решения поставленной задачи первого эта-

па в пустой изложнице, подготовленной к заливке 

расплава, были размещены термопары (хромель-

алюмелевые) в защитных чехлах на трех уровнях 

в центральной и периферийной частях будущего 

слитка. После заливки файнштейна в изложницу 

показания термопар фиксировались контроллером 

сбора данных в непрерывном режиме с интервалом 

в 1 мин вплоть до изъятия слитка из изложницы.

В промышленных условиях оценить зависи-

мость качества получаемых из файнштейна фло-

токонцентратов от какого-либо одного фактора 

чрезвычайно сложно, так как результат флотаци-

онного разделения файнштейна определяется ре-

жимом охлаждения расплава, условиями измель-

чения, флотации, т.е. совокупностью множества 

факторов, зафиксировать которые не представля-

ется возможным. Обеспечить одинаковые условия 

проведения исследований, изменяя только один 

из показателей, влияющих на процесс флотации, 

можно только в лабораторных условиях. В связи с 

этим на втором этапе в промышленных условиях 

получены слитки файнштейна с временем охлаж-

дения 85, 72, 60 и 50 ч. 

Для выполнения лабораторных исследований 

от полученных слитков на операции крупного 

дробления были отобраны представительные про-

бы кускового (–50 мм) файнштейна для осущест-

вления химического и оптико-минералогического 

анализов. Исследования проводили на оптиче-

ском микроскопе марки «Axio Scope.A1» (Сarl Zeiss, 

Германия). 

Отобранные пробы были измельчены до регла-

ментируемого содержания частиц класса крупно-

сти менее 45 мкм на уровне 83 ± 2 %. Полученный 

продукт использовали для проведения флотаци-

онной серии сравнительных опытов в лаборатор-

ных условиях в замкнутом цикле согласно пред-

ставленной на рис. 1 схеме переработки.

Эксперименты проводили в лабораторных фло-

тационных машинах механического типа с объе-

мами камер 3,0—0,3 дм3. Применяемые реагенты: 

5 %-ный раствор бутилового ксантогената калия 

(БКК) и раствор щелочи (220 г/дм3 NaOH) — были 

приготовлены с учетом установленного значения 

массовой доли основного вещества. По окончании 

экспериментов на основании данных по химичес-

кому составу полученных продуктов рассчитыва-

ли показатели обогащения.
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Обсуждение полученных результатов

Первый этап. Проведены измерения темпера-

турного поля в теле слитка файнштейна при его 

охлаждении 85, 72, 60 и 50 ч в условиях действую-

щего производства. В качестве примера на рис. 2 

представлены результаты измерения температуры 

поверхностей слитка файнштейна НМЗ, охлаж-

денного в течение 72 ч сразу после его извлечения 

из изложницы. 

Результаты измерения температуры слитка по-

казали (рис. 3), что градиент температур от цен-

тра к периферии превышает 400 °С, что должно 

отразиться на химическом и фазовом составах 

различных участков слитка. О неоднородности 

таких сплавов указывали ряд авторов в своих ра-

ботах [10—14]. Периферийные области должны 

быть обогащены медной, более тугоплавкой со-

ставляющей, центральные области — более лег-

коплавкой никелевой. Указанные особенности 

целесообразно учитывать в процессе опробова-

ния слитков файнштейна: в составе проб должны 

Рис. 2. Температуры (°С) различных участков 

поверхности слитка файнштейна НМЗ, 

охлажденного в течение 72 ч сразу после его извлечения 

из изложницы

а – верхняя поверхность слитка, б–д – боковые поверхности

Рис. 1. Схема лабораторных опытов замкнутого цикла флотационного разделения файнштейна НМЗ
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быть представлены все области образца с учетом 

коэффициентов вариации содержания компо-

нентов по объему [16].

Как видно из приведенных данных, температу-

ра слитка, вследствие его массивности, достаточно 

сильно изменяется по объему материала. Наиболь-

шие вариации температуры поверхностей слитка 

могут сопровождаться значительными измене-

ниями температуры в теле слитка. В связи с этим 

сокращение времени охлаждения файнштейна 

может приводить к существенным нарушениям 

режима охлаждения центральных зон слитка. 

Второй этап. Как показал химический анализ, 

все полученные слитки файнштейна характеризо-

вались близким химическим составом (в том числе 

2,6—3,2 мас.% Fe; 22—23 мас.% S)

Проведенный оптико-минералогический ана-

лиз образцов выявил отличительные особенности 

структуры слитков. На рис. 4 представлены харак-

терные изображения структуры исследованных 

образцов файнштейна, охлажденного в течение 

разного времени. Было установлено следующее: 

— при снижении времени охлаждения файн-

штейна НМЗ от регламентированных 72 ч 

(рис. 4, б) до 60 ч (рис. 4, в) у хизлевудита формиру-

ются амебоподобные зерна с раздувами и пережи-

мами; при τ = 50 ч (рис. 4, г), выделяются много-

численные мелкодисперсные включения металла 

на основе меди;

— при увеличении времени охлаждения файн-

штейна до 85 ч (рис. 4, а) структурные особенности 

файнштейна значимо не изменились. 

Показатели флотационного разделения файнштейнов НМЗ при различном времени охлаждения (τ)

Наименование 

продуктов

Выход, 

отн.%

Содержание, мас.%
Σ загряз., 

мас.%

Извлечение, отн.% Индекс 

селективности, 

отн.%Ni Cu Ni Cu

τ = 85 ч

Медный концентрат 46,1 5,0 68,5

8,0

5,9 95,1

189,1Никелевый концентрат 53,8 67,7 3,0 94,0 4,9

Исходный файнштейн 100,0 38,8 33,2 100,0 100,0

τ = 72 ч

Медный концентрат 45,8 5,2 68,3

7,9

6,0 95,5

189,4Никелевый концентрат 54,2 68,7 2,7 93,9 4,4

Исходный файнштейн 100,0 39,6 32,7 100,0 100,0

τ = 60 ч

Медный концентрат 39,6 5,9 67,6

8,4

5,3 94,8

189,4Никелевый концентрат 60,3 69,4 2,4 94,6 5,1

Исходный файнштейн 100,0 44,2 28,2 100,0 100,0

τ = 50 ч

Медный концентрат 35,7 6,1 67,1

8,8

4,7 93,1

188,3Никелевый концентрат 64,2 68,8 2,7 95,2 6,8

Исходный файнштейн 100,0 46,3 25,7 100,0 100,0

Рис. 3. Изменение температуры слитка файнштейна 

НМЗ при его охлаждении

Точки установки термопар в центре блока (1–3) 

и на его периферии (4–6) с указанием расстояния от дна 

(заглубления), мм: 1 – 320 мм от дна (заглубление 1030 мм); 

2 – 740 (610); 3 –1290 (60); 4 – 320 (1030); 5 – 740 (610); 6 – 1270 (80)
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Расчетные итоговые показатели лабораторных 

флотационных опытов в замкнутом цикле пред-

ставлены в таблице. Анализ полученных данных 

показал, что при сокращении периода охлаж-

дения файнштейна ниже 72 ч при неизменной 

схеме измельчения увеличивается сумма вторых 

металлов в готовых концентратах, а также сни-

жается индекс селективности, что объясняется 

невозможностью качественной подготовки сы-

рья к флотационному разделению файнштейна и 

раскрытию тесных сростков минералов. Извест-

но, что обеспечение успешного флотационного 

разделения минералов, помимо прочих факто-

ров, достигается оптимальным высвобождением 

минеральных зерен при максимальном распре-

делении их во флотоактивные классы крупности 

[17].

При флотационном разделении файнштейна 

снижение периода охлаждения до τ = 50 ч привело 

к росту суммы вторых металлов от установленной 

нормы на ~1,0 мас.%. В ходе экспериментов было 

выявлено, что увеличение времени охлаждения до 

τ = 85 ч не способствует улучшению показателей 

селективности, т.е. при одинаковых условиях роз-

лива и температуры окружающей среды оно неце-

лесообразно.

Рис. 4. Характерная структура файнштейна НМЗ, охлажденного в течение разного времени (увеличение 50–100×)

τ, ч: а – 85, б – 72, в – 60, г – 50

Слева направо показаны зерна минералов и их размеры: 

а – хизлевудит (7,5, 65,2 и 34,5 мкм), халькозин-борнитовый твердый раствор (37,7 мкм), вкрапление магнетита (13,6 мкм), 

включение металлического сплава (44,0 мкм); 

б – включение металлического сплава (30,8 мкм), зерно металлического сплава шириной 31,7 мкм, поле халькозин-борнитового 

твердого раствора (119,4 мкм), включающее «амебоподобные» зерна хизлевудита; 

в – халькозин-борнитовый твердый раствор (82,6, 74,4, 28,6, 30,0 и 38,0 мкм), зерна металлического сплава (156,8 и 81,5 мкм); 

г – металлический сплав (85,2 мкм) в поле халькозин-борнита (146,0 мкм), включения халькозин-борнита (28,6, 8,3, 28,6 и 68,5 мкм) 

в металлический сплав, включение меди металлической (7,3 мкм) в зерно металлического сплава

a

в г

б



Обогащение руд цветных металлов

Izvestiya Vuzov. Tsvetnaya Metallurgiya • 1 • 2020 11

Заключение

Таким образом, выполненные исследования 

позволили установить следующее:

1. Температура центральных зон слитка файн-

штейна может превышать температуру поверх-

ности более чем на 400 °С, что определяет неод-

нородность химического и фазового составов ох-

лажденных слитков файнштейна НМЗ.

2. Ухудшение качества разделения файнштей-

на на медный и никелевый концентраты при со-

кращении времени охлаждения обусловлено пре-

имущественно ростом содержания никеля в мед-

ном концентрате вследствие снижения крупности 

образующихся при кристаллизации фаз и увели-

чения взаимного прорастания медной и никеле-

вой составляющих.

3. Необходимо выдерживать оптимальное вре-

мя охлаждения медно-никелевого файнштейна, 

составляющее 72 ч. При этом последующее флота-

ционное его разделение позволяет получить сум-

му вторых металлов в готовых медном и никелевом 

концентратах на уровне 8 мас.%.

4. В случае производственной необходимости 

снижения времени охлаждения слитков файн-

штейна требуется, для обеспечения качествен-

ных показателей флотации и раскрытия срост-

ков структурных составляющих, изменять схему 

подготовки сырья для флотационного разделения 

файнштейна и внедрять многостадиальную схему 

измельчения или технологию дезинтеграторного 

раскрытия структурных составляющих с освобо-

ждением их из сростков, что требует проведения 

дополнительных исследований. 
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При флотационном обогащении медно-порфировых руд месторождений Челябинской области (Южный Урал) получа-

ют халькопиритные концентраты состава, мас.%: 21,5 Cu, 24,5 Fe, 26,5 S, 0,4 Pb, 17,6 SiO2, 1,8 CaO, 2–6 Au (ppm), 20–

40 Ag (ppm). Классическая пирометаллургическая технология переработки такого сырья включает автогенную плав-

ку, конвертирование штейна и рафинирование черновой меди. Наиболее перспективной альтернативной технологией 

переработки халькопиритных концентратов считается автоклавное окислительное выщелачивание (АОВ), в результа-

те которого образуется кек следующего состава, мас.%: 56–65 Fe2O3, 25–30 SiO2, 2,7 Ca, 0,3–1,0 Cu, 2–7 S, 0,6–0,8 Pb, 

4–12 Au (ppm), 40–80 Ag (ppm), – выход которого составляет 55–63 %. Стандартный метод цианирования кеков позволяет 

достичь удовлетворительных показателей извлечения благородных металлов, однако требует организации громоздкого 

участка их переработки и не решает проблему утилизации остатка, в связи с чем в настоящей работе исследован способ 

доработки кеков с применением автоклавного кондиционирования (АК) для удаления железа. Показано влияние на ре-

зультаты этого процесса следующих параметров АК: t = 110÷210 °C, исх. H2SO4= 15÷60 г/дм3, τ = 45÷120 мин. Построено 

статистическое описание операции АК. Предложены условия AК (t = 110 °C, исх. H2SO4 = 60 г/дм3, τ = 60÷100 мин), при 

которых выход кека операции АОВ снижается до 30–35 % от массы исходного материала и имеет следующий состав, %: 

28–33 Fe2O3, 47–53 SiO2, 2–5 Ca, 0,6–2,0 Cu, 0,8–1,5 Pb, 2–8 S; в то же время содержание благородных металлов в кеке 

достигает 12–16 Au (ppm) и 80–120 Ag (ppm). Предложены варианты использования продуктов АК.

Ключевые слова: автоклавное окислительное выщелачивание, автоклавное кондиционирование, халькопиритный кон-

центрат, гематитокварцевый кек, удаление железа, выход кека, серная кислота, драгметаллы.
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Kritskii A.V., Tretyak M.A., Karimov K.A., Naboichenko S.S. 

Autoclave treatment of cakes after pressure oxidation leaching of chalcopyrite concentrates
The existing technologies for copper-porphyry ores enrichment, located in deposits in the Urals of Russia, allow the production of 

chalcopyrite concentrates of the following composition, %: 21.5 Cu, 24.5 Fe, 26.5 S, 0.4 Pb, 17.6 SiO2, 1.8 CaO, 2–6 Au (ppm), 20–

40 Ag (ppm). A conventional technology for processing such concentrates includes autogenous smelting, matte desulfurization and 

blister copper refining. Pressure oxidation leaching (POX) is considered the most promising alternative technology for chal-

copyrite concentrate processing. The POX of concentrates originated from Mikheevskii GOK allow the production a cake of 

the following chemical composition, %: 56–65 Fe2O3, 25–30 SiO2, 2.7 Ca, 0.3–1.0 Cu, 2–7 S, 0.6–0.8 Pb, 4–12 Au (ppm), 

40–80 Ag (ppm); mass loss was 37–45 %. A standard method of cake cyaniding provides satisfactory indicators of precious met-

al extraction, but it requires a cumbersome area to be arranged for their processing and offers no solution for residue disposal. 

In this regard, this paper investigates the method of subsequent cake processing using autoclave treatment (AT) for iron removal. 

The study shows how the following parameters affect the results of this process: t = 110÷210 °C, H2SO4 = 15÷60 g/dm3, τ = 45÷
÷120 min. A statistic description of the AT operation is developed. Recommended AT conditions (t = 110 °C, H2SO4 = 60 g/dm3, 

τ = 60÷100 min) allow to obtain the POX cake yield reduced to 30–35 % of the source material with the following composition, %: 
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28–33 Fe2O3, 47–53 SiO2, 2–5 Ca, 0.6–2.0 Cu, 0.8–1.5 Pb, 2–8 S. At the same time, the content of precious metals in the cake reaches 

12–16 Au (ppm) and 80–120 Ag (ppm). Options for using AT products are proposed.

Keywords: pressure oxidation leaching, autoclave treatment, chalcopyrite concentrate, hematite-quartz cake, iron removal, cake yield, 

sulfuric acid; precious metals.
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Введение

Современные технологии флотационного обо-

гащения медных руд позволяют получать халько-

пиритные концентраты с содержанием меди 20—

30 % в зависимости от минералогического состава 

сырья и тонины измельчения руды [1, 2]. Наиболее 

распространенный метод переработки халькопи-

ритных концентратов включает автогенную плав-

ку, конвертирование штейна и рафинирование 

черновой меди [3]. Среди гидрометаллургических 

подходов [4—10] к переработке халькопиритных 

концентратов наиболее перспективным счита-

ется автоклавное окислительное выщелачива-

ние (АОВ) [11—14]. Высокотемпературный режим 

АОВ свыше 200 °C приводит к полному окисле-

нию компонентов халькопиритного концентрата 

[3] с образованием сульфатов меди (II) и железа 

(II). Сульфидная сера окисляется до сульфатной, 

большая часть растворенного железа (II) окисля-

ется до трехвалентного (уравнение (1)) и гидроли-

зуется в виде гематита (уравнение (2)). Суммарная 

реакция процесса АОВ описывается уравнением 

(3) [3]. В ряде источников ступенчатый механизм 

окисления ионов (II) железа с последующим ги-

дролитическим осаждением ионов железа (III) в 

форме гематита называют процессом «Hematite» 

[15—18].

4FeSO4 + O2 + 2H2SO4 →

→ 2Fe2(SO4)3 + 2H2O,  (1)

Fe2(SO4)3 + 3H2O → Fe2O3 + 3H2SO4,   (2)

2CuFeS2 + 8,5O2 + 2H2O →
→ 2CuSO4 + Fe2O3 + 2H2SO4,   (3)

CuFeS2 + 2,2CuSO4 + 1,6H2O →

→ 1,6Cu2S + FeSO4 + 1,6H2SO4.  (4)

При переработке халькопиритного концентра-

та Михеевского ГОКа (Южный Урал) с примене-

нием высокотемпературного АОВ [19] (t = 190÷
÷220 °C, РО2

 = 4÷6 атм, τ = 120 мин) образуется 

гематитокварцевый кек (кек) следующего соста-

ва, %: 39 Fe, 15,3 Si, 2,6 Al, 2,7 Ca, 0,3—1,0 Cu, 5,6 S, 

4—12 Au (ppm), 40—80 Ag (ppm). Выход его состав-

ляет 55—63 %, а основными компонентами явля-

ются Fe2O3 (56—65 %) и SiO2 (25—30 %). 

Согласно работам [20, 21] возможно использо-

вание насыщенного медного раствора операции 

АОВ для гидротермальной обработки (ГТО) халь-

копиритного концентрата (уравнение (4)) и полу-

чения халькозинового концентрата, впоследствии 

направляемого в классический пирометаллурги-

ческий цикл получения меди. Применение такой 

схемы не требует контроля содержания железа 

на стадии АОВ, поскольку на стадии ГТО железо 

концентрируется в растворе и затем выделяется 

в самостоятельный продукт (например, водный 

сульфат железа). Таким образом, «хвостом» опи-

санного метода являются кеки стадии АОВ, содер-

жащие благородные металлы.

Для уменьшения выхода кека АОВ, а значит, 

повышения содержания благородных металлов 

предлагали различные способы селективного рас-

творения оксидов железа, в том числе с использо-

ванием диоксида серы [22, 23].

Нами предложен более интенсивный, не тре-

бующий токсичных реагентов способ доработки 

кеков — автоклавное выщелачивание в растворах 
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серной кислоты, названный автоклавным конди-

ционированием (АК).

Материалы и методы

Использовали халькопиритный концентрат, 

полученный при обогащении медно-порфировой 

руды Михеевского месторождения (Южный Урал). 

Химический и фазовый составы концентрата при-

ведены в табл. 1. Представленный концентрат ха-

рактеризуется повышенным содержанием кварца 

и низкой долей пирита.

Фазовый и химический составы концентра-

та и кеков определяли с помощью оптической и 

сканирующей электронно-оптической микроско-

пии — SEM (Carl Zeiss Sigma VP, ZEISS Microscopy), 

рентгеновской дифракции — XRD (XRD-7000, 

SHIMADZU), атомно-эмиссионной спектромет-

рии с индуктивно-связанной плазмой — ICP-ES 

(iCAP 6500 Duo, Thermo Electron Corp.) — после 

полного растворения образцов. Анализ содержа-

ния компонентов растворов проводили с приме-

нением ICP-ES; серную кислоту анализировали 

титрованием. 

При выполнении опытов по АК придержива-

лись следующей последовательности проведения 

операций:

— предварительная операция АОВ пробы халь-

копиритного концентрата при следующих пара-

метрах: t = 220 °C; 5 атм; P = 5 атм; [H2SO4] = 15÷
÷60 г/дм3; Cuисх — 5 г/дм3; τ = 120 мин; Ж/Т = 6; 

ν = 800 об/мин;

— сброс давления кислорода и установка требу-

емой температуры;

— операция АК в нейтральной атмосфере.

Опыты по АК проводили в титановом автокла-

ве (1 л) при температуре 110—210 °C и продолжи-

тельности опыта 5—120 мин. Изменение величины 

концентрации серной кислоты на стадии АК кека 

достигалось путем варьирования кислотности пе-

ред началом стадии АОВ (15—60 г/дм3 H2SO4).

Концентрат обезвоживали в сушильном шка-

фу при t = 50 °С в течение 24 ч перед обработкой в 

автоклаве. Навеску халькопиритного концентра-

та взвешивали с помощью аналитических весов 

(OHAUS Pioneer, PA214C). Исходный раствор гото-

вили из реагентов ЧДА и анализировали на содер-

жание H2SO4. Автоклав герметизировали и опрес-

совывали азотом (при давлении 10 атм). После 

удаления азота автоклав нагревали до требуемой 

температуры и подавали кислород в реактор до 

заданного давления для проведения стадии АОВ. 

В конце операции АОВ перекрывали клапан пода-

чи кислорода, автоклав охлаждали проточной во-

дой, а общее давление снижали до давления паров 

воды при заданной температуре (табл. 2) — этот 

момент являлся началом стадии АК. По оконча-

нии стадии АК автоклав охлаждали до комнатной 

температуры, после чего из него удаляли пульпу, 

фильтровали и измеряли объем фильтрата. Кек 

стадии АК промывали дистиллированной водой 

и сушили в печи (50 °C, 24 ч), затем взвешивали и 

анализировали. Промывную воду объединяли с 

фильтратом.

Результаты опытов обобщены и проанализиро-

ваны с использованием статистических программ 

и программ моделирования (Statgraphics Centurion 

XVIII (18.1.06); MODDE Pro (12.1.0.5491)). Параме-

тры стадии АОВ, за исключением исходной кон-

центрации серной кислоты, поддерживали по-

стоянными. При АК кеков исследовали влияние 

температуры (110—210 °C) и исходной концентра-

ции серной кислоты (15—60 г/дм3) на изменение 

выхода кека. Продолжительность (45 мин) при АК 

на протяжении матричной серии опытов остава-

лась постоянной (табл. 2).

Таблица 1

Химический и фазовый составы халькопиритного концентрата

Химический состав, мас.%

Cu Fe S Pb SiO2 CaO Au, ppm Ag, ppm Прочее

21,5 24,5 26,5 0,4 17,6 1,8 2–6 20–40 9,8

Фазовый состав, мас.%

CuFeS2 FeS2 Cu5FeS4 MoS2 SiO2 Прочее

62 9 3 0,2 16,2 9,6
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Длительность балансовых и кинетических 

опытов была увеличена до 120 мин. 

В кинетических опытах (τ = 120 мин) отбирали 

пробы при работающей мешалке.

Результаты и их обсуждение

Согласно результатам, приведенным в табл. 2 

(опыты 1, 6, 11), увеличение температуры АК при-

водит к повышению выхода кека — при посто-

янной концентрации серной кислоты (60 г/дм3) 

его выход возрастает с 40 до 53,7 %. Аналогичную 

зависимость наблюдали при увеличении темпера-

туры АК со 120 до 200 °C при [H2SO4] = 40 г/дм3 в 

опытах 2, 4 и 5. Тенденция сохраняется и при по-

ниженной концентрации серной кислоты (опыты 

8, 9 и 10). Подобная зависимость может объяс-

няться развитием процесса гидролиза железа при 

повышенных температурах даже в условиях дефи-

цита окислителя. 

Увеличение исходного содержания серной кис-

лоты с 15 до 60 г/дм3 при t = 200 °C, напротив, по-

зволяет снизить выход кека с 59,9 до 53,7 % (опыты 

1, 5 и 10). Аналогичная тенденция наблюдается 

при повышении H2SO4 при 160 °C (опыты 2, 8, 11) и 

120 °C (опыты 4, 6, 9). 

Полученные данные были обобщены графичес-

ки (рис. 1) и математически: 

M = 89,9 – 0,4t – 0,49H + 0,0012t 2 +

+ 0,0024tH – 0,00197H2, (5)

где M — выход кека АК, %; t — температура (110—

210 °C); H — исходное содержание серной кислоты 

(15—60 г/дм3).

Получено значение коэффициента R 2 = 0,96.

Таким образом, наиболее эффективными 

условиями операции АК являются высокое со-

держание серной кислоты в исходном растворе 

(>40 г/дм3) и низкая температура (<160 °C).

В следующих опытах уточняли влияние темпе-

ратуры на выход кека АК в диапазоне 110—160 °C 

при выбранных условиях ([H2SO4] = 60 г/дм3, τ =

= 45 мин). Полученные результаты представлены 

на рис. 2. Показатели выхода кека совпадают с рас-

четными по уравнению (5), предел погрешности со-

ставляет ±3 %, что подтверждает адекватность пара-

метрической зависимости для данного типа сырья.

Рис. 1. Графическое описание процесса АК кеков

Таблица 2

Условия и результаты опытов по АК кеков АОВ

Номер 

опыта
t, °C

[H2SO4], 

г/дм3
Выход кека, 

мас.%

1 200 60 53,7

2 160 40 51,5

3 160 40 50,8

4 110 40 45,58

5 210 40 55,25

6 120 60 40,0

7 160 40 51,2

8 160 15 56,7

9 120 15 55,03

10 200 15 59,9

11 160 60 44,15
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Балансовые опыты по АК кеков стадии АОВ 

проводили при t = 110 °C, [H2SO4] = 60 г/дм3 и 

увеличенной продолжительности (τ = 120 мин). 

Конечное содержание Feобщ и H2SO4 стабилизи-

ровалось на уровне 27 и 41,5 г/дм3 соответственно. 

Основными фазами кека операции АК являются 

Fe2O3 (28—33 %) и SiO2 (47—53 %), выход кека соста-

вил 34 %, его химический состав был следующим, 

мас.%: 21,9 Fe; 24,3 Si; 2—5 Ca; 0,6—2,0 Cu; 0,8—

1,5 Pb; 2—8 S; 12—16 Au (ppm); 80—120 Ag (ppm).

По данным кинетических опытов (рис. 3) наи-

более интенсивное растворение железа происхо-

дит в первые 5 мин операции АК, в том числе во 

время охлаждения автоклава с 220 до 110 °C. Да-

лее концентрация железа постепенно, в течение 

60 мин, повышалась с 14,6 до 27 г/дм3 Feобщ. В свою 

очередь, содержание серной кислоты постепенно 

снижалось с 48,6 до 37,6 г/дм3 в связи с протекани-

ем реакции 

Fe2O3 + 3H2SO4 → Fe2(SO4)3 +3H2O.  (6)

На протяжении всего процесса наблюдали сни-

жение содержания ионов Fe2+ в растворе.

Заключение

Предложены параметры автоклавного конди-

ционирования (t = 110 °С, [H2SO4]  60 г/дм3, τ =

= 60÷100 мин) для снижения выхода кека операции 

автоклавного окислительного выщелачивания 

до 30—34 % от массы исходного концентрата. Ос-

новными компонентами кека после АК являют-

ся Fe2O3 (28—33 %) и SiO2 (47—53 %); химический 

состав, мас.%: 21,9 Fe, 24,3 Si, 2—5 Ca, 0,6—2,0 Cu, 

0,8—1,5 Pb, 2—8 S. Содержание благородных ме-

таллов в гематитокварцевом кеке достигает (ppm) 

12—16 Au и 80—120 Ag. Железосодержащие раство-

ры предлагается утилизировать одним из извест-

ных способов (нейтрализация известью, гематит-

процесс, упаривание).
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Изучены физико-химические особенности дендритных цинковых порошков и их влияние на показатели цементаци-

онного осаждения золота из цианистых растворов. В лабораторных условиях получены 3 цинковых порошка методом 

электроэкстракции при различных условиях, различающиеся по крупности и площади удельной поверхности. Свой-

ства полученных цинковых порошков и порошка, применяемого для цементации золота в настоящее время, оценены 

методами SEM (Jeol JSM-6390LA), BET (Gemini VII 2390) и лазерной дифракцией (Sympatec HELOS & RODOS). Пока-

зано, что электролизные порошки обладают высокой удельной площадью поверхности (в 1,3–2,6 раз больше) и низкой 

насыпной плотностью (в 3,1–3,8 раз меньше) относительно цинкового порошка, используемого сейчас для цементации 

золота. Обнаружено, что за счет особых физических свойств электролизные порошки имеют низкое гидравлическое 

сопротивление, что дает возможность отказаться от внесения инертных добавок при цементации, увеличить произ-

водительность агрегатов и уменьшить нагрузку на оборудование. Отказ от применения инертных добавок дополни-

тельно обеспечит повышение содержания золота в получаемом цементате. Дендритная форма полученных цинковых 

порошков компенсирует высокую крупность, что позволяет осаждать золото с высокой эффективностью. При длитель-

ном цикле цементации участок эффективного осаждения золота (извлечение более 97 %) у электролизного порошка 

оказался короче, чем у мелкодисперсного, используемого в данное время. Однако на практике цикл цементации всегда 

ограничен пропускной способностью мелкодисперсного порошка, и полностью реализовать потенциал цинка не пред-

ставляется возможным. В разгружаемом цементате, как правило, содержится 25–35 % неизрасходованного цинка. Про-

веденные исследования показывают эффективность применения электролизного цинкового порошка для цементации 

золота из цианистых растворов.
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Naumov K.D., Lobanov V.G. 

Features of gold cementation in percolation mode by electrolytic zinc powders
The study covers physicochemical features of dendritic zinc powders and their effect on gold cementation from cyanide solutions. 

Three zinc powders were obtained in a laboratory environment by electroextraction at different conditions, and these powders 

featured various particle size and specific surface area. The properties of zinc powders obtained and powder currently used for gold 

cementation were evaluated using SEM (Jeol JSM-6390LA), BET (Gemini VII 2390) and laser diffraction (Sympatec HELOS & 

RODOS) methods. It is shown that electrolytic powders have high specific surface area (1.3–2.6 times more) and a low bulk density 

(3.1–3.8 times less), relative to zinc powder currently used for gold cementation. It was found that due to specific physical properties 

electrolytic powders have low hydraulic resistance, which eliminates the need for inert additives introduced during cementation, 

increases unit capacity and reduces the load on equipment. Inert additives elimination will additionally increase the gold content 

in the resulting product. The dendritic morfology of zinc powders obtained compensates high particle size resulting in the high 

efficiency of gold precipitation. At the long cementation cycle the effective gold deposition area (with gold extraction of more than 

97 %) turned out to be shorter for electrolytic powder compared to fine powder currently used. However, in practice, the cementation 

cycle is always limited by fine powder throughput and it is not possible to achieve the full zinc potential. The resulting cementation 



20

Металлургия редких и благородных металлов

Известия вузов. Цветная металлургия • 1 • 2020

product usually contains 25–35 % of unused zinc. These studies show the effectiveness of using electrolytic zinc powder for gold 

cementation from cyanide solutions.

Keywords: gold, zinc, dendritic powder, cementation, electroextraction, Merrill-Crowe, perlite. 
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Введение

Цианистое выщелачивание остается самым 

распространенным методом извлечения золота 

в отечественной и мировой практике переработ-

ки золотосодержащего сырья. Важнейшая стадия 

этой технологии — извлечение золота из продук-

тивных растворов. Одним из распространенных 

подходов является цементация, в качестве преиму-

ществ которой можно выделить высокую скорость 

процесса и возможность за одну стадию получить 

продукт, содержащий металлическое золото. Со-

вершенствование процессов цементации должно 

быть направлено на разработку условий использо-

вания более дешевых цементирующих металлов и 

дисперсных систем на их основе, снижение удель-

ных расходов, получение более кондиционных це-

ментных осадков. 

Технологическое исполнение процесса цемента-

ции, как правило, основано на перколяционной мо-

дели взаимодействия цементирующего металла и 

золотосодержащего раствора. Наибольшее распро-

странение получил процесс Меррилл-Кроу [1, 2], 

предусматривающий фильтрацию продуктивного 

раствора через смесь освинцованного тонкодис-

персного цинкового порошка и инертной пористой 

добавки (перлит, диатомовая земля, кизельгур).

При анализе особенностей технологии цемен-

тации тонкодисперсным цинковым порошком не-

обходимо отметить ряд негативных аспектов. Це-

ментация на установках Мерилл-Кроу проводится 

в цикличном режиме. Принудительную подачу на 

пресс-фильтр продуктивного раствора с внесен-

ными в него освинцованным цинком и инертной 

добавкой осуществляют до тех пор, пока по про-

изводственным причинам не появляется необхо-

димость остановки и разгрузки цементата. Чаще 

остановка происходит при чрезмерном нараста-

нии гидравлического сопротивления осадков на 

фильтрующей поверхности. Самозапирание сис-

темы ограничивает толщину слоя и продолжи-

тельность цикла цементации. Вместе с тем перио-

дически, в связи с операционными ошибками при 

дозировании перлита и смешении его с цинковым 

порошком, возникают ситуации, когда фильтры 

запираются уже на первые сутки процесса цемен-

тации. После снятия цементата и регламентной 

регенерации фильтроткани установку вновь при-

водят в рабочее состояние и возобновляют подачу 

раствора. Указанный характер работы обусловли-

вает повышенные трудозатраты на обслуживание 

и расход электроэнергии (для работы нагнетаю-

щих насосов). 

Важной особенностью рассматриваемой техно-

логии является необходимость большой площади 

фильтрования и значительных габаритов установ-

ки. Большая площадь фильтрования обусловлена 

малой толщиной слоя цементного осадка, которая 

на практике не превышает 5—10 мм. 

При использовании тонкодисперсных по-

рошков указанные проблемы неустранимы. Круп-

нодисперсные порошки, получаемые методами 

дистилляции или диспергации расплава, имеют 

существенно меньшую удельную площадь поверх-

ности, скорость цементации и полнота осаждения 

золота при их применении недопустимо малы. 

Использование крупнодисперсных порошков, 

обладающих при этом высокой удельной площа-

дью поверхности, может решить проблему само-

запирания цементирующего слоя. Получить такие 

цинковые порошки возможно электроэкстракци-

ей из щелочных растворов. Щелочное выщелачи-

вание с последующей электроэкстракцией цинка 

в последнее время изучается применительно к 

переработке техногенного сырья (пыли сталепла-

вильных агрегатов, вельц-возгоны) [3—7]. За счет 

этого может быть достигнуто снижение стоимости 

металла-цементатора.
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Ранее показана эффективность осаждения 

золота дендритными цинковыми порошками из 

растворов выщелачивания гравитационных кон-

центратов [8, 9]. Цель настоящей статьи — исследо-

вание физико-химических особенностей дендрит-

ных порошков в сравнении с мелкодисперсными, 

применяемыми в настоящее время, а также изу-

чение влияния этих особенностей на показатели 

цементационного осаждения золота. 

Физико-химические свойства 
изучаемых цинковых порошков

В рамках работы были исследованы следующие 

порошки:

— цинковый марки ПЦР-0, используемый в 

промышленных условиях для цементации золота 

на золотоизвлекательных фабриках, полученный 

конденсацией паров при дистилляции цинка мар-

ки Ц0 (далее обозначен как традиционный поро-

шок);

— цинковый, полученный по технологии элект-

роэкстракции из щелочных растворов (далее ука-

зывается как электролизный или дендритный). 

Физические свойства электролизных порошков 

могут значительно варьироваться в зависимости от 

условий электроэкстракции и состава исходного 

раствора [10—21]. Для составления картины влия-

ния физических свойств электролизных порошков 

на показатели осаждения золота были получены 

3 образца при различных режимах электроэкс-

тракции (табл. 1). В качестве электродов использо-

вали магниевую (катод) и стальную (анод) пласти-

ны. Выбор материала катода обусловлен высоким 

перенапряжением выделения водорода и отсут-

ствием компактного слоя первоначально восста-

навливающегося цинка [22]. 

Морфология порошков определена методом 

сканирующей электронной микроскопии (JSM-

6390LA, Jeol, Япония). Электролизные порошки 

имеют характерную дендритную форму (рис. 1). 

Гранулометрические характеристики порошков 

оценивали на лазерном анализаторе частиц 

«HELOS & RODOS» (Sympatec, Германия).

Поверхностные характеристики порошков 

определяли методом БЭТ на автоматическом 

анализаторе площади поверхности и пористости 

«Gemini VII 2390» (Micromeritics, США). Изме-

рение насыпной плотности было выполнено на 

волюметре Скотта. Содержание металлического 

цинка оценивали растворением в соляной кис-

лоте навески порошка и анализом полученного 

раствора. Свойства полученных порошков пред-

ставлены в табл. 2.

Наиболее значимым отличительным призна-

ком электролизных порошков является их высо-

кая удельная площадь поверхности — в 1,3—2,6 раз 

больше, чем у традиционного порошка, несмотря 

на превосходящую среднюю крупность частиц. 

Таблица 1

Режимы получения электролизных порошков

Электролизный 

порошок

Концентрация в 

растворе, моль/дм3
Плотность 

тока, 

кА/м2
цинка щелочи

1 0,15 10,0 2,0

2 0,15 10,0 0,5

3 0,15 2,5 0,5

Рис. 1. Микрофотоснимки цинковых порошков (увеличение 1000×)

а – традиционный порошок; б – электролизный (d = 39 мкм)

a б
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Для оценки непродуктивной активности цин-

ковых порошков была изучена динамика раство-

рения навески цинка (0,1 г) при температуре 25 °C 

и интенсивном перемешивании в модельном ще-

лочном растворе объемом 0,1 дм3 при отсутствии 

кислорода (рис. 2). Кислород удаляли из раствора 

добавлением Na2SO3. 

Скорость растворения электролизных по-

рошков, превосходящая таковую традиционного 

порошка, в данных условиях может быть объясне-

на, в первую очередь, бóльшим содержанием окис-

ленного цинка. Повышенная концентрация окис-

ленного цинка в дендритных порошках в рамках 

настоящих исследований, по-видимому, обуслов-

лена особенностями его хранения. При изучении 

закономерностей получения цинковых порошков 

методом электроэкстракции указанному фактору 

следует уделить дополнительное внимание. Рас-

творение металлического (не окисленного) цин-

ка в данных условиях затруднительно, поскольку 

окислительный потенциал системы снижен за 

счет удаления растворенного кислорода и отсут-

ствия ионов цветных металлов.

Методика проведения исследований 
по цементации

В лабораторных исследованиях использовали 

модельные и реальный (производственный) рас-

творы. Модельные растворы приготовлены рас-

творением навески чистого золота в щелочном ци-

анистом растворе. Реальный производственный 

раствор является продуктом выщелачивания зо-

лотосодержащих концентратов. 

Анализ исходных и маточных растворов на со-

держание золота, цинка и сопутствующих цвет-

ных металлов проводили на атомно-абсорбцион-

ном спектрофотометре «novAA 300» (Analytic Jena, 

Германия). Значение pH контролировали прибо-

ром pH-410(Аквилон, г. Москва).

В соответствии с практикой цементации, для 

предотвращения повышенного расхода цинка из 

растворов удаляли растворенный кислород (до-

бавлением Na2SO3). Изучаемые цинковые порош-

ки освинцовывали перед загрузкой в лаборатор-

ную установку. Освинцевание проводили путем 

цементационного осаждения свинца на поверх-

ности цинка. Свинец вводили в щелочной раствор 

виде ацетата свинца (Pb(CH3COO)2) при расходе 

10 % от массы цинка.

К традиционному порошку на стадии освинце-

вания добавляли перлит, для того чтобы сравнять 

высоту цементирующего слоя и обеспечить прони-

цаемость слоя для раствора. В опытах с порошка-

ми, полученными электроэкстракцией из щелоч-

ных растворов, перлит не добавляли.

Лабораторные исследования проводили на ци-

линдрической установке с ложным днищем, ими-

Рис. 2. Динамика растворения цинковых порошков 

в щелочном растворе (0,04 моль/дм3 NaCN, pH = 11)

1–3 – электролизные порошки; 4 – традиционный

d, мкм: 1 – 39, 2 – 71, 3 – 108

Таблица 2

Физико-химические свойства изучаемых порошков

Порошки

Насыпная 

плотность 

ρ, г/см3

Средний размер 

частиц порошка 

d, мкм

Удельная площадь 

поверхности 

Sуд, м2/г

Содержание 

металлического цинка 

в порошке, %

Традиционный 2,51 5 1,16 98,5

Электролизные:

1

2

3

0,81

0,77

0,66

39

71

108

3,02

2,10

1,46

91,0

91,3

91,5
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тирующей работу технологий, основанных на пер-

коляции раствора через слой цинка. 

Раствор в лабораторную установку подавали не-

прерывно перистальтическим насосом, в резуль-

тате чего он просачивался через слой цинка и вы-

текал из нижней части цементатора. Через задан-

ные промежутки времени отбирали исходящий из 

установки маточный раствор и анализировали его 

на содержание металлов. 

Результаты цементации

Обнаружено, что электролизный порошок об-

ладает значительно меньшим гидравлическим со-

противлением. 

Замеры пропускной способности порошков 

проводили на установке с пористостью ложно-

го днища 16—40 мкм и диаметром 20 мм при по-

стоянном давлении продуктивного раствора 

0,01 МПа (рис. 3). Масса навески порошка состав-

ляла 1 г. Применяли раствор с высоким содержа-

нием цветных металлов. При пропускании щелоч-

ного раствора, содержащего ионы золота, серебра, 

меди, состояние порошка меняется по причине 

протекания реакций растворения и контактного 

вытеснения, что увеличивает гидродинамиче-

ское сопротивление цементирующего слоя. Для 

сравнения с традиционным цинковым порошком 

использовали наиболее мелкодисперсный из име-

ющихся электролизных порошков (крупностью 

39 мкм), поскольку он характеризуется наиболь-

шей вероятностью к запиранию фильтровальной 

поверхности.

В условиях производства удельная производи-

тельность установок (скорость фильтрации рас-

твора) варьируется вблизи значения 1,5 м3/(ч·м2), 

при этом давление раствора в системе при необ-

ходимости может нагнетаться до 1 МПа, а общее 

содержание ионов цветных металлов составляет 

5—10 ммоль/дм3. На практике цикл эффективной 

работы установок Меррилл-Кроу длится до не-

дели; в конце цикла фильтры снижают пропуск-

ную способность, производительность установок 

падает. Продление кампании цементаторов не 

является актуальной задачей, поскольку своевре-

менное снятие товарного цементата необходимо 

по экономическим причинам. Однако за счет при-

менения дендритного порошка можно добиться 

роста производительности агрегатов, увеличив 

толщину слоя порошка, без повышения нагрузки 

на насосное оборудование. Гидравлическая про-

ницаемость электролизного порошка в началь-

ной стадии превышает пропускную способность 

традиционного порошка с перлитом в 1,3 раза, 

что также дает возможность применять аппарату-

ру меньшей мощности (как следствие и меньшей 

стоимости) для создания требуемого давления в 

системе.

Одним из ключевых технологических параме-

тров процесса цементации в проточном режиме 

является удельная скорость подачи раствора. Ис-

следование влияния данного показателя на сте-

пень извлечения золота представлено на рис. 4. 

Высота слоя была зафиксирована для всех по-

рошков (5 мм). Для определения степени извлече-

ния золота отбирали пробу исходящего маточного 

раствора через 10 мин после начала эксперимента 

(после многократного обновления раствора в объе-

ме установки). 

Из данных, приведенных на рис. 4, следует, 

что все цинковые порошки при скоростях пода-

чи раствора более чем 1,7—2,0 м3/(ч·м2) и низкой 

продолжительности контакта раствора с цинком 

начинают осаждать золото с меньшей эффектив-

ностью. Показано, что различие в остаточной 

концентрации золота коррелируется с удельной 

площадью поверхности изучаемых порошков. 

Наибольшее значение степени извлечения золота 

у электролизного порошка крупностью 39 мкм с 

Sуд = 3,02 м2/г дало основание рассматривать дан-

Рис. 3. Пропускная способность порошков 

(284,3 мкмоль/дм3 Au+; ΣСцв.мет ~ 10 ммоль/дм3; 

0,05 моль/дм3 NaCN, pH = 11,1)

1 – традиционный порошок без перлита 

2 – традиционный порошок с добавлением перлита 

3 – электролизный порошок (d = 39 мкм) без перлита



24

Металлургия редких и благородных металлов

Известия вузов. Цветная металлургия • 1 • 2020

ный порошок как наиболее подходящий среди 

остальных электролизных порошков для цемен-

тации золота.

По мере осаждения золота и цветных металлов 

цинковые порошки расходуются, по этой причине 

равновесное извлечение золота (максимально до-

стижимое в заданных условиях, при котором ведут 

цементацию на практике) со временем начинает 

снижаться, концентрация золота в исходящем ма-

точном растворе увеличивается. 

Характер изменения концентрации золота в ис-

ходящем растворе при длительном цикле цемента-

ции электролизным (d = 39 мкм) и традиционным 

порошками представлен на рис. 5.

Удельную скорость подачи раствора для обоих 

порошков поддерживали на уровне 1 м3/(ч·м2) на 

протяжении всей продолжительности экспери-

мента. Как следует из приведенных данных, тради-

ционный и электролизный цинковые порошки на 

первом этапе проявляют сопоставимые свойства: 

и в том и другом случаях степень осаждения золо-

та в рабочем режиме (участки AB и AB′) превышает 

97 %. По мере срабатывания порошков выявля-

ются отличия в динамике осаждения (участки BC 

и B′C′): при использовании традиционного по-

рошка через 260 мин от начала эксперимента про-

исходит резкий рост содержания золота в маточ-

ном растворе (проскок), после чего цементация 

прекращается, а при осаждении электролизным 

порошком повышение концентрации золота в рас-

творе более плавное, однако снижение степени из-

влечения начинается раньше (τ = 200 мин). 

Резкий рост концентрации золота в маточном 

растворе, вероятно, связан с тем, что при исполь-

зовании традиционного порошка, обладающего 

сферической формой и равномерным грануломе-

трическим составом (92 % частиц укладываются в 

диапазон d = 2÷10 мкм), достигается состояние, при 

котором диффузия через продукты реакции полно-

стью останавливает ход цементации практически 

одновременно по отношению ко всем частицам 

цинка. При этом остаются непрореагировавшие 

зерна цинка, блокированные продуктами реакции 

и недоступные для реакции. В то же время дендри-

ты электролизного порошка зарастают продукта-

ми реакции неравномерно, как следствие, паде-

ние скорости реакции цементации происходит за 

более продолжительный период времени. Раннее 

увеличение концентрации золота в маточном рас-

творе у электролизного порошка, по-видимому, 

связано с более интенсивным растворением цин-

ка в щелочной среде и растворением оксида цинка 

(которого в электролизном порошке больше). По-

сле пропускания через навески порошков опреде-

ленного объема раствора цементация полностью 

прекращается (участки CD и C′D).

Массы фактически осажденного золота и из-

расходованного цинка определяли растворением 

цементата с последующим анализом растворов.

Результаты свидетельствуют о том, что при 

одинаковой массе традиционного и электролиз-

Рис. 4. Влияние удельной скорости подачи раствора 

при цементации в режиме перколяции 

на степень извлечения золота 

(50,8 мкмоль/дм3 Au+; 0,04 моль/дм3 NaCN, pH = 11)

1–3 – электролизные порошки, 4 – традиционный 

d, мкм: 1 – 39, 2 – 71, 3 – 108

Рис. 5. Динамика цементации золота 

по мере расходования порошка 

(253,8 мкмоль/дм3 Au+; 0,04 моль/дм3 NaCN, pH = 11)

1 – электролизный порошок (d = 39 мкм), 2 – традиционный



Металлургия редких и благородных металлов

Izvestiya Vuzov. Tsvetnaya Metallurgiya • 1 • 2020 25

ного порошков, несмотря на меньшую длитель-

ность участка с максимальным извлечением золо-

та, электролизным порошком, в общей сложности, 

осаждается золота больше, чем традиционным, за 

счет более плавного торможения цементации.

Выводы

1. Электролизные цинковые порошки облада-

ют дендритной структурой, обеспечивающей их 

низкую насыпную плотность и высокую удельную 

поверхность.

2. Характерные для дендритных порошков фи-

зические свойства позволяют проводить цемента-

ционное осаждение золота в режиме перколяции 

без применения инертных пористых добавок, ис-

пользуемых на практике. Пропускная способность 

цементирующего слоя с использованием электро-

лизного порошка в 1,3 раза больше, чем с приме-

нением традиционного порошка, смешанного с 

инертной добавкой.

3. Степень извлечения золота из раствора ден-

дритным цинковым порошком на участке эффек-

тивной цементации сопоставима с показателем 

для традиционного порошка. При длительном 

цикле цементации, за счет более плавного повы-

шения концентрации золота в маточном раство-

ре, электролизный порошок позволяет на 5—10 % 

увеличить количество осажденного целевого ме-

талла.

4. Участок эффективной цементации золота с 

использованием электролизного порошка мень-

ше, чем с применением традиционного порошка, 

однако по причине высокого гидравлического со-

противления традиционного порошка реализо-

вать данное преимущество затруднительно.
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Предложен способ получения полуфабрикатов в виде труб из медных сплавов электротехнического назначения мето-

дом винтовой прокатки. Представлены результаты экспериментальной прошивки и прокатки образцов труб из заготовок 

медного сплава Cu–0,75Cr диаметром 45 мм. Полученные образцы размером 43,5×10,0 мм после прошивки в двухвалко-

вом стане винтовой прокатки имели точные геометрические размеры: отклонение по наружному диаметру на переднем 

конце – до 1 %, на заднем конце – до 2,4 %, относительная поперечная разностенность на переднем конце составила 

0,3÷0,5 %, на заднем конце – 0,5÷1,0 %. Далее прошитые образцы труб были прокатаны на трехвалковом министане ра-

диально-сдвиговой прокатки (РСП) с разной суммарной степенью обжатия – получены образцы с наружным диаметром 

30, 25 и 18 мм. Процесс редуцирования проанализирован с точки зрения стабильности и формоизменения внутреннего 

отверстия. При относительном обжатии наружного диаметра на 30 % прокатка без оправки сопровождается увеличе-

нием толщины стенки. При этом отклонения внутреннего диаметра находятся в допустимых пределах. Проведенные 

эксперименты по получению образцов из сплава Cu–0,75Cr способом винтовой прошивки и редуцирования в стане РСП 

показывают, что данная схема может быть принципиально реализована в промышленности. В то же время для получе-

ния качественного продукта необходимо уточнение параметров деформации (степени деформации, выбора схемы реду-

цирования). Рассмотрены различные варианты термообработки (ТО) полученных образцов труб и влияние способа ТО 

на электропроводность и твердость. Образцы после прошивки имели электропроводность 59,3 % IACS. Максимальная 

электропроводность 76,7 % IACS получена на образцах после закалки с температуры 1020 °С и старения при 450 °С в тече-

ние 3 ч. Результаты работы показывают принципиальную возможность получения полуфабрикатов изделий из медных 

сплавов электротехнического назначения способом винтовой прокатки.

Ключевые слова: полуфабрикат, медный сплав, винтовая прокатка, прошивка, радиально-сдвиговая прокатка, редуци-

рование труб, электропроводность.
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Gamin Yu.V., Romantsev B.A., Pashkov A.N., Patrin P.V., Bystrov I.A., Fomin A.V., Kadach M.V. 

Obtaining hollow semi-finished products from copper alloys for electrical applications by screw rolling method
The article proposes a process for obtaining semi-finished products in the form of pipes made of copper alloys for electrical applications 

using the screw rolling method. The paper presents the results of experimental piercing and rolling of pipe samples made of Cu–0.75Cr 
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Введение

В электротехнике, энергетическом машино-

строении, авиастроении, автомобилестроении и 

других отраслях крупносерийными партиями ис-

пользуется прокат из низколегированных медных 

сплавов [1—3]. Однако в некоторых производствах 

существует необходимость в получении полуфа-

брикатов ограниченного марочного и размерного 

сортамента. Для данного сортамента возможно 

установить общие закономерности уровня свойств 

и структуры, выбора схемы производства и пара-

метров изготовления полуфабрикатов.

Благодаря высоким значениям электро- и те-

плопроводности в сочетании с высокой прочно-

стью и коррозионной стойкостью низколегиро-

ванные медные сплавы широко применяются при 

изготовлении проводников электричества, элек-

тродов для контактной сварки и другой арма-

туры машин сварки сопротивлением, кристал-

лизаторов, теплообменных агрегатов и др. [1, 4]. 

Для этих целей в основном используют хромовые 

copper alloy billets with a diameter of 45 mm. The 43.5×10.0 mm samples obtained after piercing using a two-roll screw rolling mill had 

exact geometrical dimensions: outer diameter deviation at the front end was up to 1 %, at the back end – up to 2.4 %; relative variation 

in wall thickness at the front end was 0.3÷0.5 %, at the rear end – 0.5÷1.0 %. Then pierced pipe samples were rolled using a three-roll 

radial-shear rolling (RSR) mini mill with a different total degree of reduction – samples were obtained with an outer diameter of 30, 

25 and 18 mm. The reduction process was analyzed from the point of view of internal hole stability and deformation. In case of 30 % 

relative reduction of the outer diameter, rolling without a mandrel is accompanied by wall thickening. In this case, inner diameter de-

viations are within acceptable limits. The experiments on obtaining samples from the Cu–0.75Cr alloy by screw piercing and reduction 

in the RSR mill show that this scheme can be implemented in principle in industry. At the same time it is necessary to define more ex-

actly deformation parameters (degree of deformation, choice of reduction scheme) to obtain a quality product. Various options for heat 

treatment (HT) of the obtained pipe samples and the effect of the HT method on electrical conductivity and hardness are considered. 

Samples after piercing had a conductivity of 59.3 % IACS. The maximum electrical conductivity of 76.7 % IACS was obtained on sam-

ples after quenching from a temperature of 1020 °C and aging at 450 °C for 3 h. The results of the work show the fundamental possibility 

of obtaining semi-finished products from copper alloys for electrical purposes using the screw rolling method.

Keywords: semi-finished product, copper alloy, screw rolling, piercing, radial-shear rolling, pipe reduction, electrical conductivity.
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бронзы, которые являются типичными дисперси-

онно-твердеющими сплавами. Они отличаются от 

других низколегированных бронз оптимальным 

сочетанием физических, механических и эксплуа-

тационных свойств, которые формируются в про-

цессе обработки давлением и термообработки. 

Удельный объем хромосодержащих бронз в общей 

номенклатуре низколегированных медных спла-

вов достигает 60 %, из которых около 90 % прихо-

дится на сплавы систем Cu—Cr и Cu—Cr—Zr [1]. 

Поэтому вопросы повышения свойств и поиск но-

вых способов обработки хромистых бронз являют-

ся для производств весьма актуальными.

В последние годы большое количество работ 

посвящено исследованиям механических свойств 

и влиянию прокатки и последующей термообра-

ботки на эксплуатационные свойства медных 

сплавов [5, 6]. Авторы [7] представили результаты 

прокатки медных труб в трехвалковом планетар-

ном стане. Ими были разработаны модели дина-
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мической рекристаллизации и роста зерна в про-

цессе интенсивной деформации. Было показано, 

что значительный деформационный разогрев в 

процессе интенсивной деформации приводит к 

изменению размера зерна и свойств материала за-

готовки. Аналогичные исследования проводились 

в работе [8] на промышленной чистой меди TP2. 

Авторы [9] разработали двухстадийный процесс 

прокатки и старения для изготовления сплавов 

Cu—Cr—Zr с сочетанием свойств высокой проч-

ности (648 МПа) и высокой электропроводности 

(79,8 % IACS).

В статье [10] описано исследование механи-

ческих свойств полос из медного сплава системы 

Cu—Cr—Zr после процесса горячей прокатки-за-

калки. Установлены оптимальные температуры 

горячей прокатки и режимы термической обра-

ботки для достижения сочетания свойств твердо-

сти и электропроводности.

Авторы [11] разработали новый вид сплава со-

става Cu—Zn—Cr и провели исследование свойств 

данного сплава в зависимости от параметров тер-

момеханической обработки, состоящей из гомо-

генизации, горячей прокатки, solution (отжиг), хо-

лодной прокатки и старения.

Проведенный анализ научной литературы дает 

возможность выделить два основных этапа произ-

водства изделий электротехнического назначения 

из сплавов системы Cu—Cr (Cu—Cr—Zr): 1) полу-

чение полуфабрикатов, предполагающее изготов-

ление слитка или исходной заготовки, их горячую 

деформацию и термообработку; 2) изготовление 

готовой продукции, включающее, чаще всего, хо-

лодную деформацию и термообработку. При этом 

в процессе производства полуфабрикатов из спла-

вов электротехнического назначения возможно 

применение термической обработки двух основ-

ных видов: рекристаллизационного отжига и за-

калки с последующим старением [1, 12]. При ис-

пользовании дисперсионно-твердеющих сплавов 

применяют второй тип термообработки и закалку 

производят после горячей деформации. В резуль-

тате закалки приобретается требуемое сочетание 

физических, механических и эксплуатационных 

свойств.

Для повышения механических свойств сплавы 

Cu—Cr (Cu—Cr—Zr), как правило, подвергаются 

пластической деформации. Прокатка в этом смыс-

ле является наиболее универсальным способом, с 

ее помощью получают изделия и полуфабрика-

ты самых разнообразных форм и размеров. Для 

элементов, используемых в сварочных машинах 

(электродов, втулок, арматуры и пр.), чаще всего 

требуются полуфабрикаты в форме трубы с доста-

точно толстой стенкой и небольшим внутренним 

диаметром. Такие изделия работают в жестких 

температурно-силовых условиях, поэтому должны 

обладать хорошим сочетанием высокой прочности 

и электропроводности.

Для получения труб из черных и цветных ме-

таллов в промышленности применяются различ-

ные сочетания оборудования в зависимости от 

требуемой производительности, размерного сор-

тамента и других факторов [13—15]. Толстостен-

ные трубы с отношением наружного диаметра к 

толщине стенки D/S < 6 чаще всего изготавливают 

способами винтовой прошивки с последующей 

раскаткой или калибровкой-редуцированием в 

трехвалковом стане винтовой прокатки [16—18]. 

Авторами [19] описан способ получения толсто-

стенных титановых труб из марки ВТ1-0 методом 

прошивки с последующим редуцированием в трех-

валковом стане винтовой прокатки. Редуцирова-

ние проводилось без оправки с контролируемым 

увеличением толщины стенки трубы, что обеспе-

чивается выбором режимов обжатия и калибров-

кой валков.

В ряде работ [20, 21] описано конечно-элемент-

ное моделирование (FEM) процесса прокатки 

труб на трехвалковых станах винтовой прокатки 

(в трехвалковом стане для раскатки гильз и трех-

валковом планетарном стане). Определены зако-

номерности формоизменения металла в очаге де-

формации, получены распределения эквивалент-

ных напряжений и пластической деформации, а 

также показаны скорости прокатки по очагу де-

формации. Эти данные могут быть полезны при 

проектировании оборудования, расчетах дефор-

мационных параметров и разработке калибровки 

инструмента.

В настоящей статье предложена схема полу-

чения полуфабрикатов труб из медных сплавов 

системы Cu—Cr (Cu—Cr—Zr), которая основана 

на деформации в станах винтовой прокатки ме-

тодом прошивки и последующего редуцирования. 

Прошивка выполняется на двухвалковом стане с 

направляющими линейками или дисками. Реду-

цирование труб реализуется в трехвалковом ми-

нистане радиально-сдвиговой прокатки (РСП). 

При этом возможно редуцирование по различным 

схемам деформации в зависимости от требуемых 

размеров полуфабриката: безоправочное редуци-
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рование; редуцирование на удерживаемой цилин-

дрической оправке; редуцирование на плавающей 

цилиндрической оправке.

Рассмотрены также особенности проведения 

экспериментальных исследований получения по-

луфабрикатов из хромистой бронзы, а также вы-

полнено компьютерное моделирования редуциро-

вания по различным схемам.

Экспериментальная прошивка 
и прокатка

Известно, что независимо от химического со-

става медных низколегированных сплавов значе-

ния их прочности и пластичности располагаются 

в достаточно узких интервалах [12]. Поэтому при 

выборе схемы деформирования, степени дефор-

мации по проходам, суммарной степени деформа-

ции в данном случае необходимо учитывать состав 

оборудования, форму и размеры производимого 

полуфабриката. Кроме того, схема производства 

должна выбираться исходя из условий эксплуата-

ции изделий. В качестве наружного корпуса для 

электродной проволоки в сварочных машинах 

используются полые толстостенные втулки из 

хромистой бронзы диаметром 25—30 мм. С точ-

ки зрения размеров и производительности такие 

изделия относятся к сортаменту и области при-

менения министанов [22]. Экспериментальные 

исследования выполнялись для полуфабрикатов 

данных изделий.

В качестве материала исходной заготовки для 

прошивки и редуцирования была использована 

низколегированная бронза Cu—0,75Cr. По резуль-

татам анализа на оптико-эмиссионном спектро-

метре «Q4 Tasman» (Bruker, США) ее химический 

состав был следующим, мас.%: Cu — 99,06, Cr — 

0,744, Zr — 0,03, Au — 0,02, Pb — 0,024, примеси — 

0,122.

Исходная заготовка представляла собой ци-

линдр диаметром 45 мм и длиной 300 мм. Для обе-

спечения стабильного захвата и повышения точ-

ности геометрических размеров гильз на переднем 

торце заготовок выполнено зацентровочное углуб-

ление диаметром 12 мм и глубиной 10—15 мм.

Прошивка производилась на двухвалковом 

прошивном стане с биконическими бочковидны-

ми валками и направляющими линейками. Прин-

ципиальная схема очага деформации и геометри-

ческие параметры рабочего инструмента показаны 

на рис. 1.

Размеры рабочего инструмента и параметры 

процесса винтовой прошивки представлены ниже:

Диаметр заготовки, мм ........................................45

Длина заготовки, мм ......................................... 300

Температура нагрева заготовки, °С ...................860

Диаметр валка в пережиме, мм .........................430

Входной / выходной угол валка, град .......... 2,5 / 3

Длина бочки валка, мм ......................................320

Длина пережима валка, мм ................................ 20

Угол подачи валка, град .......................................12

Диаметр / длина оправки, мм ......................23 / 75

Угол конусности оправки, град ............................ 5

Диаметр носка оправки, мм ................................12

Расстояние между валками, мм ..........................39

Расстояние между линейками, мм .....................43

Выдвижение носка оправки 

за пережим валков, мм ........................................ 36

Обжатие заготовки в пережиме, % ...................13,3

Материал валков — сталь 45, материал оправ-

ки — сталь 4Х5МФС.

Исходные заготовки предварительно нагре-

вали до температуры прокатки в камерной печи 

электросопротивления.

В результате прошивки было получено 6 гильз 

с наружным диаметром 43,5 мм и толщиной стен-

ки 10 мм. Их геометрические размеры оценивали 

путем замера внешнего и внутреннего диаметров 

и толщины стенки переднего и заднего торцов на 

расстоянии 30 мм от края (рис. 2). Максимальное 

отклонение по наружному диаметру на прошитых 

гильзах на переднем конце не превышает 1 %, для 

заднего конца — 2,4 %. Относительная разностен-

ность гильз составила 0,3—0,5 % на переднем кон-

це и 0,5—1,0 % — на заднем.

Большие отклонения геометрических разме-

ров заднего конца гильз объясняются наличием 

зацентровочного углубления на переднем торце и 

нестабильным положением заднего конца гильзы 

при окончании процесса прошивки.

В целом, используемый материал обладает вы-

сокой пластичностью, и его горячая винтовая про-

шивка не вызывает каких-либо затруднений. В то 

же время медные сплавы обладают склонностью к 

налипанию на поверхность инструмента, что мо-

жет отрицательно сказаться на качестве поверхно-

сти самих получаемых полуфабрикатов. Поэтому 

необходимо стремиться к уменьшению скольже-
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ния металла заготовки относительно деформиру-

ющего инструмента.

После прошивки гильзы редуцировали в трех-

валковом министане радиально-сдвиговой про-

катки по различным режимам.

Для оценки формоизменения металла в про-

цессе редуцирования и исследования влияния 

степени горячей деформации на свойства металла 

были получены образцы нескольких размеров. Ре-

дуцирование гильз выполняли без оправки в очаге 

деформации, образованном тремя валками. 

В результате после редуцирования гильз диаме-

тром 43,5 мм за несколько проходов получены об-

разцы толстостенных труб наружным диаметром 

30, 25 и 18 мм (рис. 3). Перед каждой следующей 

операцией деформирования трубы подогревали в 

печи.

Процесс деформирования протекал стабильно. 

После первого прохода при уменьшении диаметра 

гильзы с 43,5 до 30 мм толщина стенки увеличива-

ется примерно на 1 мм. При этом отклонение в раз-

мере внутреннего диаметра не превышает 0,1 мм. 

При следующем проходе с обжатием до диаметра 

25 мм изменения толщины стенки не происходит, 

однако форма внутреннего профиля гильзы начи-

нает искажаться. За счет этого толщина стенки по-

лой гильзы изменяется в диапазоне от 9,5 до 11 мм 

в центральной части и от 8,5 до 11 мм на концевых 

участках полого прутка. После прокатки с наруж-

ного диаметра 25 мм до 18 мм внутренний профиль 

полого образца принимает форму неправильного 

многогранника и практически смыкается.

Проведенные эксперименты по получению об-

разцов из сплава Cu—0,75Cr способом винтовой 

Рис. 1. Схема очага деформации прошивного стана (а) и геометрические параметры оправки и валка (б)

Рис. 2. Схема измерения гильз после прошивки

a б
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прошивки и редуцирования в стане РСП показы-

вают, что данная схема может быть принципиаль-

но реализована в промышленности. В то же время 

для получения качественного продукта необходи-

мо уточнение параметров деформации (степени 

деформации, выбора схемы редуцирования).

Термообработка и анализ 
полученных результатов

Как правило, технология получения полуфаб-

рикатов из хромистой бронзы электротехническо-

го назначения подразумевает закалку или закал-

ку с последующим старением. Закалка позволяет 

зафиксировать пресыщенный твердый раствор, 

в результате старения происходит распад с выде-

лением дисперсных частиц фазы-упрочнителя [1, 

23, 24].

Для получения требуемых свойств применя-

ют также способ термомеханической обработки 

(ТМО), которая включает холодную пластиче-

скую деформацию между операциями закалки и 

старения. Однако при эксплуатации изделий из 

дисперсионно-твердеющих сплавов при темпера-

турах выше температуры рекристаллизации (>550÷
÷660 °С) использование холодной деформации мо-

жет оказать отрицательное влияние. Поэтому при 

выборе и сочетании технологических операций де-

формирования и термообработки необходимо учи-

тывать и специфику работы готового изделия.

Термообработку полученных труб проводили 

по трем вариантам. В первом случае прутки сразу 

после окончания операции редуцирования охлаж-

дали в воде. Старение выполняли с охлаждением 

на воздухе. Режимы термообработки представле-

ны в таблице.

После выполнения термообработки на всех 

образцах при комнатной температуре проводили 

измерения удельной электропроводности мето-

дом вихревых токов на вихретоковом структуро-

скопе ВЭ-26НП (ЗАО «НИИИН МНПО «Спектр», 

г. Москва). 

Отожженная чистая медь имеет удельную элек-

тропроводность 58 МСм/м (электросопротивле-

ние 0,017241 мкОм·м), что в соответствии с между-

народным стандартом IACS (international annealed 

copper standard) составляет 100 % IACS [1]. Поэтому 

результаты измерений электропроводности далее 

представлены в % IACS, т.е. в процентах от элек-

тропроводности чистой меди.

Изучение электропроводности показало, что 

образцы после прошивки имели электропровод-

ность 59,3 % IACS. В образцах, полученных по-

сле закалки сразу после операции редуцирова-

ния, электропроводность составила от 60,3 до 63 % 

Режимы термообработки после горячей прокатки

№
Вариант 

термообработки

Температура 

закалки, °С

Время выдержки 

при закалке, ч

Температура 

старения, °С

Время выдержки 

при старении, ч

1 Закалка 750
Охлаждение с температуры 

окончания прокатки
– –

2 Закалка + старение 980 1 450 3

3 Закалка + старение 1020 1 450 3

Рис. 3. Внешний вид прошитого и редуцированных 

образцов полых труб из сплава Cu–0,75Cr

∅ 43,5 → 30 → 25 → 18 мм

∅ 43,5 → 30 → 25 → 18 мм
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IACS. Максимальная электропроводность на-

блюдалась на образцах диаметром 30 мм, т.е. по-

сле первого прохода редуцирования. Это можно 

объяснить большим диаметром полой гильзы и 

меньшей его длиной. Гильза большего диаметра 

меньше остывает в процессе прокатки, соответ-

ственно, закалка происходит при чуть более вы-

соких температурах относительно полых образцов 

диаметром 25 и 18 мм.

После закалки и старения образцов по второму 

режиму значение электропроводности незначи-

тельно изменялось в зависимости от диаметра и 

составляло 69,5—70,5 % IACS. После выполнения 

термообработки по третьему варианту электро-

проводность всех образцов составила 75,0—76,7 % 

IACS (рис. 4).

Старение образцов способствует распаду пре-

сыщенного хромом раствора и выделению легиру-

ющих элементов в дисперсные частицы, что ведет 

к повышению электропроводности в сравнении с 

образцами, подвергнутыми только закалке. В дан-

ном случае закалка медного сплава с содержанием 

хрома 1 % при температуре выше 1000 °С дает луч-

шие результаты по электропроводности, так как в 

структуре сплавов, содержащих более 0,4 % Cr, при 

температуре закалки ниже 1000 °С сохраняются 

частицы избыточного хрома, сдерживающие рост 

зерен α-раствора [1].

Измерения микротвердости проводили на мик-

ротвердомере «Tukon 1102» (ITW Test & Measure-

ment GmbH, Reicherter Wolpert — Wilson hardness 

group, Германия) при нагрузке 0,01 кПа и времени 

приложения усилия 5 с. Микротвердость получен-

ных труб по поперечному сечению до термообра-

ботки составляла в среднем 85 HV, после термо-

обработки — 125 HV.

Моделирование редуцирования 
полых образцов 
с использованием МКЭ

Современное программное обеспечение позво-

ляет быстро и качественно прогнозировать и опти-

мизировать различные технологические процессы 

обработки металлов давлением. Программные 

комплексы, основанные на методе конечных эле-

ментов (QFORM, Deform 3D, ANSYS, Abacus и др.), 

дают возможность сократить затраты на проведе-

ние экспериментов и получить приемлемые для 

анализа и расчетов данные по характеру формо-

изменения, распределению температурных полей, 

скорости деформации, по силе и мощности дефор-

мирования и другим параметрам.

С целью исследования формоизменения вну-

тренней поверхности гильз при редуцировании 

по различным режимам было проведено компью-

терное моделирование в программном комплексе 

QFORM.

Рассмотрено три варианта редуцирования: с 

обжатием заготовки без оправки, на цилиндриче-

ской неподвижной оправке и на свободно переме-

щаемой оправке.

Исходная трехмерная модель, включающая ра-

бочие валки, оправку и гильзу (рис. 5), импорти-

рована в QFORM, после чего в режиме препроцес-

сора происходят необходимое позиционирование 

элементов модели и задача исходных данных и ус-

ловий взаимодействия.

Обжатие заготовок по проходам осуществля-

лось по следующему маршруту: ∅ 43,5 — 30 — 25 — 

18 мм с обжатием заготовки по наружному диаме-

тру за проход соответственно 31, 17 и 28 %. Оправка 

использовалась только при первом проходе. Режи-

Рис. 5. Схема 3D-модели 

для моделирования процесса редуцирования

Рис. 4. Диаграмма электропроводности сплава 

Cu–0,75Cr в зависимости от вида термообработки
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мы обжатий, с одной стороны, должны выбирать-

ся с точки зрения максимально возможной степе-

ни деформации за проход, но, с другой стороны, 

ограничены технологическими и конструктивны-

ми возможностями оборудования.

Основные параметры, принятые при прове-

дении моделирования процесса редуцирования, 

представлены ниже:

Угол раскатки, град ..............................................15

Угол подачи, град ..................................................18

Диаметр валка в пережиме, мм ...........................75

Диаметр оправки, мм ...........................................10

Температура нагрева заготовки, °С ...................860

Материал рабочих валков ................................. 40X

Материал оправки ................................... 4Х5МФС

Смазка между оправкой 

и заготовкой .............................. на основе графита

Частота вращения валков, об/мин .................... 30

На рис. 6 показан внешний вид образцов после 

редуцирования без оправки и с применением ци-

линдрической длинной оправки. 

Редуцирование без оправки сопровождается 

свободным течением металла на внутренней по-

верхности трубы. Винтовой характер движения 

трубы по очагу деформации и отсутствие деформа-

ции по внутренней поверхности приводят к неко-

торому искривлению внутреннего диаметра трубы 

после редуцирования и незначительному увеличе-

нию толщины стенки. С точки зрения пластиче-

ского формоизменения процессы редуцирования 

на неподвижной оправке и на свободно перемеща-

емой оправке практически не отличаются (рис. 6, 

в, д и г, е). Оправка в обоих случаях контактирует 

с внутренней поверхностью трубы с момента мак-

симального обжатия и до выхода трубы из очага 

деформации. Оправка ограничивает радиальное 

истечение металла и увеличение толщины стенки, 

а также обеспечивает правильную форму внутрен-

него отверстия трубы в процессе редуцирования.

Для оценки деформирования заготовки по раз-

личным схемам редуцирования по результатам 

моделирования было рассмотрено распределение 

накопленной степени деформации, которое пред-

ставлено на рис. 7.

Наибольшее значение накопленной степени 

деформации сконцентрировано в поверхностных 

слоях трубы. Как можно видеть, способ редуциро-

вания и наличие оправки не оказывают существен-

ного влияния на уровень пластической деформа-

ции, так как не происходит деформирования трубы 

по стенке. Величина накопленной степени дефор-

Рис. 6. Продольное (а, в, д) и поперечное (б, г, е) сечения труб после моделирования редуцирования в QFORM 3D

a

в

е

г

б

д
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мации на поверхности достигает значений 3,0—3,2 

и плавно снижается по поперечному сечению до 

1,8—2,0 к поверхности внутреннего диаметра. 

Известно, что способ радиально-сдвиговой 

прокатки может оказывать влияние на изменение 

величины зерна и прочностных свойств материа-

ла [25, 26]. В процессе обработки происходит ге-

ликоидальное течение металла с ускорением вну-

тренних слоев заготовки и замедлением внешних, 

создавая эффект объемного макросдвига, что 

Рис. 7. Распределение накопленной степени деформации по поперечному сечению трубы 

после редуцирования без оправки (а), на неподвижной оправке (б) и на плавающей оправке (в)

Рис. 8. Графики радиальной силы металла 

на валок при редуцировании трубы 

без оправки (а), на неподвижной оправке (б), 

на плавающей оправке (в)

a вб
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способствует проработке структуры. С другой 

стороны, во время прошивки, со стороны оправ-

ки, формирующей отверстие, также действуют 

деформации, которые распределяются от вну-

тренней поверхности во внутрь стенки. Поэто-

му следует ожидать, что наибольшая проработка 

структуры на полученных трубах будет в припо-

верхностных слоях относительно наружного и 

внутреннего диаметров.

Также оценивали зависимость силы, действу-

ющей на валок, от варианта редуцирования на 

оправке или без нее. На рис. 8 представлены гра-

фики нормальной силы металла на рабочий валок, 

полученные по результатам проведенного модели-

рования.

В целом режим редуцирования и наличие 

оправки не оказывают существенного влияния на 

показатели силы прокатки. Максимальное значе-

ние силы во всех трех случаях составляет 35 кН, 

которое достигается к окончанию установившейся 

фазы процесса прокатки (τ = 11÷12 с на графиках). 

Незначительное увеличение можно объяснить 

остыванием заднего конца заготовки и, в связи с 

этим, некоторым повышением сопротивления де-

формации медного сплава.

Выбор схемы редуцирования труб должен 

учитывать конкретный вид продукции. При не-

обходимости получения длинномерных полуфа-

брикатов с точки зрения реализации процесса и 

проектирования оборудования целесообразной 

является схема прокатки на длинной цилиндриче-

ской, свободно перемещаемой оправке. Для корот-

ких заготовок возможно использование удержи-

ваемой оправки и схемы прокатки со сползанием. 

В случае, если к точности изготовления полуфа-

брикатов и качеству внутренней поверхности не 

предъявляется высоких требований, процесс по-

лучения толстостенных полых прутков возможно 

реализовать без оправки, что значительно упро-

щает конструкцию оборудования и вспомогатель-

ных устройств.

Выводы

1. Результаты проведенных исследований со-

здают научную и технологическую основу про-

мышленного получения полуфабрикатов из мед-

ных сплавов электротехнического назначения на 

основе способов винтовой и радиально-сдвиговой 

прокатки. Министаны винтовой прокатки обла-

дают рядом преимуществ, основными из которых 

являются сравнительно небольшая масса оборудо-

вания, невысокая потребляемая мощность и гиб-

кость производства.

2. Проведенные эксперименты по прошивке 

заготовок из сплава Cu—0,75Cr показали, что го-

рячая винтовая прошивка таких сплавов не вызы-

вает каких-либо затруднений с технологической 

точки зрения. Для достижения высокой точности 

геометрических параметров гильз целесообразной 

может являться прошивка на двухвалковом мини-

стане винтовой прокатки с направляющими дис-

ками. Это также будет способствовать меньшему 

скольжению материала заготовки в очаге дефор-

мации, что снизит возможность налипания на тех-

нологический инструмент.

3. Последующие операции редуцирования воз-

можно выполнять на трехвалковых министанах 

радиально-сдвиговой прокатки. При этом в зави-

симости от требуемых конечных размеров полу-

фабрикатов и качества внутренней поверхности 

можно использовать различные схемы прокатки: 

для получения длинномерных полуфабрикатов 

целесообразна схема прокатки на длинной цилин-

дрической, свободно перемещаемой оправке; для 

коротких заготовок — прокатка на удерживаемой 

оправке со сползанием; если к качеству внутрен-

ней поверхности не предъявляется высоких требо-

ваний, то процесс редуцирования возможно реа-

лизовать без оправки, что значительно упрощает 

конструкцию оборудования и вспомогательных уст-

ройств.

4. Для обеспечения требуемых эксплуатацион-

ных свойств полуфабрикатов изделий, регламен-

тированных в технической документации (элек-

тропроводность, твердость), было рассмотрено три 

вида термообработки, выполняемой после опе-

раций горячего деформирования. Максимальное 

значение электропроводности 76,7 % IACS получе-

но на образцах труб после закалки при температуре 

1020 °С c последующим старением при температу-

ре 450 °С в течение 3 ч. Термообработка обеспечила 

повышение твердости прокатанных труб в среднем 

на 40 HV (с 85 до 125 HV).

Работа выполнена при финансовой поддержке 

Минобрнауки РФ в рамках государственного задания 

№ 11.7172.2017/8.9.
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Методами термического анализа изучены переохлаждения сплавов в системе галлий–олово в нормальных условиях. Для 

этого были исследованы следующие образцы: Ga (I); два доэвтектических сплава – 95 % Ga + 5 % Sn (II) и 90 % Ga +

+ 10 % Sn (III); эвтектический сплав 96,3 % Ga + 13,7 % Sn (IV ); пять заэвтектических сплавов с содержанием Sn 20 % (V ), 

35 % (VI), 50 % (VII), 80 % (VIII) и чистое олово (IX). Построена неравновесная диаграмма состояния этой системы. При 

этом состав эвтектики не меняется, а эвтектическая температура уменьшается до 5,5 °C, т.е. на 26 град ниже температуры 

трехфазного эвтектического равновесия. Эвтектическая температура практически не меняется при изменении скоростей 

охлаждения эвтектектического сплава в пределах от 0,06 до 60 °C/мин. Установлено, что в доэвтектической области наме-

чается небольшое понижение переохлаждений, тогда как в заэвтектической области – их увеличение при приближении 

состава сплава к эвтектическому. Рассчитаны активности и коэффициенты активностей компонентов на линиях равно-

весного и неравновесного ликвидуса. Показано, что активности компонентов как на линии равновесного, так и на линии 

неравновесного ликвидуса в целом закономерным образом уменьшаются, а коэффициенты активностей возрастают по 

мере приближения состава к эвтектическому. На диаграммах состояния показаны концентрационные пути равновесной 

и неравновесной кристаллизации. 

Ключевые слова: галлий, олово, сплавы, диаграмма состояния, плавление, кристаллизация, термический анализ, лик-

видус, солидус, эвтектика, переохлаждение, активности, пути кристаллизации.
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Aleksandrov V.D., Zozulia A.P., Frolova S.A. 

Construction of the nonequilibrium state diagram of the gallium-tin system and its analysis

Thermal analysis methods were used to study the supercooling of gallium-tin system alloys under normal conditions. For this, the 

following samples were investigated: Ga (I); two hypoeutectic alloys 95 % Ga + 5 % Sn (II), 90 % Ga + 10 % Sn (III); eutectic alloy 96.3 

% Ga + 13.7 % Sn (IV ); five hypereutectic alloy with a Sn content of 20 % (V ), 35 % (VI), 50 % (VII), 80 % (VIII) and pure tin (IX). The 

nonequilibrium state diagram of this system was constructed. In this case, the eutectic composition does not change, and the eutectic 

temperature drops to 5.5 °C, i.e. 26 degrees below the temperature of three-phase eutectic equilibrium. The eutectic temperature 

practically does not change when the eutectic alloy cooling rates vary from 0.06 to 60 °C/min. It was established that a slight decrease 

in supercooling appears in the hypoeutectic region with an increase in supercooling observed the hypereutectic region as the alloy 

composition approaches the eutectic one. The activities and activity coefficients of components on equilibrium and nonequilibrium 

liquidus lines were calculated. It was shown that the activities of components both on equilibrium and nonequilibrium liquidus lines in 

general naturally decrease, and the activity coefficients increase as the composition approaches the eutectic one. State diagrams show 

the concentration paths of equilibrium and non-equilibrium crystallization.

Keywords: gallium, tin, alloys, state diagram, melting, crystallization, thermal analysis, liquidus, solidus, eutectic, supercooling, 

activity, crystallization paths.
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Введение

Сплавы галлия с оловом широко использу-

ются при производстве полупроводниковых из-

делий, солнечных элементов источников свето-

тока; для получения низкотемпературных при-

поев; для создания реперных точек, с целью гра-

дуировки средств измерения [1—5] и др. Эффек-

тивность применения этих сплавов определяется 

способом их приготовления и условиями затвер-

девания [6]. Для сплавов важно выявить условия 

тех или иных фазовых переходов на основе ана-

лиза равновесных и неравновесных диаграмм со-

стояния. 

Сплавы галлия с оловом образуют диаграмму 

эвтектического типа с двусторонней ограниченной 

растворимостью компонентов. На рис. 1 показана 

равновесная диаграмма Ga—Sn [6]. В доэвтектиче-

Рис. 1. Диаграмма состояния галлий–олово

Жирными линиями показана равновесная диаграмма [6]; штриховыми — неравновесная диаграмма, построенная по экспериментальным 

данным, приведенным в данной статье; пунктирной линией обозначена условная граница «критических» перегревов расплавов. 

Для сплава 50 мас.% Ga + 50 мас.% Sn показаны пути равновесной и неравновесной кристаллизации
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ской области имеется α-твердый раствор на основе 

галлия, а в заэвтектической области — β-твердый 

раствор на основе олова. Таким образом, эвтекти-

ческий сплав ниже температуры ТE — это смесь α- 

и β-твердых фаз.

По составу эвтектики в литературе приводят-

ся разные данные. В соответствии с [6] это Ga +

+ 8,5 мол.% Sn с эвтектической температурой 

TE = 20,5 °C. Согласно [7] это Ga + 5 мол.% Sn и 

TE = 20,0 °C, [8] — Ga + 8,5 мол.% Sn и TE = 20,6 °C, 

[9] — Ga + 7,8 мол.% Sn и TE = 21,8 °C.

Еще бóльшие разноречия в литературе встре-

чаются при исследовании переохлаждений как 

галлия, так и олова в зависимости от скоростей 

охлаждения, термической предыстории расплава, 

массы образцов и пр. [10—13]. 

Целью данной работы является попытка по-

строения неравновесной диаграммы состояния в 

системе галлий—олово относительно температур 

ликвидуса и ее сравнения с равновесной диаграм-

мой.

Методика эксперимента

Для контурного изображения неравновесной 

диаграммы и ее сравнения с равновесной были 

выбраны следующие массовые составы: Ga (I); два 

доэвтектических сплава — 95 % Ga + 5 % Sn (II) и 

90 % Ga + 10 % Sn (III); эвтектический сплав 

96,3 % Ga + 13,7 % Sn (IV ); пять заэвтектических 

сплавов с содержанием олова 20 % (V ), 35 % (VI), 

50 % (VII), 80 % (VIII) и чистое олово (IX).

Сплавы готовили сплавлением галлия и оло-

ва (марки ОСЧ) соответствующего состава общей 

массой 0,5 г. При сплавлении компоненты нагре-

вали в алундовом тигле до температуры 282 °С, 

т.е. выше температур плавления Sn (232 °С) и Ga 

(29,8 °С), и перемешивали до полного растворе-

ния. Нагрев и охлаждение образцов проводили в 

одинаковых условиях в так называемой «безгра-

диентной» печи сопротивления. Печь с образцом 

находилась в холодильной камере «Веко» с темпе-

ратурой –30 °С. Температуру измеряли хромель-

копелевой (ХК) термопарой с помощью цифро-

вого термометра UT325 с выходом на персональ-

ный компьютер. Погрешность измерения темпе-

ратуры составляла ~0,2 °C. Скорости нагревания 

и охлаждения в основном находились в пределах 

3—4 °C/мин. В отдельных случаях Ga, Sn и эвтек-

тический сплав охлаждали также со скоростями 

0,06 и 60 °C/мин. Всего изучено по 3 образца со-

ответствующего состава, на каждом из которых 

записывали по 5 термоциклов нагревания и ох-

лаждения. Метод циклического термического 

анализа (ЦТА) заключается в том, что произво-

дится непрерывная запись термоциклов нагре-

вания и охлаждения в координатах «температура 

(Т) — время (τ)» в заданном интервале темпера-

тур. Анализ термограмм проводили по методике 

[14, 15].

В работах [16—19] для галлия, олова и эвтекти-

ческого сплава в системе Ga—Sn в зависимости от 

температуры прогрева жидкой фазы, а затем при 

охлаждении установлены две разновидности кри-

сталлизации: равновесная (РК) без переохлажде-

ния и неравновесно-взрывная (НРВК) с опреде-

ленным для каждого металла переохлаждением. 

«Критические» перегревы (ΔT +
с) перехода от РК к 

НРВК составили: ~3÷4 °C для Sn, ~20÷22 °C для Ga 

и ~29÷30 °C для эвтектического сплава. По этим 

данным схематически была обозначена граница 

«критических» перегревов T +
с = TL + ΔT +

с для спла-

вов в системе Ga—Sn, показанная пунктирной 

линией на рис. 1. Подобная граница обусловлена 

также тем, что по данным [20, 21] в сплавах Ga—

Sn в жидком состоянии «необходимый перегрев 

выше ликвидуса является гарантией того, что 

расплавленный сплав получит микрогомогенный 

раствор и сохранит его при любых скоростях 

охлаждения». Учитывая влияние перегрева на 

предкристаллизационное переохлаждение, тер-

мографирование всех образцов вели в интервале 

температур на 45 °C выше и на 40 °C ниже темпе-

ратуры плавления или температуры ликвидуса. 

Именно в этих условиях получались устойчивые 

переохлаждения, значения которых использова-

лись для обозначения метастабильных областей и 

построения неравновесной диаграммы в системе 

Ga—Sn. Обработку полученных эксперименталь-

ных данных производили с помощью программы 

«Microsoft Office Excel».

Экспериментальная часть

В результате экспериментальных термографи-

ческих исследований фиксировались следующие 

данные: при нагревании — температуры плавле-

ния Ga, Sn и эвтектики, температуры солидуса 

(TE) и ликвидуса (TL) сплавов; при охлаждении — 

минимальные температуры (Tm и T ′m) на начало 

кристаллизации переохлажденных расплавов от-

носительно соответственно TL и TE.
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За переохлаждение относительно TL принима-

лась разность ΔT
–
L = TL – Tm, а за переохлаждение 

относительно TE — разность ΔT
–
L = TE – T ′m. В ка-

честве примеров на рис. 2 приведены четыре тер-

мограммы нагревания и охлаждения галлия I (а), 

эвтектического сплава IV (б), заэвтектического 

сплава VII (в) и олова IX (г). Следует отметить, что 

температуры плавления галлия, олова, эвтекти-

ческого сплава, а также температуры ликвидуса и 

солидуса практически совпадали со справочными 

данными в пределах ±0,5 [6]. Эти данные приведе-

ны в табл. 1.

По точкам Tm и T ′m была построена граница 

метастабильности относительно температур лик-

видуса и солидуса (штриховые линии на рис. 1). 

В результате вычерчивается неравновесная диа-

грамма, которая смещена вниз относительно рав-

новесной. Видно, что линии неравновесного лик-

видуса A′E′ и E′B′ смещены относительно линий 

равновесного ликвидуса AE и EB, а линии неравно-

весного солидуса G′E′ и E′F′ — относительно равно-

весного солидуса GE и EF. При этом состав эвтекти-

ки не меняется, а температура в точке E′ становится 

на 26 °С ниже температуры трехфазного равнове-

Рис. 2. Термограммы нагревания и охлаждения

а – галлий; б – эвтектический сплав IV; в – сплав VII; г – олово

a

в г

б
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сия в точке E. В доэвтектической области намеча-

ется небольшое понижение переохлаждений, тогда 

как в заэвтектической области — их увеличение 

при приближении состава сплава к эвтектическо-

му. Это, возможно, объясняется тем, что галлий 

склонен к бóльшим переохлаждениям, чем олово. 

Эксперименты на Ga, Sn и эвтектическом сплаве IV 

с использованием скоростей охлаждения 0,06 и 

60 °C/мин показали, что при изменении скоростей 

охлаждения в этих пределах среднее переохлаж-

дение относительно соответствующих температур 

плавления практически не менялось.

Ввиду того, что равновесная кристаллизация 

сплавов начинается при температуре ликвидус ТL, 

а неравновесная — при температуре Tm, представ-

ляет интерес анализ активностей компонентов 

при этих температурах. 

Для расчета коэффициентов активностей и энер-

гий активации как в равновесных условиях, так и в 

метастабильных необходимо было оценить эвтекти-

ческую составляющую и твердых α-, β-растворов в 

сплавах с эвтектикой. Для этого рассчитывали мас-

совое содержание этих составляющих в сплавах. 

Приведем пример расчета для сплава VII (50 Sn +

+ 50 Ga, мас.%). Количество каждого из металлов в 

0,5 г жидкого сплава — по 0,25 г. Так как содержа-

ние галлия в сплаве меньше, чем содержание его в 

эвтектике, то весь галлий расходуется на образо-

вание эвтектики. Определим массу эвтектическо-

го сплава. В 0,5 г сплава эвтектики должно содер-

жаться 0,432 г Ga (эвт. 13,7 мас.% Sn + 86,3 мас.% Ga). 

При расчетах следует учитывать, что диаграм-

ма состояния Ga—Sn имеет растворимость Sn в 

Ga (α-твердый раствор — 0,029 мас.%) и Ga в Sn 

(β-твердый раствор — 4,297 мас.%), а следова-

тельно, эвтектическая горизонталь будет равна не 

100 мас.%, а 95,67 мас.%. При учете получен-

ных данных пропорция примет вид 0,863/0,25 =

= 0,957/X, откуда X = (0,957·0,25)/0,863 = 0,277 г (эвт.), 

т.е. в сплаве 50 мас.% Sn + 50 мас.% Ga массой 0,5 г — 

0,277 г эвтектики, а остальное (0,223 г) — β-твер-

дый раствор. 

Полученные значения эвтектической составля-

ющей сплавов пересчитывали в относительные мас-

совые и мольные концентрации и заносили в табл. 2. 

При расчете коэффициентов активностей и энергий 

активации для доэвтектических сплавов использо-

вали мольный состав α-фазы (Yi
α), а для заэвтекти-

ческих сплавов — мольный состав β-фазы (Yi
β).

Активности галлия (ai
Ga) и олова (ai

Sn) в жид-

ком расплаве на момент начала равновесной кри-

сталлизации при температуре ТL (т.е. в отсутствие 

переохлаждения) рассчитывали по уравнению 

Шредера [12]:

— для доэвтектических сплавов

  (1)

— для заэвтектических сплавов 

  (2)

где ΔHL
Ga и ΔHL

Sn — энтальпии плавления галлия 

(5,59 кДж/моль) и олова (7,07 кДж/моль) [13]; TL
Ga 

Таблица 1

Температуры ликвидуса, солидуса и соответствующие переохлаждения сплавов в системе Ga–Sn

№ 

сплава

Состав сплава
TL, °C TS, °C Tm, °C T ′m, °C ΔT

–
L, °C ΔT

–
S, °C

мас.% мол.%

I 100 Ga 100 Ga 29,8 –4,2 34,0

II Ga + 5,0 Sn Ga + 3,0 Sn 25,2 20,5 1,6 –1,1 23,6 21,6

III Ga + 10,0 Sn Ga + 6,1 Sn 24,0 20,5 0,3 –3,9 23,7 24,4

IV (Э) Ga + 13,7 Sn Ga + 8,5 Sn 20,5 –5,5 26,0

V Ga + 20,0 Sn Ga + 12,8 Sn 37,5 20,5 10,1 10,4 27,4 20,9

VI Ga + 35,0 Sn Ga + 24,0 Sn 78,0 20,5 43,9 10,3 34,1 10,2

VII Ga + 50,0 Sn Ga + 37,0 Sn 105,1 20,5 69,6 12,8 35,5 7,7

VIII Ga + 80,0 Sn Ga + 70,1 Sn 166,2 20,5 135,9 13,0 30,3 7,5

IX 100 Sn 100 Sn 232,0 219,0 13,0
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и TL
Sn — температуры плавления галлия и олова; 

R = 8,31 Дж/(моль·К). В расчетах использовали раз-

мерности температур в градусах Кельвина (K).

Коэффициенты активности галлия (gi
Ga) и оло-

ва (gi
Sn) в тех же условиях находили из отношений 

активностей к концентрациям компонентов в со-

ответствующих сплавах (Yi
α, Yi

β):

  (3)

Значения активностей и коэффициентов ак-

тивностей в сплавах приведены в табл. 3.

Далее оценивались (см. табл. 3) энергии акти-

вации — как в доэвтектических сплавах (Wi
Ga), так 

и в заэвтектических (Wi
Sn) — из следующих выра-

жений [14]:

  (4)

  (5)

Энергии Wi
Ga и Wi

Sn были использованы для 

проверки значений коэффициентов активностей 

(gi
Ga и gi

Sn) по методике [14]:

  (6)

  (7)

Данные для gi
Gaa и gi

Sn, полученные из формул 

(6), (7), полностью совпадают с числовыми зна-

чениями этих величин, найденными из выраже-

ний (3).

Особый интерес представляет анализ пере-

численных выше параметров в переохлажденной 

метастабильной области на момент начала кри-

сталлизации сплавов. Обозначим активности 

на границе метастабильности в сплаве как δi
Ga, 

δi
Sn, коэффициенты активности — как γi

Ga, γi
Sn, 

а энергии активации — ωi
Ga, ωi

Sn. Для адаптации 

уравнений (1), (2), (4), (5) к расчету перечисленных 

параметров для границы метастабильности спла-

вов следует учитывать и границы метастабиль-

ности галлия и олова. Поскольку в данной рабо-

те галлий, олово и исследуемые сплавы в системе 

кристаллизовались в одних и тех же условиях, то, 

соответственно, можно получить граничные тем-

пературы Tm
Ga = TL

Ga – ΔTm
Ga, Tm

Sn = TL
Sn – ΔTm

Sn, 

Tm
i = TL

i – ΔTL
–.

В данном случае «работает» логарифмика Шре-

дера [15] и уравнения (1), (2), (4), (5) примут следу-

ющий вид:

  (8)

  (9)

  (10) 

  (11)

Коэффициенты активности галлия (γi
Ga) и оло-

ва (γi
Sn) в метастабильной области находили по 

формуле, аналогичной формуле (3):

  (12)

Числовые значения δi
Ga, δi

Sn, ωi
Ga, ωi

Sn, γi
Ga, γi

Sn 

также приведены в табл. 3. 

Таблица 2

Относительное содержание в сплавах с эвтектикой эвтектики и α-, β-фаз

№ сплава

Относительное содержание в сплавах с эвтектикой

эвтектики α- и β-фаз (Yi)

массовое мольное массовое мольное

II 0,349 0,452 0,651 0,548 (α)

III 0,699 0,780 0,301 0,220 (α)

IV (Э) 1,0 1,0

V 0,887 0,923 0,113 0,770 (β)

VI 0,721 0,797 0,279 0,203 (β)

VII 0,554 0,656 0,446 0,344 (β)

VIII 0,222 0,305 0,778 0,695 (β)
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Из табл. 3 следует, что активности компонентов 

как на линии равновесного, так и на линии нерав-

новесного ликвидуса в целом закономерным обра-

зом уменьшаются, а коэффициенты активностей 

возрастают по мере приближения состава к эвтек-

тическому.

В заключение рассмотрим пути равновесной 

и неравновесной кристаллизации сплавов. На 

диаграмме (см. рис. 1) в качестве примера пока-

заны пути кристаллизации для сплава VII (Ga +

+ 50 мас.% Sn). В методической части отмечалось, 

что в зависимости от величины прогрева распла-

вов и при дальнейшем охлаждении имеют ме-

сто два вида кристаллизации: равновесная, если 

охлаждать, например, из точки b, и неравновес-

но-взрывная при охлаждении из точки a. В пер-

вом случае, согласно [22], путь кристаллизации 

проходит через точки b → c → c′ → E, так как на-

чало кристаллизации приходится на температуру 

ликвидуса (т.е. на точку c). При этом начинают вы-

падать кристаллы β-твердого раствора на основе 

олова. Поскольку расплав обедняется атомами Sn, 

то, соответственно, жидкая фаза обогащается ато-

мами Ga, а ее состав относительно точки d будет 

смещаться от точки c′ до эвтектической точки E. 

Изменение же температуры при охлаждении про-

ходит через точки b → c → d → e. 

Схематический путь неравновесной кристал-

лизации зависит от ее вида. Рассмотрим вариант 

кристаллизации, которая может начаться в фигу-

ративной точке d, т.е. из области переохлаждения. 

Если скорость тепловыделения будет значительно 

превышать скорость теплоотвода, то температура 

(в идеале) будет изменяться по точкам a → d → c 

→ e, тогда как концентрационный путь кристал-

лизации будет иметь вид a → d → c′ → E. Здесь 

вблизи точки d в переохлажденном состоянии со-

став жидкой фазы такой же, как и в точках a и c, а 

термодинамическая степень свободы i, по правилу 

фаз Гиббса, будет равна i = 2 – 1 + 1 = 2. Если же 

расплав в точке d или по мере подъема температу-

ры от d до c частично закристаллизуется, то состав 

жидкой фазы в любой точке между d и c будет со-

ответствовать составу в точке c′. При этом число 

степеней свободы i, как и в случае равновесной 

кристаллизации, будет равно i = 2 – 2 + 1 = 1, т.е. 

система одновариантная и двухфазная, а по конно-

де c′k можно находить составы жидкой (αL) и твер-

дой (αS) фаз: αL = dk/c′k, αS = c′d/c′k. По конноде же 

EF (как было раньше показано) можно определять 

содержание эвтектики в точке e: eF/EF, либо состав 

в заэвтектической области: eE/EF. 

Имеется и другой вариант обозначения путей 

кристаллизации. Согласно кластерно-коагуля-

ционной модели [11], образование зародышей 

кристаллов должно происходить в переохлаж-

денной области, поскольку движущая сила кри-

сталлизации, как раз для свободных энергий 

Гиббса между жидкой и твердой фазами, являет-

ся функцией от переохлаждения. Следовательно, 

по мере охлаждения от точки c до точки d в рас-

плаве накапливается определенное количество 

зародышей, а состав жидкости, как и в случае 

равновесной кристаллизации, будет меняться 

по линии cc′, а путь кристаллизации — по точкам 

a → c → c′ → e.

Таблица 3

Активности, коэффициенты активностей и энергии активации для чистых Ga, Sn и их сплавов 
на линиях равновесного (a, g, W) и неравновесного (δ, γ, ω) ликвидуса

№ сплава
Без переохлаждения С учетом переохлаждения

a g W, кДж/моль δ γ ω, кДж/моль

II 0,9663 1,7639 –6,88 1,0233 1,9245 –7,31

III 0,9575 4,3433 –5,96 1,0439 4,7266 –5,81

0,9320

0,2970

1,0186

3,4941

–6,22

–3,64

0,9879

0,2343

1,0797

2,7562

–23,59

–2,69

V 0,3481 4,5054 –4,56 0,2792 3,6132 –3,55

VI 0,4775 2,3577 –3,93 0,3846 1,8991 –2,66

VII 0,5681 1,6504 –3,66 0,4704 1,3667 –2,07

VIII 0,7769 1,1184 –4,38 0,7037 1,0130 –0,47
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Заключение

Впервые для сплавов в системе Ga—Sn мето-

дами термического анализа построена неравно-

весная диаграмма состояния. Данная диаграмма 

строилась по величинам переохлаждения соответ-

ствующих расплавов, получаемых в нормальных 

условиях. По сравнению с равновесной диаграм-

мой линии неравновесного ликвидуса и солидуса 

смещаются. При этом эвтектическая температура 

понижается на ~26 °С.

Предложена методика определения активно-

стей и коэффициентов активностей компонентов 

на момент начала неравновесной кристаллизации 

из области метастабильного состояния. 
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НОВЫЙ ВЫСОКОПРОЧНЫЙ ЛИТЕЙНЫЙ АЛЮМИНИЕВЫЙ СПЛАВ 
НА ОСНОВЕ СИСТЕМЫ Al–Zn–Mg–Ca–Fe, 

НЕ ТРЕБУЮЩИЙ ТЕРМООБРАБОТКИ
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На основании изучения структуры, технологических и механических свойств обоснованы состав и перспективы при-

менения литейного высокопрочного алюминиевого сплава системы Al–Zn–Mg–Ca–Fe без использования термической 

обработки. В качестве объектов исследования были получены сплавы на основе базовой композиции Al–5,5%Zn–1,5%Mg 

(мас.%), совместно и раздельно легированные 0,5–1,0 % Сa и 0,5 % Fe. Объектами сравнения выступали стандартные 

литейные сплавы (согласно ГОСТ 1583-93): АК12М2, АМг6лч, АМ4,5Кд. Способом заливки карандашных проб был про-

веден тест на склонность к формированию горячих трещин вследствие затрудненной усадки. Показано, что раздельное 

легирование кальцием и железом не способствует улучшению трещиностойкости и отрицательно сказывается на меха-

нических свойствах. Совместное введение 1 % Са и 0,5 % Fe позволяет повысить показатель горячеломкости до уровня 

свойств сплава АМг6лч. Данный эффект обусловлен образованием кальцийсодержащих фаз эвтектического происхож-

дения и формированием благоприятной зеренной структуры, в которой отсутствуют столбчатые кристаллы. Железо в 

структуре сплава связано в компактные частицы фазы Al10CaFe2, что является следствием неравновесной кристаллиза-

ции, реализуемой при литье в кокиль. Формирование этой фазы позволило снизить количество цинка в фазе (Al, Zn)4Ca 

и в значительной мере сохранить состав твердого раствора (Al), о чем свидетельствуют схожие значения твердости базо-

вого сплава Al–5,5%Zn–1,5%Mg и сплава Al–5,5%Zn–1,5%Mg–1%Ca–0,5%Fe, а также превосходство этих значений перед 

показателями твердости сплавов, которые отдельно легированы кальцием и железом. Также твердость перспективного 

сплава в литом состоянии более чем на 20 HV превышает твердость марочных литейных сплавов в аналогичном состоя-

нии. Новый сплав в литом состоянии показал конкурентоспособные механические свойства на растяжение: σв ~ 310 МПа, 

σ0,2 ~ 210 МПа, δ ~ 4 %. 

Ключевые слова: литейные алюминиевые сплавы, высокопрочные алюминиевые сплавы, система Al–Zn–Mg, кальций, 

железо, микроструктура, фазовый состав, механические свойства, горячеломкость.
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Shurkin P.K., Belov N.A., Musin A.F., Aksenov A.A. 

New high-strength casting aluminum alloy based on the Al–Zn–Mg–Ca–Fe system without requirement 
for heat treatment
The paper substantiates the composition and prospects of using high strength Al–Zn–Mg–Ca–Fe casting aluminum alloy without 

heat treatment based on the study on the structure, technological and mechanical properties. Alloys of the base composition 

Al–5.5%Zn–1.5%Mg (wt.%) jointly and separately doped with 0.5–1.0 % Ca and 0.5 % Fe were obtained as the objects of research. 

Standard casting alloys according to GOST 1583-93: AK12M2, AMg6lch, AM4,5Kd were the objects of comparison. A hot tensile test 

using a cast test bar was conducted to check the tendency to form hot cracks due to hindered contraction. It was shown that separate 

alloying with calcium and iron does not contribute to the improvement of crack resistance and adversely affects mechanical properties. 

Combined alloying with 1 % Ca and 0.5 % Fe improves the hot tearing resistance to the level of the AMg6lch alloy properties. This 

effect is due to calcium-containing phases of eutectic origin formed and a favorable grain structure created that is free from columnar 

grains. Iron in the alloy structure is bound in compact Al10CaFe2 phase particles as a result of the non-equilibrium crystallization 
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Введение

В настоящее время лишь две системы: Al—Si 

(силумины) и Al—Mg (магналии) — представляют 

основу марочных литейных алюминиевых сплавов, 

не требующих термообработки и нашедших отно-

сительно широкое применение [1, 2]. Такие сплавы 

привлекательны с точки зрения технологичности 

при литье. Без термообработки некоторые из них 

способны иметь показатель временного сопротив-

ления выше 300 МПа, что позволяет отнести их к 

классу высокопрочных алюминиевых сплавов [3—

6]. Несмотря на это, их структура и механические 

свойства очень чувствительны к примесям желе-

за [7—9]. Поэтому получение таких сплавов часто 

связано со снижением количества этого элемента, 

а также с использованием специальных способов 

литья, например под высоким давлением. В то же 

время литье таких сплавов традиционными спо-

собами литья, например гравитационной залив-

кой в кокиль, вызывает огрубление структурных 

составляющих и приводит к ухудшению механи-

ческих свойств [6]. В современных публикациях о 

повышении ресурса служебных характеристик си-

луминов и магналиев путем легирования рассма-

триваются добавки редкоземельных и переходных 

элементов — например, перспективными счита-

ются добавки скандия и иттрия [10—12]. Мы пола-

гаем, что введение таких элементов экономически 

нецелесообразно и достижение высокого уровня 

свойств алюминиевых сплавов в литом состоянии 

рациональными способами требует изучения но-

вых систем легирования.

during permanent mold casting. The formation of this phase allowed to reduce the amount of zinc in the (Al, Zn)4Ca phase and 

mostly retain the (Al) solid solution composition as evidenced by similar hardness values of the Al–5.5%Zn–1.5%Mg base alloy and 

Al–5.5%Zn–1.5%Mg–1%Ca–0.5%Fe alloy, and the superiority of the values over the hardness of alloys separately alloyed with calcium 

and iron. Also the cast hardness of the promising alloy more than 20 HV higher than the cast hardness of commercial cast alloys. The 

new alloy in the as-cast condition exhibited competitive mechanical tensile properties: UTS ~ 310 MPa, YS ~ 210 MPa, El ~ 4 %.

Keywords: casting aluminum alloys, high-strength aluminum alloys, Al–Zn–Mg system, calcium, iron, microstructure, phase compo-

sition, mechanical properties, hot tearing resistance.
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Сплавы системы Al—Zn—Mg, как правило, 

предназначены исключительно для обработки 

давлением. Добавка меди значительно повыша-

ет эффект их упрочнения после старения, и они 

становятся наиболее прочными среди существу-

ющих алюминиевых сплавов [2]. Однако широкий 

интервал кристаллизации и склонность к горя-

челомкости не позволяют получать качественные 

изделия [2] с использованием простых техноло-

гических операций литья. Наилучшие результа-

ты были достигнуты при изготовлении отливок 

способом штамповки в твердожидком состоянии 

[13—16]. Однако, как показано в работах [13, 17], 

сплав системы Al—Zn—Mg—Cu, полученный та-

ким способом, в литом состоянии имеет низкую 

пластичность, а ее повышение требует обязатель-

ной термической обработки. Единственный ли-

тейный сплав, представленный в ГОСТ 1583-93 и 

демонстрирующий эту систему, — сплав АЦ4Мг, 

содержащий до 4,5 % Zn, 2 % Mg и малые добавки 

марганца и титана. Данный сплав не нашел широ-

кого применения из-за низких литейных свойств 

[1]. Интерес для настоящей работы представляет 

склонность сплавов такого типа к самозакалива-

нию как результат кристаллизации отливки [18]. 

Аналогичный эффект наблюдается при кристал-

лизации сварного шва из деформируемого сплава 

7005 [2]. С одной стороны, повышение литейных 

свойств таких сплавов в некоторых работах дости-

гается за счет добавок титана, циркония, хрома и 

даже серебра [19, 20]. С другой стороны, по данным 
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[21], присутствие более 0,3 % Fe вызывает образова-

ние иглообразных включений фазы Al3Fe и резкое 

снижение коррозионной стойкости, поэтому со-

держание этого элемента жестко ограничивается. 

Тенденция к получению литейных алюминиевых 

сплавов в условиях рециклинга [22], где примесь 

железа неизбежна, требует изменения подхода к 

разработке новых сплавов. В частности, возможно 

связывание железа в многокомпонентные фазы с 

компактной морфологией. 

Достаточно много работ посвящено эффектив-

ности легирования никелем, который особенно 

привлекателен с точки зрения как повышения ли-

тейных свойств, так и отсутствия взаимодействия с 

цинком и магнием, а также возможности введения 

более 0,5 % Fe для получения компактной фазы 

Al9FeNi [1, 23, 24]. Авторы [25—28] считают обосно-

ванным замену дорогостоящего никеля кальцием, 

который позволяет существенно снизить плотность 

сплавов. По данным [25, 28], объемная доля интер-

металлидов фазы Al4Ca в двойном эвтектическом 

сплаве системы Al—Ca порядка в 3 раза больше, 

чем включений фазы Al3Ni в аналогичном сплаве 

системы Al—Ni. Кристаллизация кальцийсодержа-

щих сплавов системы Al—Zn—Mg сопровождается 

частичным замещением алюминия цинком в фазе 

Al4Ca. Получаемая фаза (Al, Zn)4Ca обладает широ-

кой областью гомогенности по растворимости цин-

ка, что снижает его количество в твердом алюми-

ниевом растворе после закалки [26—28]. Однако, по 

данным [26], эффект упрочнения можно в большей 

степени сохранить вследствие добавки железа и об-

разования фазы Al10CaFe2. Симбиоз этих двух ин-

терметаллидных фаз в структуре на основе твердо-

го раствора (Al) может способствовать получению 

высокого уровня технологических и механических 

свойств новых литейных сплавов системы Al—Zn—

Mg—Ca—Fe без применения термообработки.

Целью работы являлось обоснование перспек-

тив нового высокопрочного сплава системы Al—

Zn—Mg—Ca—Fe для изготовления из него отли-

вок, не требующих термообработки. 

Для достижения данной цели в работе были по-

ставлены следующие задачи:

— исследовать эволюцию структуры, литейных 

и механических свойств базовой композиции Al—

5,5%Zn—1,5%Mg, дополнительно легированной 

кальцием и железом; 

— сравнить характеристики нового сплава 

со свойствами стандартных литейных сплавов 

АМг6лч, АМ4,5Кд и АК12М2.

Объекты и методики исследования

В качестве объектов исследования были полу-

чены 8 сплавов, состав которых, согласно спек-

тральному анализу, проведенному на эмисси-

онном спектрометре ARL3460 (Thermo Fisher 

Scientific, США), представлен в табл. 1. Три из 

них являются контрольными композициями, 

отвечающими составам литейных сплавов по 

ГОСТ 1583-93: АМг6лч, АМ4,5Кд и АК12М2 (за-

рубежные аналоги 535.0, 201.0 и 383.0). Среди них 

наиболее прочным считается сплав AМ4,5Кд, 

который, однако, всегда подвергается термообра-

ботке и общепризнанно имеет низкие литейные 

свойства [1]. Тем не менее он нашел применение 

в ответственных отраслях, и его характеристики 

Таблица 1

Химический состав экспериментальных сплавов

Сплав
Содержание легирующих элементов, мас. %

Zn Mg Ca Fe Si Cu Cd Mn Al

Al–5,5Zn–1,5Mg 5,31 1,34 до 0,01 0,08 0,05 до 0,01 до 0,01 до 0,01 Ост.

Al–5,5Zn–1,5Mg–0,5Fe 5,40 1,39 0,02 0,46 0,10 до 0,01 до 0,01 до 0,01 Ост.

Al–5,5Zn–1,5Mg–0,5Ca–0,5Fe 5,59 1,52 0,42 0,44 0,05 до 0,01 до 0,01 до 0,01 Ост.

Al–5,5Zn–1,5Mg–1Ca 5,50 1,52 0,89 0,05 0,07 до 0,01 до 0,01 до 0,01 Ост.

Al–5,5Zn–1,5Mg–1Ca–0,5Fe 5,49 1,47 0,88 0,43 до 0,01 до 0,01 до 0,01 до 0,01 Ост.

АМг6лч 0,02 7,41 до 0,01 0,18 0,16 до 0,01 до 0,01 до 0,01 Ост.

АМ4,5Кд до 0,01 0,01 до 0,01 0,11 0,07 5,15 0,19 0,5 Ост.

АК12М2 0,58 0,20 до 0,01 0,68 11,31 1,82 до 0,01 0,22 Ост.



Металловедение и термическая обработка

Izvestiya Vuzov. Tsvetnaya Metallurgiya • 1 • 2020 51

на фоне предлагаемого сплава системы Al—Zn—

Mg—Ca—Fe представляют интерес. Другие спла-

вы содержат постоянные концентрации цинка 

(5,5 %) и магния (1,5 %), а дополнительное со-

вместное и раздельное легирование кальцием и 

железом преследует цель наглядно продемон-

стрировать эффективность совместного введения 

этих элементов.

Выплавку сплавов проводили в электриче-

ской печи сопротивления «Nabertherm K 1/13» 

(Nabertherm, Германия) при температуре не бо-

лее 800 °С. Семь сплавов готовили в лаборатор-

ных условиях с использованием в качестве шихто-

вых материалов алюминия А7 (ГОСТ 11069-2001), 

цинка Ц0А (ГОСТ 3640-94), магния Мг90 

(ГОСТ 804-93), меди М1 (ГОСТ 859-2001), чисто-

го кадмия, а также лигатур Al—10%Fe, Al—15%Ca, 

Al—20%Mg. Сплав АК12М2 был предоставлен 

заводом алюминиевых сплавов (АО «ЗАС», г. По-

дольск) в виде чушки массой 5 кг. Разливку про-

водили при температуре не выше 750 °С в кокиль, 

представляющий собой литейную карандашную 

пробу на горячеломкость с диаметрами стержней 

10, 12, 14 и 16 мм. За показатель горячеломкости 

(ПГ) был принят максимальный диаметр стерж-

ня, в котором образовалась трещина. Для иссле-

дования структуры были получены малогабарит-

ные лабораторные слитки, а для механических 

испытаний — прутковые заготовки диаметром 20 

мм согласно ГОСТ 1583-93. Скорость охлаждения 

в обоих случаях составляла 20 К/с. Характер не-

равновесной кристаллизации изучали расчетным 

способом по модели Sheil-Gulliver в программе 

«Thermo-Calc» (база данных TTAL5 Al-Alloys v5.1) 

[29], а также экспериментальным построением 

кривой охлаждения с помощью регистрирую-

щего прибора АКТАКОМ-2006 (Lutron Electronic 

Enterprise Co. Ltd., Тайвань) и ХА-термопары. Об-

разцы для анализа микроструктуры изготавли-

вали способом последовательной механической 

шлифовки и полировки с использованием алмаз-

ной суспензии с фракцией 3 и 1 мкм. Общий ана-

лиз структуры проводили способом оптической 

микроскопии (ОМ) на микроскопе «Axio Observer 

D1m» (Carl Zeiss Microscopy GmbH, Германия), на 

котором также выполняли оценку зеренной струк-

туры образцов, подвергнутых оксидированию при 

U = 20 В и I = 0,5 А в электролите, содержащем 

5 мл HBF4 (48 %) на 200 мл воды. Подробный ана-

лиз структуры, включая определение состава 

твердого раствора (Al) и интерметаллидных фаз, 

осуществляли методом сканирующей электрон-

ной микроскопии (СЭМ) на микроскопе «Vega 3» 

(Tescan, Чехия), который укомплектован системой 

локального микроанализа (МРСА) производства 

«Oxford Instruments» (Великобритания) и про-

граммным обеспечением «Aztec». 

Механические свойства оценивали по ре-

зультатам измерения твердости по Виккерсу (HV, 

ГОСТ 2999-75) на установке DUROLINE MH-6 

(Metkon, Турция) при нагрузке 9,8 Н и выдержке 

10 с, а также по результатам испытаний на одно-

осное растяжение при комнатной температуре 

(ГОСТ 1497-84) на машине «Zwick Z250» (Zwick 

GmbH & Co. KG, Германия), оснащенной ЭВМ. Оп-

ределяли значения временного сопротивления 

(σв), условного предела текучести (σ0,2) и относи-

тельного удлинения (δ). 

Все экспериментальные сплавы исследовались 

в литом состоянии.

Результаты и их обсуждение

Известно, что твердожидкое состояние в про-

цессе кристаллизации характеризуется крайне 

низкими показателями пластичности — в частно-

сти, по данным [30], показатель относительного 

удлинения может быть менее 0,1 %. Затрудненная 

усадка в месте перехода от основного стержня к 

головке карандашной пробы приводит к появле-

нию растягивающих напряжений и пластической 

деформации, в результате чего происходит форми-

рование горячих трещин. Как видно из рис. 1, мо-

дельный сплав Al—5,5Zn—1,5Mg—1Сa—0,5Fe име-

ет схожую со сплавом АМг6лч технологичность 

при литье и менее склонен к образованию горячих 

трещин, чем сплав АМ4,5Кд и другие модельные 

сплавы системы Al—Zn—Mg. 

Склонность сплавов к образованию горячих 

трещин связана с эффективным интервалом кри-

сталлизации (ЭИК), который составляет разницу 

между температурой начала линейной усадки и 

температурой солидус. Согласно работе [23], для 

сплавов системы Al—Zn—Mg можно рассчитать 

ЭИК по модели неравновесной кристаллизации 

Sheil-Gulliver как разницу между температурой 

образования 85 % твердой фазы и неравновесным 

солидусом, отвечающим за образование фазы Т, 

которая отвечает составу Al2Mg3Zn3 [28]. Согласно 

рис. 2, нижняя граница интервала является посто-

янной величиной и составляет 483 °С. Характер 

кристаллизации и значение ЭИК значительно из-
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меняются вследствие добавки кальция. По срав-

нению с базовым сплавом и сплавом с добавкой 

0,5 % Fe, которые склонны к горячеломкости, 

сплавы с 1 % Сa имеют на 10 °С меньшую темпе-

ратуру ликвидус, а также на 30 °С меньший ЭИК. 

Однако, как было показано ранее, добавка 1 % Ca 

недостаточна для получения конкурентоспособ-

ных литейных свойств, что может быть связано с 

малой объемной долей эвтектической фазы. Наи-

более вероятно, что в сплаве Al—5,5Zn—1,5Mg—

1Ca—0,5Fe ее объемная доля выше, что вызва-

но формированием тройной эвтектики (Al) +

+ (Al, Zn)4Ca + Al10CaFe2. 

Экспериментальная кривая охлаждения хоро-

шо согласуется с расчетной кривой (см. рис. 2, б). 

В частности, можно отметить, что тепловой эф-

фект от образования фазы Т слишком мал для его 

фиксации способом прямого термоанализа. При 

этом видно, что из-за растворения цинка в фа-

зе Al4Ca температура образования последней, по 

сравнению с расчетом, выше на 17 °С, что может 

также сказаться на сужении ЭИК и повышении 

литейных свойств соответственно.

Роль железа в повышении литейных свойств 

может заключаться в значительном увеличении 

количества зерен твердого раствора (Al) в твердо-

жидком состоянии. Применение железа в качестве 

модификатора рассматривалось в работе [31]. Ука-

зано, что среди спектра его концентраций от 0,2 

до 1,2 %, введенных в чистый алюминий, наибо-

Рис. 1. Горячеломкость экспериментальных сплавов

а – Al–5,5Zn–1,5Mg (ПГ = 16); б – Al–5,5Zn–1,5Mg–0,5Fe (ПГ = 16); в – Al–5,5Zn–1,5Mg–1Ca (ПГ = 16); 

г – Al–5,5Zn–1,5Mg–1Ca–0,5Fe (ПГ = 14); д – АМг6лч (ПГ = 14); е – АМ4,5Кд (ПГ = 16)

а                                          б                                         в                                         г                                          д                                       е 

Рис. 2. Неравновесная кристаллизация экспериментальных сплавов

а – расчетная зависимость мольной доли твердых фаз от температуры по модели Sheil-Gulliver; 

б – экспериментальная кривая охлаждения сплава Al–5,5Zn–1,5Mg–1Ca–0,5Fe
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лее эффективной показала себя добавка 0,5 % Fe, 

которая позволяет полностью избежать появления 

столбчатых кристаллов. В сплавах, содержащих 

эвтектику, вопрос размера зерен алюминия счита-

ется второстепенным из-за сильного видоизмене-

ния их границ. Однако мы полагаем, что именно 

малая добавка железа позволила получить преиму-

щество сплава Al—5,5Zn—1,5Mg—1Ca—0,5Fe перед 

сплавом Al—5,5Zn—1,5Mg—1Ca, в котором, соглас-

но проведенному эксперименту, не наблюдалось 

влияния 1 % Сa на размер зерна. Макрошлифы, 

изготовленные из головок образцов из каран-

дашной литейной пробы, имели диаметр 30 мм. 

На рис. 3 показано сравнение зеренной макро- и 

микроструктуры базового сплава Al—5,5Zn—1,5Mg 

и сплава Al—5,5Zn—1,5Mg—1Ca—0,5Fe, свидетель-

ствующее о наличии в первом достаточно широ-

кой зоны (~2÷5 мм) приграничных столбчатых 

зерен, наличие которых сильно снижает трещи-

ностойкость, а также крупных (до 2 мм) зерен в 

центральной части, форма которых близка к рав-

ноосной. Во втором сплаве наблюдается мелко-

зернистая структура, в которой сильно искажены 

границы. При этом видно, что столбчатые зерна 

отсутствуют, что подтверждает положительное 

влияние железа на модифицирование кристаллов 

твердого раствора (Al).

На рис. 4 показаны микроструктуры экспери-

ментальных модельных и контрольных сплавов. 

С последовательным добавлением в базовый сплав 

нерастворимых легирующих элементов в виде 

кальция и железа, прежде всего, значительно уве-

личивается количество эвтектической составляю-

щей. В сплаве Al—5,5Zn—1,5Mg (рис. 4, а) структура 

состоит из твердого раствора (Al), а неравновесные 

включения фазы Т распределены неравномерно и 

представляют собой короткие прожилки по гра-

ницам дендритных ячеек твердого раствора (Al). 

С добавкой железа появляются характерные игло-

образные и скелетообразные включения, вероятно, 

фазы Al3Fe (рис. 4, б). Последний тип характерен 

для относительно больших скоростей охлаждения 

[1], реализованных в данной работе при литье в ко-

киль. Сплав Al—5,5Zn—1,5Mg—0,5Ca—0,5Fe, не-

смотря на формирование кальцийсодержащей эв-

тектики, также содержит игольчатые включения 

(рис. 4, в). Структура сплава Al—5,5Zn—1,5Mg—1Ca 

(рис. 4, г) состоит из дисперсных включений фа-

зы (Al, Zn)4Ca и выглядит наиболее благоприят-

ной среди всех модельных сплавов системы Al—

Zn—Mg. При этом оптимальный, с точки зрения 

технологичности, сплав Al—5,5Zn—1,5Mg—1Ca—

0,5Fe также содержит схожие компактные фазы 

по границам дендритных ячеек (рис. 4, д), а при-

сутствие 0,5 % Fe в составе не вызвало существен-

ного огрубления структуры, в связи с чем можно 

предположить, что большая часть железа связана 

в фазу Al10CaFe2. Такая картина существенно от-

личается от структуры сплава АМг6лч, в котором 

интерметаллидные включения имеют округлый 

размер, относительно равномерно распределены 

по матрице и, вероятно, имеют состав Al3Mg2 [1] 

(рис. 4, e). Однако следует принять во внимание, 

что такая структура обеспечивается более чем в 

2 раза меньшим содержанием железа. В сплаве 

АМ4,5Кд также жестко ограничено количество 

железа, что, тем не менее, не позволяет получить 

благоприятную литую структуру (рис. 4, ж). Про-

Рис. 3. Зеренная структура экспериментальных сплавов Al–5,5Zn–1,5Mg (а) и Al–5,5Zn–1,5Mg–1Ca–0,5Fe (б)

a б
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жилки, вероятно соответствующие составу фазы 

Al2Cu [1], имеют протяженный вид, несмотря на 

получение сплава при аналогичной с другими мо-

дельными сплавами скорости охлаждения. Такие 

прожилки по границам зерен (Al) являются кон-

центраторами напряжений и препятствуют по-

лучению высокого уровня пластичности в литом 

состоянии. Их растворение требует отжига от 5 до 

14 ч при температуре 535—545 °С [1]. В свою очередь 

структура сплава АК12М2 отличается сложным 

строением (рис. 4, з). Она содержит пластинчатую 

эвтектику (Al) + (Si) и интерметаллиды, различа-

ющиеся по составу и морфологии: прожилки фазы 

Al2Cu, иглообразные включения фазы Al5FeSi и 

скелеты фазы Al15(Fe,Mn)2Si3 [28]. Такая структура 

является наиболее грубой среди всех литых струк-

тур экспериментальных сплавов данной работы. 

Для реализации более благоприятной морфоло-

гии структурных составляющих сплав АК12М2 

практически всегда получают способом литья под 

давлением. 

Структура литейных сплавов значительно за-

висит от скоростных условий охлаждения. Для 

сравнительного анализа был получен образец пер-

спективного сплава Al—5,5Zn—1,5Mg—1Ca—0,5Fe, 

кристаллизация которого происходила в печной 

атмосфере, что позволило получить скорость ох-

лаждения порядка 1 К/мин и структуру, прибли-

зительно соответствующую равновесной. В част-

ности, в ней наблюдается значительное количе-

ство иглообразных включений фазы Al3Fe раз-

мером до 100 мкм и монолитных скелетов фазы 

(Al, Zn)4Ca (рис. 5, а). Состав этих фаз был под-

твержден результатами МРСА (табл. 2). При мед-

ленном охлаждении цинк распределяется между 

твердым раствором (Al) и фазой (Al, Zn)4Ca. Сле-

дов фазы Т не обнаружено. Следует отметить, что 

формирование такой неблагоприятной структу-

ры, вероятно, будет происходить также и при литье 

в разовые формы, что накладывает незначитель-

ные ограничения при практическом применении 

данного сплава. Структура кокильной отливки, 

предназначенной для механических испытаний, 

согласуется со структурой, полученной на опти-

ческом микроскопе. Карта распределения эле-

ментов, сфокусированная на элементах Ca и Fe, 

свидетельствует о присутствии железа в трой-

ных стыках эвтектики по границам дендритных 

ячеек, спектр в которых указывает на наличие в 

них совместно фаз Al10CaFe2 и (Al, Zn)4Ca. Более 

быстрое охлаждение способствует изменению 

характера распределения цинка между фазами. 

В частности, в фазе (Al, Zn)4Ca его количество в 

2 раза меньше, чем в структуре сплава после ох-

лаждения в печи, что также может быть связано 

с образованием фазы Al10CaFe2. В связи с этим в 

Рис. 4. Микроструктуры экспериментальных сплавов в литом состоянии 

а – Al–5,5Zn–1,5Mg; б – Al–5,5Zn–1,5Mg–0,5Fe; в – Al–5,5Zn–1,5Mg–0,5Ca–0,5Fe; г – Al–5,5Zn–1,5Mg–1Ca; 

д – Al–5,5Zn–1,5Mg–1Ca–0,5Fe; e – АМг6лч; ж – АМ4,5Кд; з – АК12М2

a

е ж з

в гб

д
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структуре выявляется также незначительное при-

сутствие фазы Т.

Вышеуказанные рассуждения показывают, 

что кальций и железо необходимы, прежде всего, 

для улучшения технологических свойств, а цинк 

и магний способствуют повышению прочности. 

Аналогично результатам работы [26], сравнение 

значений твердости, представленное на рис. 6, 

свидетельствует об отрицательном влиянии от-

дельно введенных кальция и железа, в то время 

как совместное легирование этими элементами 

способствует повышению твердости. Это, веро-

ятно, связано с формированием фазы Al10CaFe2 и 

уменьшением количества фазы (Al, Zn)4Ca. В то 

же время можно полагать, что количество цинка и 

магния в твердом растворе (Al) сплава Al—5,5Zn—

1,5Mg—1Ca—0,5Fe сопоставимо с их концентра-

цией в сплаве Al—5,5Zn—1,5Mg, так как значения 

твердости этих сплавов достаточно близки и со-

Рис. 5. Морфология интерметаллидных фаз в сплаве Al–5,5Zn–1,5Mg–1Ca–0,5Fe (СЭМ)

а – микроструктура образца после кристаллизации в печи 

б – микроструктура кокильной отливки для механических испытаний 

в – карта распределения кальция и железа в микроструктуре кокильной отливки

Таблица 2

Результаты МРСА структуры сплава Al–5,5Zn–1,5Mg–1Ca–0,5Fe в литом состоянии

Спектр 

(см. рис. 5)

Содержание элементов, мас.%
Фаза

Zn Mg Ca Fe Al

1 32,88 0,00 21,44 0,00 Ост. (Al, Zn)4Ca

2 0,00 0,00 0,00 37,87 Ост. Al3Fe

3 5,85 1,55 0,00 0,00 Ост. (Al)

4 15,43 0,00 7,83 9,57 Ост. Al10CaFe2 + (Al, Zn)4Ca

5 17,25 1,74 7,69 0,00 Ост. (Al, Zn)4Ca + T

6 5,34 1,33 0,00 0,00 Ост. (Al)

Рис. 6. Твердость экспериментальных сплавов 

в литом состоянии

1 – Al–5,5Zn–1,5Mg; 2 – Al–5,5Zn–1,5Mg–0,5Fe; 

3 – Al–5,5Zn–1,5Mg–0,5Ca–0,5Fe; 4 – Al–5,5Zn–1,5Mg–1Ca; 

5 – Al–5,5Zn–1,5Mg–1Ca–0,5Fe; 6 – АМг6лч; 7 – АМ4,5Кд; 

8 – АК12М2

a вб
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ставляют ~97 HV. Это значение более чем на 15 ед. 

больше, чем у сплавов АМг6лч и АК12М2, и на 

30 ед. больше, чем у сплава АМ4,5Кд.

Результаты механических испытаний на одно-

осное растяжение сплава Al—5,5Zn—1,5Mg—1Ca—

0,5Fe представлены в табл. 3. Показатели механи-

ческих характеристик трех разрывных образцов 

имеют удовлетворительную сходимость. В част-

ности, все значения условного предела текучести 

преодолели барьер 200 МПа. Изготовление отлив-

ки способом литья в кокиль позволило получить 

в литом состоянии показатель временного сопро-

тивления выше 300 МПа и относительное удли-

нение на уровне 4 %, что значительно превышает 

свойства в аналогичном состоянии стандартных 

силуминов и магналиев. 

Структура излома образцов демонстрирует 

хрупко-вязкий характер разрушения (рис. 7), что, 

тем не менее, не препятствовало получению кон-

курентоспособных показателей. Разрушение ча-

стично происходило по сечению эвтектических 

включений, малая часть которых имела относи-

тельно крупный линейный размер (до 25 мкм). 

Преобладающая же часть интерметаллидов доста-

точно дисперсна.

Следует отметить, что ресурс повышения ме-

ханических свойств сплава Al—5,5Zn—1,5Mg—

1Ca—0,5Fe, который запатентован применитель-

но к литью в металлические формы [32], явно не 

исчерпан. Например, в случае получения такого 

сплава способом литья под давлением, они, ве-

роятно, могут значительно повыситься за счет 

реализуемой в процессе высокой скорости ох-

лаждения и диспергирования структуры соответ-

ственно. 

Выводы

1. Исследована группа модельных сплавов на 

основе матричной системы Al—5,5%Zn—1,5%Mg, 

совместно и раздельно легированных кальцием и 

железом. Показано, что совместное легирование 

кальцием и железом позволяет улучшить литей-

ные свойства до уровня свойств сплава АМг6лч за 

счет образования кальцийсодержащей эвтектики 

и модифицирования зерен твердого раствора (Al).

2. Структура оптимального сплава Al—5,5Zn—

1,5Mg—1Ca—0,5Fe состоит из включений фаз 

(Al, Zn)4Ca и Al10CaFe2 равновесного происхожде-

ния и малого количества фазы Т, образовавшейся 

в условиях неравновесной кристаллизации. Полу-

чение отливок способом литья в кокиль дает воз-

можность избежать образования игольчатой фазы 

Al3Fe. 

3. Значения твердости сплава Al—5,5Zn—1,5Mg—

1Ca—0,5Fe в литом состоянии превосходят пока-

затели других модельных сплавов системы Al—

Zn—Mg, а также контрольных сплавов АМг6лч, 

АМ4,5Кд и АК12М2. Благодаря оптимальному 

сочетанию структурных характеристик получены 

стабильные конкурентоспособные механические 

свойства, несмотря на хрупко-вязкий характер 

разрушения, в частности σв = 300 ± 20 МПа, σ0,2 =

= 214 ± 5 МПа, δ = 4 ± 1,2 %. 

4. Экономность легирования нового сплава 

Al—5,5Zn—1,5Mg—1Ca—0,5Fe, его технологичес-

кие и механические свойства в литом состоянии 

позволяют сделать вывод о перспективах получе-

ния из него отливок способом литья в постоянные 

формы и его конкурентоспособности по сравне-

Рис. 7. Фрактограмма разрывного образца 

из экспериментального сплава 

Al–5,5Zn–1,5Mg–1Ca–0,5Fe в литом состоянии

Таблица 3

Механические свойства сплава 
Al–5,5Zn–1,5Mg–1Ca–0,5Fe в литом состоянии

Номер 

образца
σ0,2, МПа σв, МПа δ, %

1 222 340 5,6

2 205 279 2,6

3 214 309 3,5

Среднее 214 ± 5 300 ± 20 4 ± 1,2
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нию со стандартными литейными алюминиевыми 

сплавами систем Al—Si, Al—Mg и Al—Cu. 

Работа выполнена при поддержке 

Задания № 11.2072.2017/4.6.
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Средствами сканирующей электронной микроскопии и магнитной силовой микроскопии проведено металлографиче-

ское изучение микроструктуры поверхности спеченных редкоземельных магнитов Со–25%Sm марки КС25 после элект-

роэрозионной обработки (ЭЭО). Химический состав исследуемых образцов, мас.%: Sm – 25, Fe – 18, Cu – 5, Zr – 3, Co – 

остальное. Одна из поверхностей образца была подвергнута электроэрозионной обработке различными способами при 

изменении таких параметров ЭЭО, как скорость обработки по прямой линии и офсет. В микроструктуре магнитов пред-

ставлены 4 сосуществующие фазы: SmCo5, Sm2Co17, Zr5Co3FeSm и Sm2O3. Размер зерна составляет 10–50 мкм. Кристаллы 

интерметаллического соединения Zr5Co3FeSm имеют размер 1–5 мкм, включения оксида самария Sm2O3 глобулярной 

формы были величиной 2–10 мкм. Способ ЭЭО оказал влияние на толщину и химический состав дефектного слоя. В целом 

химический состав при удалении от дефектного слоя в глубь образца изменяется незначительно: содержание Sm, Cu, О и 

Zr снижается, а Fe и Со – повышается. Размер зерна на глубине 500 мкм от дефектного слоя увеличивается на 40–50 %, а 

пористость, наоборот, уменьшается; размер оксидов Sm2O3 при этом незначительно возрастает. Исследование средства-

ми магнитной силовой микроскопии магнитной структуры на поверхностях, перпендикулярных оси намагничивания, 

показало наличие сложной доменной структуры зерен в виде лабиринта с размером домена ~3÷5 мкм. Обнаружены также 

отдельные однодоменные зерна размером ~30÷50 мкм. Электроэрозионная обработка из-за нагрева и окисления мате-

риала способствует возникновению доменной структуры зерен в виде лабиринта вместо однодоменных зерен, а также 

фазовому переходу SmCo5 → Sm2Co17, что вызывает уменьшение коэрцитивной силы.

Ключевые слова: редкоземельные магниты, электроэрозионная обработка, микроструктура, сканирующая электронная 

микроскопия, энергодисперсионный микроанализ, магнитная структура, магнитная силовая микроскопия.
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Slinkin I.V., Chikova O.A. 

Magnetic structure of Co–25%Sm sintered magnets after electrical discharge machining
Scanning electron microscopy and magnetic force microscopy were used to conduct the metallographic study of the surface 

microstructure of KS25 grade Co–25%Sm sintered rare-earth magnets after Electrical Discharge Machining (EDM). The 

chemical composition of the studied samples: Sm – 25 wt.%; Fe – 18 wt.%; Cu – 5 wt.%; Zr – 3 wt.%; Co – the rest. One of 

the sample surfaces was subjected to EDM in various ways with changes in such EDM parameters as the straight-line processing 

speed and offset. The microstructure of magnets contains four coexisting phases: SmCo5, Sm2Co17, Zr5Co3FeSm and Sm2O3. 

The grain size is 10–50 μm. Crystals of the Zr5Co3FeSm intermetallic compound are 1–5 μm in size, and globular inclusions of 

Sm2O3 samarium oxide are 2–10 μm. EDM affected the thickness and chemical composition of the defective layer. In general, the 

chemical composition varies slightly in the direction from the defective layer inward the sample: the content of Sm, Cu, O, and 

Zr decreases; the content of Fe and Co increases. At a distance of 500 μm from the defective layer inwards the sample, the grain 

size increases by 40–50 %, while the porosity decreases. At the same time, the size of Sm2O3 oxides slightly increases. The study 

of the magnetic structure on surfaces perpendicular to the axis of magnetization by means of magnetic force microscopy revealed 

the presence of a complex domain structure of grains in the form of a labyrinth with a domain size of ~3÷5 μm. Separate single-

domain grains ~30÷50 μm in size were also found. Due to the material heating and oxidation, EDM promotes the domain structure 
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of grains appearing in the form of a labyrinth instead of single-domain grains, and the SmCo5 → Sm2Co17 phase transition, which 

causes a decrease in coercive force.

Keywords: rare earth magnets, Electrical Discharge Machining, microstructure, scanning electron microscopy, energy dispersive 

microanalysis, magnetic structure, magnetic force microscopy.
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Введение

Спеченные магниты Co—25%Sm, имеющие вы-

сокие коэрцитивную силу (Hci) и магнитную энер-

гию (ВН)max, широко используются в промыш-

ленности [1—4]. Развитие технологии данных маг-

нитов требует изучения вопросов, связанных с 

механической обработкой, а также исследования 

связи между механическими свойствами, микро-

структурой и магнитными характеристиками этих 

материалов. Формирование высококоэрцитивно-

го состояния магнитов Co—25%Sm обусловлено 

обратимыми фазовыми превращениями при тер-

мообработке, вызывающими изменение поверх-

ности зерен основной фазы SmCo5, где образуются 

дисперсные выделения фаз Sm2Co7 или Sm2Сo17, 

что приводит к сглаживанию поверхности зерен, 

уменьшению количества дефектов, служащих 

центрами зарождения доменов обратной намагни-

ченности, и повышению Hci [5—7]. Спеченные по-

стоянные магниты SmCo5 содержат в своем соста-

ве значительные количества самария, имеющего 

высокое сродство к кислороду и водороду, что при-

водит к образованию оксидов и гидридов. В мик-

роструктуре спеченных магнитов Co—25%Sm 

всегда представлены три сосуществующие фазы: 

SmCo5, Sm2Co17 и Sm2O3. Спеченные магниты 

Co—25%Sm имеют мелкое (около 8 мкм) зерно, 

что обеспечивает высокую коэрцитивность. Они 

также обладают хорошо выровненной (00l) ори-

ентационной текстурой [8]. Интерметаллические 

соединения SmCo5, Sm2Co17, Zr5Co3FeSm хрупкие 

и могут разрушаться при механической обработке 

даже с помощью электроэрозионного инструмента 

[9]. Локальный нагрев и воздействие электромаг-

нитного поля на поверхность магнитов при элек-

троэрозионной обработке (ЭЭО) могут приводить 

к изменению микроструктуры и магнитной струк-

туры магнитов.

Электроэрозионная обработка заключается 

в изменении формы, размеров, шероховатости и 

свойств поверхности заготовки под воздействи-

ем электрических разрядов в результате элект-

рической эрозии (ГОСТ 25331-82) [10]. При ЭЭО 

заготовка часто деформируется от термического 

воздействия и разрушения целостности микро-

структуры [11]. Согласно [12], поверхностный слой 

после ЭЭО можно разделить на следующие зоны: 

зона насыщения элементами рабочей жидкости; 

зона отложения материала электрода-инструмен-

та; белый слой, образованный из расплавленного 

металла заготовки; зона термического влияния; 

зона пластической деформации. Между зонами, 

как правило, нет четкой разницы, они часто пере-

крывают друг друга. В белом слое наблюдаются по-

ры, различные неметаллические включения. 

Исследованием [13] подтверждена критичность 

условий ЭЭО (коэффициента заполнения, входной 

энергии одного импульса, формы обрабатываемой 

поверхности) для сохранения магнитных свойств 

материала. Температурно-механические нагрузки 

при ЭЭО оказывают негативное влияние на высо-

кокоэрцитивное состояние материала. Обнаруже-

но, что электроэрозионная обработка спеченных 

редкоземельных магнитов NdFeB, которые были 

намагничены перед механической обработкой, 

привела к потере постоянного намагничивания на 

поверхности из-за нагревания: внешний слой глу-

биной приблизительно 35 мкм размагничивается 

[14]. Влияние ЭЭО на микроструктуру, фазовый 

состав и магнитную структуру спеченных посто-

янных магнитов изучалось для магнитов NdFeB 

[15—17], аналогичные исследования для магнитов 

SmСо авторам не известны. Спеченные постоян-

ные магниты SmCo, тем не менее, имеют преиму-

щества при высоких температурах перед магнита-
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ми NdFeB. Однако механические характеристики 

магнитов SmCo по сравнению с их магнитными 

свойствами не являются удовлетворительными — 

хрупкость в производстве приводит к потере 20—

30 % сырья [18]. Известна корреляция между меха-

нической анизотропией и магнитными свойства-

ми магнитов SmCo при повышенных (до 450 °C) 

температурах [19—21]. Разница в коэффициен-

тах теплового расширения достигает максималь-

ного значения при t = 830÷860 °С, что приводит 

к растрескиванию SmCo-магнитов при закал-

ке [21]. 

Изучение закономерностей изменения ми-

кроструктуры и магнитной структуры магнитов 

вследствие механической ЭЭО представляет не-

посредственный теоретический и практический 

интерес. Данная работа посвящена исследованию 

влияния способа электроэрозионной обработки 

на зеренную и магнитную структуры спеченных 

постоянных магнитов Cо—25%Sm марки КС25. 

Микроструктуру указанных магнитов изучали с 

помощью сканирующей электронной микроско-

пии, магнитную структуру — средствами магнит-

ной силовой микроскопии. 

Методика и материалы

Образцы для исследования были отобраны от 

готовых спеченных магнитов Со—25%Sm марки 

КС25 (ГОСТ 21559-76). Химический состав изучае-

мых  образцов, мас.%: Sm — 25, Fe — 18, Cu — 5, Zr — 3, 

Co — ост. Одна из поверхностей образца была под-

вергнута электроэрозионной обработке, схема и 

параметры которой (скорость обработки по пря-

мой линии, смещение) приведены на рис. 1 и в 

табл. 1. При ЭЭО использована латунная проволо-

ка ∅ 0,25 мм. Партиям образцов были присвоены 

условные номера: 1 — ЭЭО в один проход; 2 — ЭЭО 

в два прохода; 3 — ЭЭО в три прохода. Перед ме-

таллографическим исследованием поперечную 

поверхность образцов шлифовали и полировали 

на конечной стадии алмазной пастой с размером 

зерна алмаза 1/0,5 мкм и коллоидной суспензией 

Al2O3 в течение 20 мин.

Исследование микроструктуры поверхности 

проводили с помощью сканирующего электронно-

го микроскопа (СЭМ) «Tescan Vega 3 LM» (Tescan, 

Чехия), снабженного системой энергодисперси-

онного микроанализа «EasyEDX», и сканирующе-

го электронного микроскопа «Merlin» (Carl Zeiss, 

Германия), оснащенного рентгеновским спектро-

метром «X-MaxNX» (Oxford Instruments, Велико-

британия). В опытах с микроскопом «Merlin» визу-

ализация морфологии поверхности выполнялась 

с использованием детектора вторичных электро-

нов Эвернхарта—Торнли, а получение, обработка 

и анализ полученных данных — с помощью про-

граммного средства «SmartSEM».

Изучение магнитной структуры поверхности 

осуществляли на сканирующем зондовом ми-

кроскопе (СЗМ) «Asylum MFP 3D SA» (Asylum 

Research, США). Получаемые изображения явля-

ются пространственным распределением Z-состав-

ляющей магнитного поля по поверхности образ-

ца. Магнитные измерения проводили с использо-

ванием двухпроходной методики, в ходе которой, 

Таблица 1

Параметры электроэрозионной обработки

Проход Офсет, мм
Скорость обработки, 

мм/мин

1 0,249 3,300

2 0,149 1,370

3 0,134 1,545

Рис. 1. Схема электроэрозионной обработки 

поверхности спеченных магнитов, 

включающей проходы 1, 2 и 3

PM (съем материала) — это толщина материала, 

снимаемая радиально путем чистовой обработки 

или за отделочный период; SE (припуск) — соответствует 

толщине, оставляемой в резерве для последующих проходов, 

и равен суммарному съему материала за оставшиеся проходы, 

подлежащие выполнению после текущего прохода
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прежде всего, необходимо отделить «магнитные» 

изображения от изображений рельефа, т.е. ми-

нимизировать влияние рельефа на изображение 

распределения магнитных сил. На первом про-

ходе определялся рельеф поверхности по преры-

висто-контактному методу. На втором проходе на 

каждой линии сканирования кантилевер припод-

нимался над поверхностью на заданное расстоя-

ние dZ, и сканирование осуществлялось в соот-

ветствии с полученным ранее рельефом. Таким 

образом, на втором проходе расстояние между ска-

нируемой поверхностью и закрепленным кон-

цом кантилевера поддерживалось постоянным. 

В результате изображение рельефа и магнитное 

изображение получаются одновременно. Для на-

блюдения пространственной периодической до-

менной структуры в данном случае достаточно 

знания производной силы магнитного взаимодей-

ствия:

  (1)

где М
→

k — намагниченность зонда, H
→

обр — напря-

женность магнитного поля поверхности образца. 

Регистрируемая сила магнитного взаимодействия 

и поле при движении зонда над доменом при этом 

будут практически постоянны. В процессе про-

хождения кантилевера над доменной стенкой на-

блюдаются несколько сглаженный скачок фазы и 

амплитуды резонансных колебаний, что соответ-

ствует изменению силы [22—25].

Результаты исследования и их анализ

Результаты металлографического исследова-

ния зеренной и магнитной структур спеченного 

магнита Со—25мас.%Sm марки КС25 средствами 

сканирующей электронной микроскопии и скани-

рующей зондовой микроскопии представлены на 

рис. 2. Сравнивая изображения зеренной и магнит-

ной структур, полученные с помощью сканирую-

щего зондового микроскопа «Asylum MFP 3D SA» 

(рис. 2, в и г), и изображения зеренной структуры в 

обратно рассеянных электронах, полученные с по-

мощью микроскопа «Merlin» (рис. 2, а и б), можно 

заключить о наличии однодоменных зерен и зерен 

со сложной доменной структурой. Обращает вни-

мание наличие пор и включений оксида самария 

Sm2O3 (глобули белого цвета), локализованных по 

границам зерен (рис. 2, б). Поверхность образца, 

подвергнутая электроэрозионной обработке, — 

неровная, с многочисленными сколами, не свя-

занными с границами зерен (рис. 2, а и б).

Согласно результатам [26], микроструктура спе-

ченного магнита марки КС25 представлена тремя 

составляющими: фаза SmCo5 (содержание сама-

рия — 18 aт.%), фаза Sm2Co17 (11 at.% Sm), кристал-

лы размером ~1÷5 мкм соединения Zr5Co3FeSm 

(47—52 ат.% Zr; 25—28 ат.% Co; 11—13 ат.% Fe). Об-

наружены также крупные включения (2—5 мкм) 

оксида самария Sm2O3 (58—57 ат.% О; 38 ат.% Sm) — 

глобули белого цвета на рис. 2. Известно, что со-

единение Sm2Co17 имеет меньшую микротвер-

дость, чем основная фаза SmCo5 (для Sm2Co17 HV =

= 600 МПа, для SmCo5 HV = 840 МПа) [27]. Вклю-

чения Sm2O3 являются дефектами металлургиче-

ского происхождения. Неметаллические включе-

ния Sm2O3 резко ухудшают механические свойства 

магнитов, снижают прочность и пластичность, в 

местах их локализации возникают очаги коррозии. 

В работе [28] при изучении микрострук-

туры и фазового состава спеченного магнита 

Sm(Co0,72Fe0,20Cu0,055Zr0,025)7,5 обнаружено нали-

чие Z-фазы Zr(Co, Fe)3. Авторы работы [29] ука-

зывают, что кроме оксида самария Sm2O3 в мик-

роструктуре спеченных магнитов Co—25%Sm 

присутствует также карбидная фаза SmCoC2. Фа-

зовая структура магнитов имеет определяющее 

значение для получения большой коэрцитивной 

силы. В работе [22] установлено, что для магнитов 

Co—25%Sm при спекании частиц при температуре 

600—650 °C наблюдается переход от фазы SmCo5 к 

фазе Sm2Co17, и это приводит к уменьшению коэр-

цитивной силы: фаза SmCo5 термодинамически и 

кинетически более стабильна; фазовое превраще-

ние происходит из-за окисления частиц во время 

спекания. Исследования [23] показали, что клю-

чевыми факторами, влияющими на коэрцитив-

ность, являются размер и форма зерен: магниты 

Co—25%Sm имеют меньшую коэрцитивную силу 

из-за более крупных и неоднородных зерен. 

Авторы [24] изучали внутреннее окисление 

в магнитах Co—25%Sm, так как оно косвенным 

образом влияет на их магнитные свойства. Вну-

тренние оксиды различаются по составу и разме-

ру в зависимости от глубины: от мелких включе-

ний FeSmO3 вблизи поверхности образца до более 

крупных включений Sm2O3 в глубине материала. 

Размер оксидов слегка возрастает с увеличением 

глубины, при этом меняется механизм внутрен-

него окисления: процесс, в котором доминиру-

ет зародышеобразование, переходит в процесс, 
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в котором превалирует рост оксида. Внутреннее 

окисление дестабилизирует фазы магнитной ма-

трицы SmCo5: неокисленная часть разлагается на 

ГЦК-фазу на основе Co (на небольшой глубине) и 

ОЦК-фазу на основе Fe (в более глубокой зоне) с 

выделением частиц Cu и Zr. Глубже зоны внутрен-

него окисления вследствие диффузии возникает 

тонкий слой с превращением фазы Sm2(Co, Fe)17 

в обогащенную медью фазу Sm(Cu, Co)7. Таким 

образом, согласно проанализированным лите-

ратурным источникам, в спеченных магнитах 

Co—25%Sm микроструктурными составляющими 

являются: матричная фаза SmCo5, другая ферро-

магнитная фаза Sm2Co17, соединение Zr5Co3FeSm, 

оксид Sm2O3, карбид SmCoC2 и поры. 

В данной работе исследованы толщина дефект-

ного слоя после электроэрозионной обработки и 

его элементный состав для трех партий образцов: 

1 — ЭЭО в один проход; 2 — в два прохода (1 и 2); 

3 — в три прохода (1, 2 и 3) (см. рис. 1 и табл. 1). 

Химический состав определялся путем сканиро-

вания области 10×2 мкм с помощью сканирующе-

го электронного микроскопа «Tescan Vega 3 LM», 

снабженного системой энергодисперсионного ми-

кроанализа «EasyEDX» (рис. 2, д).

Химический состав при удалении от дефект-

ного слоя в глубь образца на 30 мкм изменяется 

незначительно: уменьшается содержание Sm — 

от 25,00 до 24,14 мас.%, Cu — от 6,44 до 5,23 мас.%, 

О — от 1,45 до 0,78 мас.%, Zr — от 3,92 до 2,44 мас.%; 

Рис. 2. СЭМ- (а, б, д) и СЗМ- (в, г) изображения 

зеренной структуры поверхности 

поперечного сечения спеченного магнита Со–25%Sm

а, б – СЭМ «Merlin»; в, г – СЗМ «Asylum»; д – СЭМ «Tescan Vega» 

в, г – поверхность после 3-х проходов ЭЭО находится вверху 

в – морфология поверхности, полуконтактный метод 

г – магнитная структура 

д – обозначены области сканирования при EasyEDX, 

поверхность после 1-го прохода ЭЭО находится слева

50×50 мкм 50×50 мкм

a

в г

б

д
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при этом увеличивается содержание Fe — от 17,67 

до 19,56 мас.% и Со — от 45,52 до 47,85 мас.% (на 

примере образца из партии 1, рис. 2, д).

Размер зерна при удалении от дефектного 

слоя в глубь образца на 500 мкм увеличивается 

на 40—50 %, а пористость, наоборот, уменьшается 

(рис. 2, а). Размер оксидов Sm2O3 при таком уда-

лении незначительно возрастает (рис. 2, д и б). 

На некоторых СЭМ-изображениях (см. рис. 2, д и 

табл. 2) отчетливо виден белый слой, образован-

ный из расплавленного металла заготовки [11]. 

Способ ЭЭО оказал влияние на толщину и хи-

мический состав дефектного слоя. Оптимальным 

следует признать режим обработки в три прохо-

да — обеспечиваются минимальная толщина де-

фектного слоя, наименьшее содержание в поверх-

ностном слое углерода, меди, цинка, кислорода 

при максимальном содержании самария и цир-

кония. 

Результаты исследования магнитной структу-

ры спеченных постоянных магнитов Со—25%Sm 

марки КС25 на поверхностях, перпендикулярных 

оси намагничивания, средствами магнитно-сило-

вой микроскопии (МСМ) представлены на рис. 3. 

Наблюдение распределения намагниченности у 

поверхности образца методом МСМ дает пред-

ставление о размерах доменов, типе и свойствах 

доменных стенок, намагниченности зерен и ори-

ентации главных осей их намагниченности. Метод 

МСМ в режиме сканирования позволяет получить 

поле распределения величины второй производ-

ной вертикальной компоненты магнитного поля 

образца (dH 2
z/dz2) вблизи поверхности образца. 

Оттенками серого цвета передается величина ам-

плитуды осцилляций магнитного кантилевера. 

На рис. 3 видны границы равноосных зерен и ла-

биринтная доменная структура со средним ли-

нейным размером домена около 3—5 мкм. Домены 

расположены внутри зерен, которые отчетливо 

различимы в виде областей со средним диаметром 

~30÷50 мкм. Практически все зерна обладают вну-

тренней доменной структурой в виде лабиринта; 

только в образцах из партии 1 встречаются одно-

доменные зерна (см. рис. 3). Наблюдаемые домен-

ные структуры отдельных зерен отличаются долей 

доменов с обратной намагниченностью (темно-се-

рые области), что обусловлено ориентационной не-

однородностью отдельных зерен [28]. Внутренняя 

доменная структура зерен в виде лабиринта (попе-

речный размер 3—5 мкм) объясняется уменьшени-

ем магнитостатической энергии за счет большей 

энергии доменной стенки. Известна связь между 

шириной домена и внутренней коэрцитивностью: 

если ширина домена уменьшается, энергия домен-

Таблица 2

СЭМ-изображение поверхности поперечного сечения, толщина шероховатого слоя (d) 
и элементный состав поверхностного слоя спеченных магнитов Со–25%Sm 
(поверхность образца, подвергнутая ЭЭО, находится слева)

Партия СЭМ-изображение d, мкм
Состав, мас.%

Sm Fe C Cu O Zn Zr Co

1 16,89 19,6 13,6 12,6 11,1 5,5 3,1 1,9 Ост.

2 20,53 20,1 9,3 16,7 17,3 10,5 5,3 1,8 Ост.

3 10,83 27,6 13,5 10,5 5,3 7,3 0,9 2,8 Ост.
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ной стенки также уменьшается, а внутренняя ко-

эрцитивность увеличивается [15]. Сопоставление 

изображений магнитной структуры вблизи дефект-

ного слоя и в объеме образца позволяет сделать 

вывод о том, что вследствие ЭЭО возникает домен-

ная структура зерен в виде лабиринта вместо од-

нодоменных зерен, происходит фазовый переход 

SmCo5 → Sm2Co17, что вызывает снижение коэр-

цитивной силы. Образование доменной структуры 

зерен в виде лабиринта и фазовое превращение яв-

ляются следствием нагрева и окисления материала 

во время электроэрозионной обработки [22].

Характеристики магнитной структуры опре-

деляют магнитную энергию (BH)max = 1/4μ0M 2
s и 

коэрцитивную силу Hc = 2K1/(μ0Ms), где K1 — по-

стоянная одноосной анизотропии, Ms — намаг-

ниченность. Соединение SmCo5 является интер-

металлидом с гексагональной структурой CaCu5, 

которая демонстрирует высокую одноосную ани-

зотропию: K1 = 17,2 МДж/м3, Ms = 860 кА/м, что 

намного больше, чем у феррита [4]. Коэрцитивная 

сила Hc связана со средним размером доменов D и 

энергией доменной стенки γ [30]: 

  (2)

В исследованных образцах средний попереч-

ный размер домена лабиринтной структуры со-

ставляет ~5 мкм (см. рис. 2, 3), отсюда значение 

энергии доменной стенки исследуемого магнита 

~34 мДж/м2. Энергию доменной стенки γ также 

можно определить по формуле, предложенной в 

работе [31]: 

  (3)

где β — коэффициент, зависящий от микрострук-

туры магнита. Для магнитов SmСо с высокой маг-

нитокристаллической анизотропией β = 0,31 [30—

32]. При расчете по формуле (3) величина энергии 

Рис. 3. МСМ-изображение поверхности спеченных редкоземельных магнитов Со–25%Sm марки КС25 

(амплитуда резонансных колебаний)

50×50 мкм

в объеме

10×10 мкм

в объеме

10×10 мкм

вблизи шероховатого слоя
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доменной стенки исследуемого магнита составля-

ет ~29 мДж/м2.

Доменами являются объемы материала, в кото-

рых магнитные моменты атомов ориентированы 

в одном направлении. Домены разделены домен-

ными стенками. Формирование различных типов 

доменной структуры зависит от 4-х факторов: об-

менное взаимодействие соседних атомов, магнито-

кристаллическая анизотропия, поля рассеяния и 

внешнее магнитное поле [33]. Любая система стре-

мится достичь минимального уровня энергии, этим 

обусловлено формирование доменной структуры. 

Кристаллографическая анизотропия способствует 

уменьшению ширины доменных стенок. Ширина 

доменной стенки (δ) зависит от энергий обменного 

взаимодействия и магнитной анизотропии: 

  (4)

  (5) 

где А — константа обменного взаимодействия. 

Если за расчетное значение энергии доменной 

стенки исследуемого магнита принять величину 

30 мДж/м2, то ширина доменной стенки δ = 1,4·10–9 м, 

константа обменного взаимодействия А = 2·10–5 м2. 

Заключение

Микроструктура спеченного магнита Со—

25%Sm марки КС25 включает следующие фазо-

вые составляющие: матричная фаза SmCo5, вто-

рая ферромагнитная фаза Sm2Co17, соединение 

Zr5Co3FeSm, оксид Sm2O3, карбид SmCoC2. Маг-

нитная структура данных магнитов на поверхнос-

тях, перпендикулярных оси намагничивания, 

представлена крупными доменами SmCo5 с ха-

рактерным размером 30—50 мкм и доменной 

структурой в виде лабиринта из мелкомасштаб-

ных доменов размером 3—5 мкм. Сопоставление 

МСМ-изображений с СЭМ-изображениями по-

верхности магнита Со—25%Sm привело к заклю-

чению о соответствии доменов дендритам SmCo5, 

доменной структуры в виде лабиринта — межден-

дритному пространству из смеси двух фаз: SmCo5 

и Sm2Co17. Сравнение изображений магнитной 

структуры вблизи дефектного слоя и в объеме об-

разца позволило сделать вывод о возникновении 

доменной структуры зерен в виде лабиринта вме-

сто однодоменных зерен — косвенном свидетель-

стве перехода SmCo5 → Sm2Co17, что может вызвать 

уменьшение коэрцитивной силы. Образование 

доменной структуры зерен в виде лабиринта и 

фазовое превращение происходят из-за нагрева и 

окисления материала во время электроэрозион-

ной обработки.

Исследование выполнено с использованием 

оборудования УЦКП «Современные нанотехнологии» 

Института естественных наук и математики 

Уральского федерального университета.
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Показаны новые способы контроля пережога в алюминиевых сплавах Д16 и В95, основанные на использовании метода 

энергодисперсионного рентгеноспектрального анализа (EDS-анализа). Известно, что пониженные свойства материалов 

на алюминиевой основе часто связаны с наличием пережога в структуре. Структурные изменения, вызываемые пережо-

гом (оплавление эвтектик и избыточных легкоплавких фаз и последующая кристаллизация оплавленных микрообъемов), 

сопровождаются развитием пористости, оказывают негативное влияние на физико-химические, механические и техноло-

гические свойства. Умение выявлять пережог на ранних стадиях позволяет отбраковывать дефектный металл. На основе 

EDS-анализа предложены характеристики, чувствительные к ранней стадии пережога. Выполнена идентификация степени 

наведенного пережога в листе из сплава Д16. В сплаве В95 установлены структурные составляющие, определяющие склон-

ность сплава к пережогу. Показано, что EDS-анализ позволяет выявить изменения химического состава элементов струк-

туры алюминиевых сплавов Д16 и В95 и по содержанию кислорода количественно идентифицировать стадию пережога. 

Развитие пережога ведет не только к увеличению содержания кислорода в химическом составе алюминиевых сплавов, но и 

к снижению электропроводности материала. Рассмотрена корреляционная связь между электропроводностью сплава Д16 

с наведенным в нем пережогом и содержанием кислорода. Применимость EDS-анализа обусловлена простотой методики и 

возможностью проводить количественную оценку развития дефекта в термоупрочняемых деформируемых алюминиевых 

сплавах после технологических нагревов. Его можно использовать как дополнительный метод исследования в случае, когда 

металлографический анализ не дает однозначного ответа при выявлении ранних стадий пережога. 

Ключевые слова: дефекты микроструктуры, пережог, деформируемые алюминиевые сплавы, термическая обработка, ми-

кроструктурный анализ, растровая электронная микроскопия, энергодисперсионный рентгеноспектральный анализ.
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Vorob`ev R.A., Sorokina S.A., Evstifeeva V.V. 

Phase composition of deformable D16 and B95 aluminium alloys with the quantitative assessment of overburning 
of different stages of development
This paper covers new overburning monitoring methods for D16 and V95 aluminum alloys based on use of a method of an energy-

dispersive X-ray spectral analysis (EDS analysis). It is known that lowered performance of aluminum-based materials is often 

connected with overburning in their structure. Because the structural changes caused by overburning (flash-off of eutectics and excess 

low-melting phases and the subsequent crystallization of melted-off microvolumes) are followed by developing porosity, have negative 

impact on physical and chemical, mechanical and processing properties. The ability to reveal overburning at early stages allows to reject 

the defective metal. Characteristics sensitive to an early overburning stage are offered based on EDS analysis. A degree of the induced 

overburning in a D16 sheet is identified. B95 alloy structural components determining the alloy tendency to overburning are revealed. It 

is found that the EDS analysis makes it possible to reveal changes in the chemical composition of the structural elements of D16 and V95 
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aluminum alloys and identify an overburning stage quantitatively based on oxygen content. Overburning development leads not only to 

the higher content of oxygen in the chemical composition of aluminum alloys, but also lowers the electrical conductivity of the material. 

The paper considers a correlation relationship between the D16 alloy electrical conductivity with overburning induced in it, and oxygen 

content. The applicability of this method is caused by the method simplicity and a possibility to quantify the defect development in the 

heat-strengthened deformable aluminum alloys after process heatings. Also this method can be used as an additional research method 

when metallographic analysis gives no definite answer at identification of early overburning stages. 

Keywords: microstructure defects, overburning, deformable aluminum alloys, heat treatment, microstructure analysis, scanning 

electron microscopy, energy-dispersive X-ray spectral analysis.
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Пониженные свойства материалов на алюми-

ниевой основе часто связаны с наличием пережога 

в структуре. Умение выявлять пережог на ранних 

стадиях позволяет не пропустить в производство 

дефектный металл.

Пережог алюминиевых сплавов может возник-

нуть: 

— в слитках: при проведении гомогенизации; 

при нагреве под горячую пластическую деформа-

цию (ГПД);

— в деформированных полуфабрикатах, термо-

упрочненных деталях, сварных соединениях: при 

наличии неравновесного солидуса в процессе де-

формации; при различных межоперационных и 

эксплуатационных нагревах (при закалке, свар-

ке, лазерной или электронно-лучевой обработке с 

оплавлением поверхности). 

В зависимости от того, на какой стадии возник 

дефект, различают пережог гомогенизационный, 

деформационный, закалочный и др. [1].

Структурные изменения, вызываемые пережо-

гом (оплавление эвтектик и избыточных легко-

плавких фаз и последующая кристаллизация оп-

лавленных микрообъемов), сопровождаются раз-

витием пористости, оказывают негативное влия-

ние на физико-химические, механические, техно-

логические свойства [2, 3].

Из-за структурной неоднородности и различия 

температуры нагрева в одном и том же полуфабри-

кате может иметь место пережог, соответствующий 

различным стадиям, — от слабого до сильного. 

Начальные стадии пережога полуфабрикатов 

усиливают чувствительность материала к обра-

зованию закалочных трещин, непосредственно 

после закалки не снижают твердость, но умень-

шают ударную вязкость. Более сильный пережог 

вызывает резкое ухудшение механических свойств 

(особенно чувствительна к пережогу ударная вяз-

кость), а в отдельных случаях приводит к полно-

му разрушению материала и авариям при работе 

изделий, работающих как при нормальных, так и 

криогенных температурах [4]. 

Пережог любого балла может способствовать 

возникновению закалочных трещин; сильные 

стадии оплавления могут привести к появлению 

пузырей на поверхности полуфабрикатов [5].

Температура начала пережога может изменять-

ся в широких пределах в зависимости от химиче-

ского состава сплава (всегда) и степени деформа-

ции (при ГПД). 

Процесс пережога в многокомпонентных 

сплавах протекает в интервале температур и 

времени, зависящем от степени отклонения ма-

териала от равновесного состояния. Она опре-

деляется условиями кристаллизации, степенью 

деформации, температурой и продолжитель-

ностью предшествующих нагревов, характером 

структуры (рекристаллизованная, нерекристал-

лизованная), дисперсностью структурных со-

ставляющих. 

Алюминиевые сплавы разных систем легиро-

вания имеют свои особенности начальной стадии 
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оплавления. Однако в любом случае пережжен-

ный металл исправить нельзя, заготовка должна 

выбраковываться [6]. 

Пережога в производстве можно избежать пра-

вильным назначением температурных интервалов 

тепловой обработки с учетом химического соста-

ва сплава, структурного состояния слитков и по-

луфабрикатов с последующим осуществлением 

жесткого контроля их соблюдения. 

Контроль полуфабрикатов на пережог может 

осуществляться несколькими способами, наибо-

лее известными из которых являются: измерение 

электропроводности, металлографический метод, 

механические испытания на изгиб, акустические 

испытания [7, 8].

Измерение электропроводности не выявляет 

начальные стадии пережога и неприменимо при 

межоперационных нагревах. Испытания на изгиб 

также не выявляют начальные стадии, но метод 

удобен для оперативного контроля и определения 

верхнего предела температур технологических на-

гревов для обработки конкретной партии изделий. 

Акустические испытания по значению коэффици-

ента затухания позволяют выявлять установившу-

юся стадию пережога, но требуют многочисленных 

кропотливых измерений [9]. Самым информатив-

ным способом контроля любой степени пережога 

у изделий является металлографический метод, 

особенно в случае использования для исследова-

ния микроскопов с широким диапазоном функ-

ций и программным обеспечением, в  том числе 

электронных.

Поскольку всегда существует вероятность от-

клонений от требуемых параметров обработки, це-

лью настоящего исследования являлась возмож-

ность идентификации (количественной оценки) 

пережога на любой стадии развития. 

Материалы 
и методика эксперимента

Объектами исследования служили сплавы Д16 

и В95, широко применяющиеся для изготовления 

ответственных деталей [5, 10]. 

Химический состав сплава Д16, %: 92,4 Al; 0,1 Si;

0,2 Fe; 4,64 Cu; 0,68 Mn; 1,73 Mg; 0,02 Zn; 0,005 Cr; 

0,004 Ni; 0,084 Ti; 0,03 V.

Химический состав сплава В95, %: 91,0 Al; 0,02 Si; 

0,13 Fe; 1,43 Cu; 0,26 Mn; 1,82 Mg; 5,0 Zn; 0,12 Cr; 

0,002 Ni; 0,05 Ti.

Для образцов из этих сплавов, вырезанных из 

листа, осуществлялась термическая обработка, при 

которой специально наводился пережог (табл. 1). 

Металлографический анализ структур про-

водился по ГОСТ 27637. В качестве реактива для 

травления использовалась смесь 5 %-ных спирто-

вых растворов HNO3, HCl, HF в пропорции 1 : 1 : 2 

соответственно. Исследование микроструктуры 

выполнялось по всему полю микрошлифов при 

увеличениях 200—500 крат.

Фотографии получены методом РЭМ на микро-

скопе «Vega 3 XMH» (Tescan, Чехия) с катодом из 

гексаборида лантана (LaB6) с термоэмиссией. Изо-

бражения регистрировались детектором вторич-

ных электронов при условиях съемки: ускоряющее 

напряжение 20 кВ, интенсивность пучка электро-

нов 10—13 А, рабочее расстояние 6—22 мм. 

Химический состав фаз и структурных состав-

ляющих выявляли методом EDS-анализа систе-

мой «Standard Aztec Energy/X-act» с базовым без-

Таблица 1

Режимы термической обработки образцов из сплавов Д16 и В95

Марка сплава Степень развития наводимого дефекта Закалка в холодную воду от t, °С Старение (режим)

Д16

Нет пережога 495

Естественное 

(4 сут)

Слабый пережог 505

Средний пережог 510

Сильный пережог 520

Сильный пережог 540

В95
Нет пережога 475 Искусственное 

(140 °С, 16 ч)Сильный пережог 540
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азотным детектором (Oxford Instruments, Герма-

ния) с точностью 0,1 мас.%.

Электропроводность определяли многофунк-

циональным вихретоковым прибором МВП-2М 

(НПЦ «Кропус», г. Ногинск) с погрешностью 

0,1 МСм/м.

Результаты работы

Сплав Д16

Металлографическими признаками пережога 

являются пористость и характерная морфология 

эвтектик. Шкалы ГОСТ 27637 позволяют только 

качественно оценить стадию пережога. 

Микроструктура термоупрочненного сплава 

Д16 (без пережога) состоит из α-твердого раствора 

(светлое поле) и темных включений марганец- и 

железосодержащих фаз (рис. 1) [11, 12]. 

Повышение температуры закалки сплава Д16 

ведет к появлению в микроструктуре признаков 

пережога, причем процессу свойственна стадий-

ность развития в зависимости от температуры на-

грева. Таким образом, в результате проведенных 

термических обработок в интервале температур 

закалки 505—540 °С в сплаве Д16 наведены стадии 

слабого, среднего и сильного пережогов.

Нагрев до 505 °С при закалке образцов приво-

дит к формированию в микроструктуре ранней 

стадии пережога, характеризующейся следующи-

ми признаками (рис. 2):

— прерывистые эвтектические скопления, по-

вторяющие очертания границ отдельных зерен 

или субзерен; очаги оплавления располагаются 

преимущественно вблизи строчечных скоплений 

интерметаллидов;

— внутризеренные сферические образования 

(глобули) с эвтектическим строением по всему се-

чению или на ободках на их периферии, которые 

появляются в результате оплавления частиц рас-

творимых фаз, не растворившихся к моменту на-

грева до температуры солидуса.

На средней стадии пережога, которая дости-

гается при температуре закалки 510 °С, происхо-

дит дальнейшее развитие процессов окисления и 

оплавления структурных составляющих сплава, в 

результате чего наблюдаются (рис. 3):

— укрупнение эвтектических скоплений на от-

дельных участках границ зерен и в их стыках; 

— увеличение количества внутризеренных гло-

булей с эвтектическим строением;

— образование пор, расположенных преимуще-

ственно в стыках зерен и внутри глобулей.

Сильный пережог сплава Д16 возникает при 

температурах нагрева 520—540 °С. Для микро-

структуры на данной стадии характерны следую-

щие признаки:

— почти непрерывная сетка эвтектических вы-

делений различной толщины по границам зерен, 

образовавшаяся при кристаллизации больших 

оплавленных объемов металла: крупные глобули с 

эвтектическим строением (увеличение размеров), 

утолщенные образования с эвтектическим стро-

ением вокруг и между частиц нерастворимых фаз 

(рис. 4, 5);

— сферическая непрерывная пористость в ме-

стах наибольшего оплавления (увеличение коли-

чества и размеров пор). 

Кроме вышеперечисленных признаков, пере-

жог может сопровождаться появлением в струк-

туре отдельных, более светлых по сравнению с 

матричным твердым раствором, рекристаллизо-

ванных зерен или части крупных зерен (рис. 5, а).

Известно, что возникновение пережога свя-

зано с проникновением кислорода из атмосферы 

печи в поверхностные слои алюминиевых спла-

вов, окислением прежде всего границ зерен и 

образованием с компонентами легкоплавких со-

единений — эвтектик. Отсюда содержание кисло-

рода в химическом составе алюминиевого сплава 

может служить количественной оценкой степени 

пережога.

В данной работе был использован метод EDS-

анализа (Energy-Dispersive X-ray Spectroscopy), ос-

нованный на регистрации характеристического 

рентгеновского излучения, что позволяет прово-

дить более информативное исследование содер-
Рис. 1. Микроструктура сплава Д16 

после закалки от t = 495 °С и естественного старения
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жания кислорода в малых областях микрошлифа, 

соизмеримых с размером зерен, и сделать более 

точное заключение о наличии или отсутствии пе-

режога в сплаве [13, 14].

Метод EDS на образцах из сплава Д16 заклю-

чался в определении массовой доли кислорода на 

фиксированной площади микрошлифа. Экспе-

риментально было выявлено, что 400 мкм2 — это 

Рис. 2. Слабый пережог в сплаве Д16 после закалки от t = 505 °С

а – эвтектические скопления; б – эвтектические глобули

Рис. 3. Средний пережог в сплаве Д16 после закалки от t = 510 °С

а – эвтектические скопления; б – эвтектические глобули, поры

Рис. 4. Сильный пережог в сплаве Д16 после закалки от t = 520 °С

а – сетка эвтектик, крупные глобули; б – цепочка пор

a

a

a

б

б

б
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оптимальная площадь в данном случае. Именно 

при таких размерах исследуемая область включает 

в себя все структурные составляющие сплава, гра-

ницы зерен, а также места оплавления. При увели-

чении площади исследования EDS-анализ явля-

ется нечувствительным к изменению содержания 

кислорода (существенно повышается погрешность 

измерения), а при ее уменьшении — часть струк-

турных составляющих не попадает в зону анализа 

(возникают грубые ошибки при определении со-

держания кислорода в образце).

На образцах после закалки от температур 495 

и 505 °С и последующего естественного старения 

в сплаве Д16 основной структурной составляю-

щей является твердый раствор меди и магния в 

алюминии и интерметаллидные фазы S(Al2CuMg) 

и θ(Al2Cu) [15, 16]. Очагов оплавления, располо-

женных вблизи скоплений интерметаллидов, и 

прерывистых выделений эвтектики визуально 

не выявляется (рис. 6, а, б), однако проведенный 

EDS-анализ показал, что содержание кислорода в 

образцах, закаленных от 505 °С, возросло с 0,68 до 

0,77 %. (табл. 2). Это свидетельствует, что при на-

греве до t = 505 °С в сплаве начинают развиваться 

процессы окисления, которые с помощью метал-

лографического метода зафиксировать проблема-

тично. 

С повышением температуры закалки содержа-

ние кислорода в сплаве продолжает увеличиваться 

до 1,02 % (см. табл. 2). При этом в интервале темпе-

ратур закалки 505—520 °С процесс окисления наи-

более интенсивен, а в интервале 520—540 °С зату-

хает. Выше температуры 505 °С признаки пережога 

в структуре можно идентифицировать не только с 

помощью EDS-анализа, но и металлографическим 

методом [17].

На образцах, закаленных от t = 510 °С, в ми-

кроструктуре наблюдаются тонкие прерывистые 

выделения эвтектики, проявляющие очертания 

границ отдельных зерен вблизи интерметаллид-

ной фазы (см. рис. 6, в). С повышением темпера-

туры нагрева до 520 °С в результате окисления 

Рис. 5. Сильный пережог в сплаве Д16 после закалки от t = 540 °С

а – отдельные светлые зерна; б – крупные глобули

Таблица 2

Содержание кислорода и электропроводность сплава Д16 
после нагрева до температур выше сольвуса

Температура 

закалки, °С

Содержание 

кислорода, %

Электропроводность 

σ, МСм/м
ΔО2 ,% Δσ, %

495 0,68 18,5 – –

505 0,77 16,9 13,2 8,6

510 0,88 16,4 29,4 11,4

520 1,01 16,2 48,5 12,4

540 1,02 15,9 50,0 14,0

a б
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Рис. 6. Микроструктура сплава Д16 

после закалки от различных температур

а – нерастворимые фазы 

б – эвтектики с нерастворимыми фазами 

в – проявление границ 

г – утолщение границ, поры 

д – оплавление

t, °С: 495 (а), 505 (б), 510 (в), 520 (г), 540 (д)

a

в г

б

д
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происходит заметное утолщение границ зерен, 

особенно на стыках, в теле зерна формируется 

пористость.

При температурах закалки 540 °С кроме вы-

шеописанных признаков пережога, спровоциро-

ванных интенсивными процессами окисления, в 

структуре на стыках зерен появляются оплавлен-

ные объемы металла.

Развитие пережога ведет не только к увеличе-

нию содержания кислорода в составе сплава Д16, 

но и к снижению его электропроводности [18]. 

Связь между этими показателями очевидна (рис. 7). 

Значения σ в состоянии без пережога по сравне-

нию со стадией сильного пережога отличаются на 

14 %, содержание O2 — на 13 % (см. табл. 2). Наи-

более интенсивное снижение электропроводно-

сти наблюдается сразу же при превышении нор-

мальной температуры закалки сплава Д16 (495 °С) 

и продолжается до t = 510 °С, далее с повышением 

температуры нагрева до 520—540 °С интенсивность 

снижается, т.е. предлагаемый метод реагирует на 

наличие даже слабого пережога в начальной ста-

дии. 

Измерение либо электропроводности, либо со-

держания кислорода до и после термической об-

работки позволяет идентифицировать пережог в 

сплаве Д16 без проведения металлографического 

анализа, что имеет практическую ценность. Ори-

ентируясь на процентное изменение предлагаемых 

показателей, можно оценить стадию пережога. 

Например, если содержание кислорода измени-

лось на 10—15 %, то пережог слабый, на 20—30 % — 

средний, более 35 % — сильный.

Применимость метода EDS обусловлена про-

стотой методики и возможностью проводить ко-

личественную оценку развития дефекта в сплаве 

Д16 после технологических нагревов. Также дан-

ный метод можно использовать как дополнитель-

ный метод исследования в случае, когда металло-

графический анализ не дает однозначного ответа 

при выявлении ранних стадий пережога.

Сплав В95

В отличие от Д16 сплав В95 менее склонен к пе-

режогу в связи с более широким интервалом зака-

лочных температур. Образцы из сплава В95 были 

обработаны по режимам, представленным в табл. 1. 

Идентификация пережога проводилась так же, как 

и в сплаве Д16, с помощью EDS-анализа, но опре-

делялся не усредненный химический состав на 

фиксированной площади микрошлифа, а отдель-

но в каждой структурной составляющей [19, 20].

Известно, что при повышенных температу-

рах обработки и при наличии в атмосфере печи 

кислорода наиболее легкоплавкие эвтектики (ко-

торые обычно располагаются на границах и не 

содержат Fe, Mn) переходят в жидкое состояние 

и окисляются, т.е. в сплаве происходит пережог. 

После кристаллизации состав этих структурных 

составляющих меняется относительно исход-

Рис. 7. Связь значений электропроводности 

сплава Д16 и содержания кислорода в зависимости 

от степени развития пережога

Таблица 3

Химический состав структурных составляющих в сплаве В95 без пережога

Спектр
Структурная 

составляющая

Содержание, мас.%

Al Cu Mg Mn Cr Zn Fe O

1 α-твердый раствор 89,0 2,3 2,3 0,3 – 5,7 – 0,6

2 Упрочняющая S-фаза 89,0 2,5 2,3 0,1 – 5,3 – 0,7

3
Эвтектика 

Fe-, Mn-содержащая
73,0 9,0 1,1 1,3 0,2 3,9 8,8 2,5

4 Граница зерна 87,4 2,7 2,1 0,4 – 6,6 – 0,9
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ного, что и можно зарегистрировать с помощью 

EDS-анализа.

В микроструктуре сплава В95 встречаются сле-

дующие упрочняющие фазы: S(Al2CuMg), MgZn4 и 

Т(Cu2Mg4Zn3), а также нерастворимые железистые 

и марганцовистые фазы, входящие в неравновес-

ные эвтектики сложного состава типа Al(MnFeCr)

CuZn и Al7Cu2Fe. Вышеперечисленные структур-

ные составляющие могут находиться как внутри 

зерен, так и на их границах [6, 21].

Основой сплава В95 является α-твердый рас-

твор легирующих элементов (Сu, Mg, Mn, Zn) в 

алюминии (содержание Al достигает 89 %), что от-

ражено в составе спектра 1 (табл. 3, 4), причем хи-

мический состав спектров α-твердого раствора на 

образцах с исходной удовлетворительной струк-

турой и с наведенным пережогом по содержанию 

кислорода не отличается.

В сплаве без пережога (рис. 8, а) количество 

кислорода в упрочняющих фазах и на границах 

зерна (спектры 2, 4 в табл. 3) отличается от основы 

в пределах 0,6—0,9 %, нерастворимые эвтектики 

(спектр 3 в табл. 3) содержат максимальное коли-

чество кислорода. 

В сплаве с пережогом выявляются границы 

зерна (рис. 8, б), имеющие различную толщину и 

цвет от светло-серого до черного. Светлая граница 

зерна (спектр 4 в табл. 4) не окислена, так как ко-

Таблица 4

Химический состав структурных составляющих в сплаве В95 после пережога

Спектр
Структурная 

составляющая

Содержание, мас.%

Al Cu Mg Mn Cr Zn Fe O

1 α-твердый раствор 88,7 2,2 2,4 0,2 – 6,0 – 0,5

2 Эвтектика без Fe, Mn 66,3 12,7 1,7 – 3,2 3,4 – 12,7

3
Эвтектика 

Fe-, Mn-содержащая
51,1 29,0 0,7 2,1 0,4 2,9 10,3 3,5

4 Граница зерна 88,3 2,4 2,4 0,2 – 6,0 – 0,7

Рис. 8. Структура сплава В95

а – без пережога; б – с пережогом

a б
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личество кислорода незначительно отличается от 

основы (спектр 1 в табл. 4).

На утолщении границы черного цвета (спектр 2 

в табл. 4) количество кислорода в 25 раз больше, 

чем в α-твердом растворе, — признак пережога в 

связи с присутствием легкоплавкой структурной 

составляющей.

Fe-, Mn-содержащая структурная составляю-

щая (спектр 3 в табл. 4) имеет повышенное содер-

жание кислорода по сравнению с подобной в спла-

ве без пережога (спектр 3 в табл. 3), что говорит о 

том, что процессы окисления начались и в туго-

плавких фазах внутри зерна.

Таким образом, показано, что тело и граница 

зерна, свободные от присутствия других фаз, у 

сплава В95 практически не склонны к пережогу в 

пределах t = 475÷540 °С; в эвтектиках, содержащих 

железо и марганец, содержание кислорода увели-

чено в 1,4 раза; наиболее чувствительны к пережо-

гу легкоплавкие эвтектики, в которых доля кисло-

рода повышена в 18 раз. 

Вероятно, наличие в химическом составе пере-

ходных металлов уменьшает склонность к пережо-

гу. Технологии обработки, связанные с высокими 

температурами, должны протекать в условиях, 

максимально приближенных к равновесным.

Выводы

1. Установлено, что метод EDS позволяет вы-

явить изменения химического состава элементов 

структуры алюминиевых сплавов Д16 и В95 и по 

содержанию кислорода количественно идентифи-

цировать стадию пережога. 

2. Показано, что электропроводность, опреде-

ленная вихретоковым методом, является харак-

теристикой, чувствительной к изменению содер-

жания кислорода в алюминиевом сплаве Д16, и 

позволяет количественно идентифицировать ста-

дию развития пережога без проведения металло-

графического анализа. 

3. Выявлены структурные составляющие спла-

ва В95, окисляющиеся в первую очередь и опре-

деляющие его склонность к пережогу. Наиболее 

чувствительными к высоким температурам явля-

ются эвтектики, представляющие композицию 

Al—Сu—Zn—Cr—Mg, содержащие после наведен-

ного пережога в 25 раз больше кислорода.

Работа выполнена в рамках гранта Президента РФ 

для государственной поддержки 

молодых российских ученых МК-6069.2018.8.
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27 ноября 2019 г. на 92-м году жизни скончался выдающийся 

ученый, высококвалифицированный педагог, вклад которого в 

развитие российской науки и высшего образования неоценим, 

профессор, доктор технических наук, кавалер орденов Ленина 

и «Знак Почета», лауреат Государственной премии РФ, почет-

ный работник высшего профессионального образования РФ 

Михаил Владимирович Пикунов.

Михаил Владимирович в 1951 г. окончил Московский инсти-

тут цветных металлов и золота по специальности «Литейное про-

изводство», а в 1955 г. защитил кандидатскую диссертацию под 

руководством проф. А.Г. Спасского. В 1960–1977 гг. он работал в 

институте Гиредмет, где руководил исследованиями в области 

выращивания монокристаллов тугоплавких металлов (вольфра-

ма, молибдена, ванадия, ниобия и др.). В 1973 г. состоялась за-

щита его докторской диссертации. Михаил Владимирович участ-

вовал в работах по совершенствованию производства литых мо-

нокристаллических магнитов на основе оригинальных теоретических разработок, занимался разработ-

кой теоретических основ частично неравновесной кристаллизации сплавов, проблемами связи микро-

структуры сплавов с условиями затвердевания отливок, исследованием особенности формирования 

структуры литейных сплавов с легкоплавкими примесями.

С 1977 г. Михаил Владимирович работал в МИСиС на кафедре технологии литейных процессов (сей-

час это кафедра литейных технологий и художественной обработки материалов). Он читал лекции по 

специальным учебным курсам «Теория литейных процессов», «Кристаллизация тройных сплавов», вел 

активную научную и исследовательскую работу. Его учениками защищены 22 кандидатских и доктор-

ских диссертации. За долгую жизнь М.В. Пикунов опубликовал очень много статей, а также учебников, 

учебных пособий и монографий (более 200 наименований), по которым учатся студенты и аспиранты во 

многих вузах страны и за рубежом.

Михаил Владимирович стоял у истоков создания московской редакции журнала «Известия вузов. 

Цветная металлургия», более 20 лет курируя раздел «Литейное производство», и все эти годы был актив-

ным членом редколлегии журнала.

Память о Михаиле Владимировиче Пикунове будет жить в его многочисленных учениках, работаю-

щих по всему миру и продолжающих развивать его идеи.

ПАМЯТИ МИХАИЛА ВЛАДИМИРОВИЧА ПИКУНОВА
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Уважаемые подписчики!

Издательство ООО «Калвис» сообщает, что со второго полугодия 2020 г. оно выходит 

из каталога агентства «Роспечать» «Газеты. Журналы» и объединенного каталога 

«Пресса России». 

Вы можете подписаться на журналы издательства: «Известия вузов. Цветная метал-

лургия», «Известия вузов. Порошковая металлургия и функциональные покрытия», 

«Экология и промышленность России» и «Катализ в промышленности» в печатной 

и электронной формах:

– через редакцию, отправив заявку на e-mail: podpiska@kalvis.ru; info@kalvis.ru

– через агентство «Урал-Пресс» (www.ural-press.ru)

Вышел в свет учебник «Твердые сплавы» (авторы: Панов В.С., Коняшин И.Ю, 

Левашов Е.А., Зайцев А.А.) – издательский дом НИТУ «МИСиС», 2019 г., 398 с.

Даны современные представления о теории и практике твердых сплавов, рассмотрены общие 

и специальные вопросы технологии производства современных спеченных твердых сплавов, 

их структурные особенности и свойства. Изложены физико-химические основы получения 

материалов нового поколения, в том числе наноструктурированных, иерархических, функ-

ционально-градиентных твердых сплавов. Освещены технологические процессы получения 

исходных порошков карбидов, твердосплавных смесей и изделий из них, а также методы 

контроля полуфабрикатов и готовых изделий. Проанализированы фундаментальные основы 

металловедения, особенности формирования структуры твердых сплавов, технологии нане-

сения износостойких покрытий. Даны области применения твердых сплавов в различных 

отраслях промышленности. 

Заказать учебник можно по адресу: 119049, г. Москва, Ленинский пр-т, 4, издательский 

дом НИТУ «МИСиС», а также по телефонам: (495) 638-44-16, (495) 638-44-43.
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