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ГРАВИТАЦИОННО-ФЛОТАЦИОННОЕ ОБОГАЩЕНИЕ 
ЗОЛОТОСОДЕРЖАЩЕЙ РУДЫ

© 2021 г. П.К. Федотов, А.Е. Сенченко, К.В. Федотов, А.Е. Бурдонов

Иркутский национальный исследовательский технический университет (ИРНИТУ), г. Иркутск, Россия

ООО НИИПИ «Технология обогащения минерального сырья», г. Иркутск, Россия

Статья поступила в редакцию 27.08.20 г., доработана 28.09.20 г., подписана в печать 30.09.20 г.

Аннотация: Работа посвящена исследованию обогатимости золотосодержащей руды. Согласно технологическим исследованиям, 

среднее содержание золота составило 11,88 г/т. Содержание серебра незначительное – 2,43 г/т. Основными рудными минералами 

пробы являются пирит и пирротин. Среднее содержание этих минералов в руде, по данным минералогического и рентгено-

структурного анализов, составило около 6 % (в сумме). Основные породообразующие минералы исходной руды – кварц (60,1 %), 

кварц–хлорит-слюдистые агрегаты (3,8 %), карбонаты (7,1 %). По результатам исследования установлено, что извлечение золота 

при выполнении теста GRG составило 72,75 % при выходе суммарного концентрата 1,34 % и содержании 664,78 г/т. При этом 

содержание золота в хвостах – 3,29 г/т. Стадиальный тест показал, что для переработки руды только по гравитационной техно-

логии целесообразно применение двухстадиальной схемы. Первая стадия – в цикле измельчения при крупности руды 60–70 %, 

вторая – при конечной крупности слива классификации 90 % –0,071 мм. Центробежная сепарация, как операция извлечения 

свободного золота в цикле измельчения, работает эффективно. Получен концентрат с содержанием золота 2426 г/т при выходе 

0,31 % и извлечении 63,74 %. Обогащение измельченных до 90 % –0,071 мм хвостов первой стадии на концентраторе КС-CVD 

(моделирование) позволило получить извлечение золота в суммарный гравитационный концентрат (KC-MD + KC-CVD) 87,25 % 

при выходе концентрата 22,63 %. Содержание золота в хвостах составило 1,97 г/т. Результаты гравитационного и флотационного 

обогащения исходной руды свидетельствуют о целесообразности применения комбинированной гравитационно-флотационной 

технологической схемы. В замкнутом опыте обогащения исходной руды по этой схеме при естественном значении рН пульпы 

(без добавления кислоты) получены следующие продукты: гравитационный концентрат с содержанием золота 2426 г/т при выхо-

де 0,31 % и извлечении 64,06 %; флотационный концентрат (после II перечистки) с содержанием золота 122 г/т при выходе 2,90 % 

и извлечении 33,01 %; суммарное извлечение золота в гравитационно-флотационный концентрат составило 94,07 % при выходе 

3,21 % и содержании Au 345,87 г/т, содержание золота в хвостах флотации было 0,72 г/т.

Ключевые слова: золото, обогатимость, технологические исследования, флотация, гравитация, моделирование, концентрат, 

хвосты, извлечение.
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Abstract: The paper focuses on the study of the gold-bearing ore dressability. According to technological research, the average gold content is 

11.88 g/t. The silver content is insignificant – 2.43 g/t. Main ore minerals in the sample are pyrite and pyrrhotite. According to mineralogical 
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Введение

Исследования и технологии горно-обогати-

тельной промышленности развивались непрерыв-

но по мере расширения объема знаний и опыта, 

совершенствования аналитической и инструмен-

тальной базы. Работы в данной области велись с 

тех пор, как существует горное дело. Несмотря на 

колоссальное количество научных работ, веду-

щихся как на территории Российской Федерации 

[1—4], так и в зарубежных исследовательских цен-

трах Китая [5], Кореи [6], Бразилии [7], исследо-

вания по максимально возможному извлечению 

ценных компонентов из упорных руд весьма акту-

альны для развития всего горно-обогатительного 

и металлургического комплексов. На основании 

анализа литературы [8—11], наиболее востребо-

ванным направлением является переработка зо-

лотосодержащих руд с различным содержанием 

веществ, препятствующих полному извлечению 

ценного компонента.

Для достижения поставленных целей и задач, 

как правило, применяют различные комплексные 

схемы переработки: гравитационно-флотацион-

ные, гравитационно-металлургические и т.д. Ис-

пользование той или иной технологии обогаще-

ния минерального сырья зависит от множества 

and X-ray structural analysis, the average content of these minerals in the ore is about 6 % (in total). Main rock-forming minerals of the original 

ore are: quartz (60.1 %), quartz-chlorite-mica aggregates (3.8 %), carbonates (7.1 %). According to the study results, it was found that the gold 

recovery in the GRG test was 72.75 % with a total concentrate yield of 1.34 % and a content of 664.78 g/t. At the same time, the gold content 

in tailings was 3.29 g/t. A stage test showed that it is advisable to use a two-stage scheme for ore processing by gravity technology only. The 

first stage is in the grinding cycle with the 60–70 % ore size, and the second stage is with the final classifier overflow size of 90 % –0.071 mm. 

Centrifugal separation has high performance as a free gold recovery operation in the grinding cycle. A concentrate with a gold content of 

2426 g/t was obtained with a yield of 0.31 % and a recovery of 63.74 %. The beneficiation of first stage tailings ground to 90 % –0.071 mm at 

the KC-CVD concentrator (modeling) made it possible to extract gold into a total gravity concentrate (KC-MD + KC-CVD) of 87.25 % with a 

concentrate yield of 22.63 %. The gold content in tailings was 1.97 g/t. The results of gravity and flotation concentration of the original ore indi-

cate the feasibility of using a combined gravity-flotation technological scheme. In a closed experiment of the initial ore beneficiation according 

to the gravity-flotation scheme at a natural pH of the pulp (without adding acid), the following products were obtained: gravity concentrate with 

a gold content of 2426 g/t at a yield of 0.31 % and recovery of 64.06 %; flotation concentrate (after the II cleaning) with a gold content of 122 g/t 

at a yield of 2.90 % and recovery of 33.01 %; the total gold recovery in the gravity-flotation concentrate was 94.07 % with a yield of 3.21 % and 

an Au content of 345.87 g/t, the gold content in the flotation tailings was 0.72 g/t.

Keywords: gold, dressability, technological research, flotation, gravity concentration, modeling, concentrate, tailings, extraction.
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различных факторов — таких, как форма частиц, 

геометрические размеры, масса, смачиваемость, 

ассоциация с минералами и др. К примеру, в ра-

боте [12] показано влияние формы частиц и ин-

декса шероховатости на процесс флотации сырья. 

В работе [13] представлены исследования по вли-

янию крупности частиц сырья на эффективность 

обогащения в промышленных условиях. В силу 

своей химической инертности почти все золото в 

земной коре находится в самородном состоянии, а 

именно в виде металла с незначительным содержа-

нием примесей. Ввиду этого факта и физических 

свойств данного металла становится возможным 

применение гравитационных способов разделе-

ния минералов. Однако использование такой тех-

нологии при наличии тонкодисперсного сырья ча-

сто сопровождается высокими потерями ценного 

компонента и негативным воздействием на объек-

ты окружающей среды.

В этом случае более перспективна комплексная 

схема переработки с применением высокоэффек-

тивных обогатительных процессов. Так, флотация 

является наиболее эффективным и востребован-

ным способом обогащения золотосодержащих руд, 

когда в них присутствуют сульфидные минералы, 
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даже в незначительных количествах [14]. Гравита-

ционные методы предпочтительны для извлече-

ния более крупных частиц ценных минералов [15]. 

Гравитационно-флотационные технологии пе-

реработки золотосодержащих руд достаточно рас-

пространены и эффективны среди способов обо-

гащения минерального сырья [16—19].

Настоящая работа посвящена применению гра-

витационно-флотационной схемы переработки 

золотосодержащего сырья одного из российских 

месторождений.

Объект исследования

Исследование проводилось с использованием 

пробы, которая характеризует малосульфидный 

золотокварцевый тип руды. Среднее содержание 

золота в технологической пробе, по данным акта 

отбора, — 8,5 г/т. Гранулометрический состав руды 

крупностью –2+0 мм, подготовленной для тестов, 

представлен в табл. 1.

По данным ситового анализа руды, распределе-

ние золота по классам крупности неравномерно — 

его содержание колеблется от 8,6 г/т (–0,2+0,1 мм) 

до 17,50 г/т (–1+0,5 мм). Такой характер распреде-

ления является признаком наличия в дробленой 

руде частиц золота крупных и средних размеров в 

свободной форме и в богатых сростках. 

Результаты оптико-эмиссионного анализа ру-

ды (анализы IСP90, IСP40) показали, что концент-

рация вредных элементов — мышьяка и сурьмы — 

не превышает 0,005 %, и они не будут оказывать 

отрицательного влияния на процессы переработ-

ки руды. Содержание SiO2 — 78,7 %. Доля тяжелых 

цветных металлов (Cu, Pb, Zn) составляет тысяч-

ные доли процента, и они не будут иметь промыш-

ленного значения для извлечения. Единственным 

ценным компонентом руды является золото.

Породы месторождения представлены орудене-

лыми карбонатно-кварцевыми породами с разно-

зернистым гранобластовым кварцем, железистым 

кальцитом или анкеритом в интерстициях кварце-

вых зерен, группирующихся в пятнистые, прожил-

ковидные скопления. Из карбонатных минералов 

присутствуют изометричные зерна сидерита, при 

разложении которого выделяются неправильные 

зерна магнетита. Из других нерудных минералов в 

шлифах встречаются чешуйки хлорита, мускови-

та, агрегаты эпидота.

Основными породообразующими минералами 

исходной руды являются: кварц — 60,1 %, кварц—

хлорит-слюдистые агрегаты — 3,8 %, карбонаты — 

7,1 %. Шламы представлены карбонатизированной 

слюдисто-кварцевой, с хлоритом, массой — 22,8 %. 

Рудные минералы (сульфиды) были выражены 

пиритом — 2,2 %, арсенопиритом — знаки; халь-

копиритом и галенитом — редкие знаки. По содер-

жанию сульфидов руда данного месторождения 

является бедной, по степени окисления — суль-

фидной.

Фазовый анализ исходной руды показал, что 

при крупности –2 мм доля свободного золота со-

ставляет 29,11 %. С увеличением тонины помола 

(–0,071 мм) до 60 % и далее до 95 % количество сво-

бодного золота повышается — 50,50 и 63,16 % соот-

ветственно. Доля цианируемого золота (свободно-

Таблица 1. Гранулометрическая характеристика дробленой руды (–2 мм) с распределением золота, 
серебра, железа и серы по классам крупности

Table 1. Crushed ore size grading (–2 mm) with gold, silver, iron and sulfur grain size distribution

Класс крупности 

продукта, мм

Выход 

фракции, %

Содержание 

Au, г/т

Распреде-

ление Au, %

Содержание 

Fe, %

Распреде-

ление Fe, %

Содержание 

S, %

Распреде-

ление S, %

–2+1 38,31 9,6 33,11 5,73 33,18 2,63 32,68

–1+0,5 13,74 17,50 21,65 5,66 11,76 2,77 12,35

–0,5+0,315 6,60 13,20 7,84 5,73 5,72 2,67 5,72

–0,315+0,2 7,03 9,40 5,95 5,77 6,14 2,65 6,05

–0,2+0,1 11,36 8,60 8,80 6,57 11,28 3,40 12,53

–0,1+0,071 5,95 9,50 5,09 7,83 7,04 4,14 7,99

–0,071+0,045 4,65 12,20 5,11 8,67 6,10 4,32 6,52

–0,045+0 12,34 11,20 12,44 10,07 18,78 4,04 16,17

Итого 100,00 11,11 100,00 6,62 100,00 3,08 100,00
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го и в сростках) при крупности –2 мм составляет 

57,59 %, с размером –0,071 мм в количестве 60 и 

95 % — соответственно 77,35 и 93,29 %.

Можно сделать вывод, что данная руда является 

благоприятным сырьем для обогащения гравита-

ционными и флотационными способами. Также 

возможна эффективная переработка исходной ру-

ды и продуктов ее обогащения гидрометаллурги-

ческими методами. 

Методика исследований

Методика проведения эксперимента 
на обогатимость гравитационными методами

Результаты изучения вещественного состава ру-

ды показали, что при измельчении до крупности 

95 % –0,071 мм более половины золота (63,16 %) 

присутствует в свободной форме. Поэтому для 

переработки данной руды целесообразно исполь-

зовать методы гравитационного обогащения, в 

частности центробежную сепарацию с малым (до 

1,5 %) и увеличенным (более 1,5 %) выходом кон-

центрата. 

Возможность применения центробежных ме-

тодов для извлечения свободного золота из руды 

месторождения устанавливали по результатам 

специального международного GRG-теста (мето-

дика компании «Knelson», Канада). 

Конечную крупность измельчения и целесооб-

разность обогащения руды промежуточной круп-

ности определяли по результатам стадиального те-

ста обогащения на центробежном концентраторе 

(методика ТОМС). 

Оценку уровня извлечения свободного золота на 

промежуточной крупности руды (60 % –0,071 мм) 

гравитационными методами проводили по резуль-

татам укрупненных тестов обогащения на отса-

дочной машине и на сепараторе с периодической 

разгрузкой.

Влияние выхода концентрата на извлечение 

золота устанавливали по результатам моделирова-

ния обогащения руды на сепараторе с непрерыв-

ной разгрузкой концентрата. 

Всего на стадии исследований по обогащению 

руды месторождения гравитационными методами 

были выполнены следующие тесты: 

— GRG-тест (методика компании «Knelson», 

Канада), цель которого состояла в определении 

количества золота, извлекаемого гравитацией, и 

оценке возможности применения центробежных 

сепараторов с малым выходом концентрата для обо-

гащения руды месторождения. Методика выпол-

нения GRG-теста предусматривает трехстадиаль-

ное обогащение руды: на первой стадии крупность 

питания составляет –2,0 (1,7) мм, на второй — 

ориентировочно 80 % –250 мкм, на третьей — 

80 % –75 мкм [20—22]. Результаты гравитационно-

го теста представлены в табл. 2.

— стадиальный тест ТОМС с определением 

оптимальной (конечной) крупности измельчения 

руды (по результатам стадиального гравитацион-

ного обогащения руды) и количества стадий гра-

витационного обогащения. Опыт проводился на 

центробежном концентраторе с последователь-

ным снижением крупности руды на каждой ста-

дии. Исследовался материал крупностью –2 мм в 

диапазоне от 16,99 до 93,96 % фракции –0,071 мм. 

На каждой стадии выполнялось по 4 операции 

обогащения (на первой стадии — 2 операции). На 

основе полученных данных построен график за-

висимости извлечения золота от крупности руды 

(рис. 1), дополненный, по данным расчета крите-

рия Хенкока, кривой эффективности обогащения. 

В полном объеме результаты стадиального теста 

приведены на рис. 2. 

Моделирование извлечения золота в цикле из-
мельчения (первая стадия обогащения) — целью 

являлась оценка возможности извлечения свобод-

ного золота на промежуточной крупности руды 

(~60 % –0,071 мм) гравитационными методами при 

малом выходе концентрата. Было проведено одно-

кратное обогащение на центробежном концентра-

торе (KC-MD) навески исходной руды крупностью 

Рис. 1. Зависимость эффективности извлечения золота 

от крупности измельчения руды

1 – извлечение Au; 2 – эффективность

Fig. 1. Dependence of gold extraction efficiency 

on ore grinding size 

1 – Au recovery; 2 – efficiency
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60 % –0,071 мм. Для оценки возможности выделе-

ния свободного золота в «золотую головку» выпол-

нена металлургическая доводка концентрата.

Моделирование второй стадии обогащения на 
KC-CVD с доводкой концентрата — в результате 

данного тестирования предварительно оценива-

лась применимость концентратора КС-CVD для 

извлечения золота из хвостов первой стадии обога-

щения и определялось влияние выхода конечного 

гравитационного концентрата на показатели обо-

гащения. Предварительная оценка выполнялась 

путем моделирования процесса с использованием 

концентрационного стола (СКО) и центробежного 

концентратора с периодической разгрузкой кон-

центрата (KC-MD).

Концентрат СКО в совокупности с концентра-

Рис. 2. Схема и результаты стадиального обогащения руды в центробежном концентраторе 

с периодической разгрузкой концентрата KC-MD3

В представленной схеме                                        обозначены следующие показатели: 

 γ – выход продукта, ε – извлечение, β – содержание компонента в концентрате

Fig. 2. Diagram and results of staged ore dressing in a centrifugal concentrator with periodic KC-MD3 concentrate unloading

In the presented scheme                                      the following values are indicated: 

 γ – product yield, ε – recovery, β – component content in the concentrate

γ, % β, г/т

ε,%

γ, % β, g/t

ε,%
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том KC-MD характеризует продукт доводки кон-

центрата КС-CVD при получении конечного 

гравитационного концентрата. Такой подход по-

зволяет предварительно оценить возможность 

применения CVD для обогащения руды. При не-

обходимости показатели работы CVD уточняются 

на укрупненных тестах. 

Тест осуществляли на хвостах первой стадии, 

полученных при обогащении руды на KC-MD. 

Обогащение проводили в несколько последова-

тельных этапов на центробежном концентраторе 

(КС-MD3) и концентрационном столе (СКО). Кон-

центраты КС-MD3 и СКО каждого этапа объеди-

няли. На хвостах повторяли операцию обогаще-

ния на КС-MD3 и СКО. Всего выполнено 6 этапов, 

в итоге получены 6 концентратов и хвосты. 

Полученная зависимость эффективности из-

влечения золота от выхода концентрата KC-CVD 

представлена на рис. 3.

Методика проведения эксперимента 
на обогатимость флотационными методами

Исследование обогатимости руды технологи-

ческой пробы проводили на исходной руде и хво-

стах гравитационного обогащения. Целью явля-

лась отработка оптимального режима выполнения 

флотации для получения сульфидного золотосо-

держащего концентрата: крупность измельчения 

руды, реагентный режим, плотность пульпы, вре-

мя флотации по операциям, структура флотаци-

онной схемы.

Определение оптимальной крупности измель-
чения исходной руды. С целью выявления опти-

мальной степени помола исходной руды для фло-

тации была поставлена серия тестов на материале 

крупностью –0,071 мм (70—95 %) . В качестве пе-

нообразователя на начальной стадии исследова-

ний использовалось сосновое масло. Регуляторы 

среды не подавались. Флотация проводилась при 

естественном уровне рН = 8,04, формирующемся 

за счет растворения минералов руды. Выполня-

лись операции основной и контрольной флота-

ций. 

Установление оптимальной крупности измельче-
ния хвостов гравитации для флотации обусловило 

серию тестов на материале крупностью 70, 80, 85, 

90 и 95 % фракции –0,071 мм. Пенообразованием 

служило сосновое масло. Регуляторов среды не 

вводили. Флотация проводилась при естественном 

уровне рН = 7,64. Выполнялись операции основной 

и контрольной флотаций. Для оценки результатов 

флотации в каждом опыте было рассчитано значе-

ние критерия Хенкока, характеризующего эффек-

тивность протекания флотационного процесса, и 

построен график зависимости этого показателя 

Рис. 3. Зависимость эффективности извлечения золота 

от выхода концентрата KC-CVD

1 – извлечение Au; 2 – эффективность

Fig. 3. Dependence of gold recovery efficiency on KC-CVD 

concentrate yield 

1 – Au recovery; 2 – efficiency

Таблица 2. Результаты теста GRG (извлечение золота по стадиям)

Table 2. GRG test results (gold recovery by stages)

Крупность 

измельчения, мкм
Продукт

Выход продукта Содержание Au, 

г/т

Извлечение Au, 

%
г %

1401 Концентрат, стадия1 99,0 0,47 626,00 24,80

163 Концентрат, стадия 2 99,0 0,47 1007,00 39,89

63
Концентрат, стадия 3 84,0 0,40 240,00 8,07

Отвальные хвосты 20703,0 98,66 3,29 27,24

Исходное питание 20985 100,00 11,91 100,00

Суммарный концентрат 282,0 1,34 644,78 72,76
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от крупности измельчения хвостов гравитации 

(рис. 4).

Исследование кинетики флотации. С целью вы-

бора типа и расхода пенообразователя для фло-

тации были поставлены три теста на материале 

крупностью 90 % –0,071 мм. В качестве пенооб-

разователей использовались такие реагенты, как 

сосновое масло, Т-66 и Т-80 (близкий по свойствам 

к Т-92). Расход собирателя и время флотации были 

одинаковыми для всех опытов. Расход пенообразо-

вателя подбирался опытным путем по виду и на-

груженности пенного слоя. Базовым являлся опыт 

с применением соснового масла.

Открытые опыты по флотации хвостов гравита-
ционного обогащения при разной плотности пульпы. 
С целью установления показателей флотации на 

оптимальном режиме и проверки влияния на них 

плотности пульпы были поставлены 3 открытых 

опыта на хвостах гравитации, в которых содержа-

ние твердого в пульпе составляло 20, 27 и 35 мас.%. 

В каждом опыте выполнялись основная и кон-

трольная операции. Реагентный режим и время 

флотации были приняты по результатам выполне-

ния кинетических тестов. Тесты показали, что оп-

тимальное значение содержания твердого в пульпе 

находится в диапазоне 27—30 %. Его увеличение с 

27 до 35 % вызывает повышение выхода концен-

трата с 11,90 до 12,92 % при почти неизменном из-

влечении в него золота. Это приводит к снижению 

содержания Au в концентрате с 31,78 до 29,31 г/т. 

Открытый опыт флотации хвостов гравитаци-
онного обогащения по полной схеме был поставлен 

на оптимальных режимах, установленных на по-

исковой стадии исследований, с целью уточнения 

показателей обогащения. Флотация выполнялась 

при естественном значении рН пульпы, формиру-

ющемся за счет растворения минералов руды. Схе-

ма флотации включала основную, контрольную и 

две перечистные операции. 

Замкнутый опыт по гравитационно-флотацион-
ному обогащению исходной руды при естественном 
значении рН пульпы. Для установления показателей 

обогащения исходной руды по гравитационно-фло-

тационной схеме был поставлен тест, в котором 

флотация проводилась с возвратом промпродуктов 

(5 замкнутых циклов) по режиму, отработанному на 

предварительной стадии исследований. 

Схема выполнения опыта приведена на рис. 5. 

Исходная руда измельчалась до крупности 60 % 

–0,071 мм и обогащалась центробежной сепара-

цией с целью извлечения свободного золота и бо-

гатых сростков. Хвосты центробежной сепарации 

доизмельчались до крупности 90 % –0,071 мм и по-

ступали на флотацию, в которой были предусмо-

трены основная, контрольная и две перечистные 

операции. Флотация выполнялась в замкнутом 

цикле с оборотом промпродуктов при использо-

вании оборотного водоснабжения по «короткой» 

схеме (через сгуститель хвостовых продуктов).

Для оценки технологической эффективности 

применяемых процессов обогащения использова-

лась формула Луйкена—Хенкока:

где α — содержание ценного компонента в исход-

ном материале; β — содержание ценного компо-

нента в обогащенном продукте; γ — выход обога-

щенного продукта.

Процесс считается весьма эффективным при 

Е > 75 %, эффективным, если Е > 50 %, и неэффек-

тивным при Е < 25 %.

Результаты и их обсуждение

Исследование руды месторождения 
на обогатимость гравитационными методами

Оценка возможности применения центробежных 
методов (GRG-тест). Общий объем золота, извле-

каемого гравитацией, после трех стадий обога-

щения составил 72,75 % при выходе концентрата 

1,34 %. Так, на первой стадии было получено из-

влечение гравитацией 24,80 %, на второй и третьей 

стадиях — соответственно 39,89 и 8,07 %. Расчет-

Рис. 4. Зависимость эффективности обогащения 

от крупности измельчения хвостов гравитации 

перед флотацией

Fig. 4. Dependence of beneficiation efficiency on gravity 

tailing grinding size before flotation
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ное содержание золота в исходной руде для теста 

GRG составило 11,91 г/т.

Результаты GRG-теста показали, что руда ме-

сторождения эффективно обогащается центро-

бежными методами. Уровень извлечения золота 

гравитацией при стадиальном измельчении руды — 

высокий, а именно 72,75 %. Но для более пол-

ного его извлечения может быть рекомендовано 

использование центробежных концентраторов в 

комбинированных схемах (гравитация—флота-

ция и т.п.).

Стадиальное центробежное обогащение руды. 
На исходной крупности руды –2 мм (16,99 % 

–0,071 мм) извлечение золота составило 36,37 %. 

При измельчении до 49,10 % –0,071 мм оно воз-

росло на 31,82 % до суммарного значения 68,19 %. 

При измельчении до 66,33 % –0,071 мм достигнуто 

суммарное извлечение золота 76,77 %. Дальней-

шее снижение крупности руды до 89,47 и 93,96 % 

позволило дополнительно извлечь соответственно 

4,21 и 2,01 % Au. Общее извлечение золота в сум-

марный концентрат было 87,44 % при его содер-

жании 71,56 г/т и выходе 13,70 %. В этих условиях 

содержание золота в хвостах составило 1,63 г/т. 

В исходной руде оно было 11,21 г/т. Зависимость 

эффективности извлечения золота от крупности 

измельчения представлена на рис. 1.

Высокое извлечение золота (76—81 %) на про-

межуточной крупности 66—77 % –0,071 мм ука-

зывает на целесообразность применения гравита-

ционного обогащения руды в цикле измельчения. 

При крупности 90 % –0,071 мм интенсивность 

роста кривой эффективности снижается (точка 

перегиба), и эта крупность может быть принята 

как конечная для гравитационного обогащения. 

Рекомендуется использование двухстадиальной 

схемы обогащения (см. рис. 2): первая стадия — 

в цикле измельчения при промежуточной круп-

ности руды 60—70 % –0,071 мм, вторая стадия — 

на сливе узла классификации с конечной крупно-

стью руды 90 % –0,071 мм (для гравитационного 

обогащения). 

Рис. 5. Схема выполнения замкнутого опыта по гравитационно-флотационному обогащению руды 

при естественном значении рН

п/п – промпродукт

Fig. 5. Locked-cycle test diagram for gravity-flotation ore concentration at natural pH

п/п – middlings
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Моделирование извлечения золота в цикле из-
мельчения (первая стадия обогащения). Результаты 

опыта показали, что центробежная сепарация в 

цикле измельчения на промежуточной крупно-

сти 60 % –0,071 мм работает эффективно. Получен 

концентрат с содержанием золота 2426,0 г/т при 

выходе 0,31 % и извлечении 63,74 %. Поэтому дан-

ный процесс может быть рекомендован к исполь-

зованию в промышленной технологической схеме. 

Ориентировочный уровень извлечения золота в 

богатый концентрат — «золотую головку», по ре-

зультатам металлургической доводки концентрата 

KC-MD, составит 59,60 % от исходной руды. 

Моделирование второй стадии обогащения на 
KC-CVD с доводкой концентрата. В ходе предвари-

тельных тестов было установлено, что руда место-

рождения эффективно обогащается центробеж-

ной сепарацией с малым выходом концентрата. 

Но при этом извлечение золота недостаточно пол-

ное. Одним из возможных направлений его повы-

шения гравитационными методами, в том числе 

связанного с минералами пустой породы и суль-

фидами, может быть применение на второй ста-

дии обогащения центробежного концентратора 

KC-CVD с непрерывной разгрузкой концентрата. 

По результатам теста построен график (рис. 3) 

зависимости извлечения золота от выхода кон-

центрата первой и второй стадий. Дополнительно 

рядом нанесена кривая эффективности обогаще-

ния, построенная по данным расчета критерия 

Хенкока.

Видно, что значительное количество золота 

(65—70 %) извлекается при выходе концентрата 

0,5—1,0 %. Далее, при увеличении выхода концен-

трата до 3,17 %, рост кривой эффективности за-

медляется. На этом этапе происходит извлечение 

золота в сростках с породой и сульфидами. 

При повышении выхода концентрата более 

3,17 % эффективность обогащения начинает сни-

жаться. На этом этапе извлечение золота происхо-

дит со значительным разубоживанием концентра-

та пустой породой. Точка перегиба кривой эффек-

тивности соответствует определению минималь-

но необходимого выхода концентрата. В данном 

случае выход суммарного гравитационного кон-

центрата (KC-MD и KC-CVD) должен составлять 

не менее 3,17 %, включая выход концентрата CVD 

после доводки, равный 2,86 %. При этом содер-

жание золота в суммарном концентрате составит 

303,71 г/т при извлечении 81,04 %, а в хвостах его 

количество будет равно 2,33 г/т.

Результаты теста показали, что с высоким вы-

ходом концентрата КС-CVD (максимально — 

22,63 %) извлечение золота в суммарный гравита-

ционный концентрат высокое — 87,25 %. Однако 

его содержание в хвостах при этом остается зна-

чительным — 1,97 г/т. После доводки концентра-

та извлечение золота снижается до 81,04 %, а его 

содержание в хвостах, соответственно, возраста-

ет до 2,33 г/т. Следовательно, использование кон-

центратора KC-CVD на второй стадии обогаще-

ния не обеспечивает полноты извлечения золота. 

Таблица 3. Результаты обогащения руды по гравитационно-флотационной схеме 
(замкнутый опыт, естественное значение рН пульпы)

Table 3. Results of gravity-flotation ore concentration (locked-cycle test, natural value of pulp pH)

Продукт
Выход 

продукта, %

Содержание 

Au, г/т

Извлечение 

Au, %

Содержание 

Fe, %

Извлечение 

Fe, %

Содержание 

S, %

Извлечение 

S, %

Обогащение руды центробежной сепарацией в цикле измельчения на КС-MD3

Гравитационный 

концентрат
0,31 2426,00 64,06 39,18 1,79 35,44 3,98

Измельчение хвостов гравитации до крупности 90 % –0,071 мм

Обогащение флотацией

Концентрат флотации 2,90 122,20 30,01 42,16 18,54 39,16 43,64

Суммарный 

гравитационно-

флотационный 

концентрат

3,21 345,87 94,07 41,75 20,33 38,58 47,62

Хвосты 96,79 0,72 5,93 5,43 79,67 1,41 52,38

Исходная руда 100,00 11,82 100,00 6,60 100,00 2,60 100,00
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Перспективность применения CVD может быть 

определена после сравнения с другими альтерна-

тивными методами обогащения. В связи с этим 

инициированы дальнейшие исследования по обо-

гатимости руды методами флотации.

Исследование обогатимости руды 
месторождения методами флотации

По итогам выполненных тестов сделаны сле-

дующие выводы: 

— результаты балансового расчета содержа-

ния золота в исходной руде для каждого опыта 

показали значительный разброс значений дан-

ного параметра (в пределах 9,63—11,79 г/т). При 

этом и извлечение золота во флотационный кон-

центрат основной операции бессистемно колеба-

лось в диапазоне 64,14—70,95 % вне всякой связи с 

крупностью измельчения руды, что не позволило 

установить оптимальное значение данного пока-

зателя; 

— общий уровень извлечения золота во фло-

тационный концентрат в опытах оставался на от-

носительно невысоком уровне (64,14—70,95 %), 

что свидетельствовало о недостаточно высокой 

эффективности работы флотации на исходной ру-

де. Данное обстоятельство, скорее всего, опять же 

объясняется присутствием в руде крупного сво-

бодного золота, которое вследствие большой мас-

сы частиц не может выходить в пенный продукт 

и остается в камерном продукте флотации. Оче-

видно, что для руды технологической пробы ме-

сторождения более перспективной будет являться 

комбинированная схема обогащения, включаю-

щая гравитационные процессы для улавливания 

свободного золота и флотацию для извлечения 

тонкого свободного золота и золота, связанного 

с сульфидными минералами. В связи с вышена-

званными проблемами было принято решение 

поисковые опыты на исходной руде прекратить и 

продолжить исследования по флотации на хвостах 

гравитационного обогащения.

Определение оптимальной крупности измельче-
ния хвостов гравитации. Установлено (см. рис. 4), 

что показатель эффективности обогащения воз-

растает до крупности измельчения руды 90 % 

–0,071 мм, а затем начинает снижаться. Следова-

тельно, при крупности измельчения хвостов грави-

тации больше, чем 90 % –0,071 мм, тонина помола 

руды уже не способствует улучшению показателей 

обогащения. Извлечение золота в концентрат оста-

ется примерно на одинаковом уровне. Содержание 

золота в хвостах для крупности измельчения 90 

и 95 % класса –0,071 мм практически одинаково 

(0,71 и 0,70 г/т), поэтому за оптимальную для фло-

тации была принята крупность измельчения хво-

стов гравитации, равная 90 % –0,071 мм.

Исследование кинетики флотации позволило 

сделать следующие выводы:

— среди реагентов минимального расхода тре-

бовало сосновое масло (нормальное пенообра-

зование обеспечивало 60 г/т для основной и кон-

трольной операций), в то время как Т-66 и Т-80 для 

нормального ведения процесса необходимо бы-

ло 100 г/т; 

— при использовании оксаля Т-66 выход кон-

центрата снижался с 11,1 до 9,30 % и при равной 

с сосновым маслом эффективности обогащения 

уменьшалось извлечение золота в концентрат фло-

тации;

— применение оксаля Т-80, близкого по вспе-

нивающим свойствам к Т-92, давало такие же ре-

зультаты обогащения, как на сосновом масле, и 

даже незначительно лучше, поэтому дальнейшие 

опыты проводились с этим реагентом.

Для определения оптимального времени фло-

тации по операциям были поставлены две груп-

пы тестов по изучению кинетики основной, кон-

трольной и перечистной операций. Во всех тестах 

выполнялась фракционная съемка концентратов 

и в каждой фракции определялось содержание 

золота. Использовался оптимальный реагентный 

режим при крупности измельчения руды 90 % 

–0,071 мм: бутиловый ксантогенат (БКК) = 150 +

+ 75 г/т, Т-80 = 60 + 40 г/т, рН пульпы соответст-

вовало естественному значению 7,64. 

Анализ полученных результатов позволил 

определить оптимальное время флотации по опе-

рациям с учетом следующих особенностей:

1) оптимальное время основной операции со-

ставляло 6 мин. В последующих операциях (7—9 

и 10—12 мин) содержание золота резко снижается, 

прирост извлечения становится незначительным и 

не превышает 1,0—1,5 %; 

2) время контрольной флотации целесообраз-

но принять равным 18—20 мин (6 мин от основной 

флотации + 13 мин контрольной флотации); 

3) продолжительность первой перечистной опе-

рации целесообразна 4—6 мин — ее увеличение 

будет приводить к разубоживанию концентрата 

при незначительном приросте извлечения золота;

4) высокое содержание золота в первой фрак-

ции перечистной операции, почти в 3 раза пре-
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вышающее среднее содержание в данном кон-

центрате, свидетельствует о целесообразности 

включения в схему флотации второй перечист-

ной операции. 

Открытые опыты по флотации хвостов гравита-
ционного обогащения при разной плотности пульпы. 
Снижение содержания твердого в пульпе до 20 % 

приводит к уменьшению выхода концентрата и 

падению извлечения в него золота — извлечение 

Au в суммарный концентрат флотации составило 

83,29 %, что на 4,27 % меньше, чем при 27 %-ной до-

ле твердого. Следовательно, изменение плотности 

пульпы ниже оптимального значения неблагопри-

ятно влияет на результаты флотации. Повышение 

плотности пульпы сверх оптимального значения 

оказывает менее значимое воздействие, приводя-

щее лишь к разубоживанию концентрата пустой 

породой. 

Открытый опыт флотации хвостов гравитаци-
онного обогащения по полной схеме. Тест показал, 

что из хвостов гравитационного обогащения по-

сле второй перечистки может быть получен кон-

центрат с содержанием золота 129 г/т при выходе 

2,50 %. Суммарное извлечение золота в продукты 

флотации составило 87,65 % при выходе 12,5 %. 

Содержание золота в хвостах контрольной фло-

тации было 0,60 г/т. Данные результаты можно 

считать удовлетворительными, и на выбранном 

режиме целесообразно провести замкнутый опыт 

для определения показателей обогащения руды по 

гравитационно-флотационной схеме.

Замкнутый опыт по гравитационно-флотацион-
ному обогащению исходной руды при естественном 
значении рН пульпы (см. рис. 5). В результате обога-

щения получены следующие продукты:

— гравитационный концентрат с содержани-

ем золота 2426 г/т при выходе 0,31 % и извлечении 

64,06 %;

— флотационный концентрат (после II пере-

чистки) с содержанием золота 122 г/т при выходе 

2,90 % и извлечении 30,01 %.

Суммарное извлечение золота в гравитацион-

но-флотационный концентрат составило 94,07 % 

при выходе 3,21 % и содержании Au 345,87 г/т, со-

держание золота в хвостах флотации — 0,72 г/т.

На основании данных, полученных в результате 

изучения гранулометрического состава продуктов 

обогащения, установлено, что извлечение золота 

из руды увеличивается с уменьшением крупности 

фракций руды. Наименьшее содержание золота в 

хвостах и наибольшее в концентрате отмечаются 

во фракции –0,045 + 0 мм. По мере повышения 

крупности фракций в хвостах концентрация золо-

та в них растет, а содержание Au во фракциях фло-

токонцентрата снижается.

Для проверки влияния щелочности пульпы 

на показатели обогащения исходной руды по гра-

витационно-флотационной схеме был поставлен 

замкнутый опыт, в котором флотация выполня-

лась с добавлением небольшого количества серной 

кислоты для активации золотосодержащего пири-

та. В этом случае величина рН пульпы уменьша-

лась с 7,64 (естественное значение) до 7,06. Резуль-

таты данного опыта показали, что в этом случае 

отмечается рост выхода флотоконцентрата с 2,90 

до 3,61 %, т.е. на 24,5 % (отн.). При этом извлечение 

золота во флотоконцентрат повышается с 30,01 до 

30,22 % (на 0,7 отн.%). Следовательно, проведение 

флотации с добавлением кислоты почти не увели-

чивает извлечение золота, но при этом приводит 

к значительному разубоживанию флотоконцен-

трата и снижению содержания в нем золота, а так-

же, возможно, к повышению категории опасности 

хвостов. Поэтому добавление серной кислоты при 

флотации руды месторождения признано нецеле-

сообразным. 

Как и в предыдущем опыте, анализ грануло-

метрического состава продуктов обогащения по-

казывает, что лучше всего обогащается фракция 

руды крупностью –0,045 + 0 мм. В этом клас-

се отмечается минимальное содержание золота 

в хвостах (0,46 г/т) и максимальное (111 г/т) — во 

флотационном концентрате. По мере увеличения 

крупности фракций содержание золота в хвостах 

возрастает, а в концентрате — уменьшается. 

Заключение

Результаты гравитационного и флотационно-

го обогащения исходной руды свидетельствуют о 

целесообразности применения комбинированной 

гравитационно-флотационной технологической 

схемы. 

В замкнутом опыте обогащения исходной руды 

по гравитационно-флотационной схеме при есте-

ственном значении рН пульпы (без добавления 

кислоты) получены следующие продукты: гра-

витационный концентрат с содержанием золота 

2426 г/т при выходе 0,31 % и извлечении 64,06 %; 

флотационный концентрат (после II перечистки) 

с содержанием золота 122 г/т при выходе 2,90 % и 

извлечении 33,01 %. Суммарное извлечение золота 
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в гравитационно-флотационный концентрат со-

ставило 94,07 % при выходе 3,21 % и содержании 

Au 345,87 г/т, содержание золота в хвостах флота-

ции — 0,72 г/т.
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Аннотация: Изменение конфигурации производства в Заполярном филиале (ЗФ) ГМК «Норильский никель» после 2015 г. ста-

вит новые задачи перед традиционными пирометаллургическими процессами – плавкой и конвертированием. Проектной схе-

мой Надеждинского металлургического завода им. Б.И. Колесникова (НМЗ) было «перекрестное» конвертирование, когда один 

конвертер сначала обрабатывал медный штейн с получением черновой меди, а потом, минуя стадию вывалки сухого сверну-

того шлака, переходил на переработку никелевых штейнов с получением медно-никелевого файнштейна. Такая схема работы 

позволяла оптимизировать тепловой баланс конвертера, снизить образование тугоплавких оборотов и существенно продлить 

кампанию конвертера. Закрытие Никелевого завода ЗФ повлекло ликвидацию медного производства на НМЗ с переводом 

конвертеров на классическую схему никелевого конвертирования. Это обусловило необходимость решения вопросов продле-

ния кампании конвертеров при сохранении возможности переработки значительного количества никелевого шлака второго 

периода конвертирования, поступающего с Медного завода ЗФ в твердом виде. С этой целью проведен ряд лабораторных ис-

следований по разработке технологии и конструкторской документации для систем подачи обогащенного кислородом дутья 

(до 45 %) в горизонтальные конвертеры с применением оболочковых фурм. Кроме того, проанализированы литературные данные 

по данной тематике, а также работа металлургических предприятий в этом направлении. Выполнены технологические расчеты. 

В работе совместно участвовали специалисты ЗФ и лаборатории пирометаллургии института «Гипроникель». Установлено, что 

использование оболочковых фурм с уменьшенным диаметром фурмы для подачи кислородно-воздушной смеси (КВС) приводит 

к снижению объема подаваемого в конвертер дутья и объема отходящих газов. При сокращении объема отходящих газов умень-

шаются тепловая нагрузка на горловину конвертера, на газоходный тракт и общий пылевынос из конвертера. С применением 

обогащенного кислородом дутья следует ожидать более высокой скорости разогрева расплава. Для компенсации избыточного 

тепла необходимо своевременно загружать холодные обороты и флюс. В случае аварийных ситуаций (отсутствие холодных обо-

ротов) следует снижать содержание кислорода в дутье вплоть до перехода на чисто воздушное дутье. Комплекс таких мер позво-

лит поддерживать температуру отходящих газов конвертера с оболочковыми фурмами на существующем уровне. Таким образом, 

при постоянном контроле и оперативном управлении температура и объем отходящих газов на входе в систему охлаждения и га-

зоочистки не будут превышать существующих предельных значений. Внедрение оболочковых фурм с уменьшенным диаметром 

фурмы для подачи КВС не требует модернизации существующей системы охлаждения и очистки газов. Более того, переход на 

данные фурмы позволит снизить газовую нагрузку на газоходный тракт и тепловую нагрузку на водоохлаждаемый напыльник, 

уменьшить пылевынос и безвозвратные потери пыли после системы газоочистки.

Ключевые слова: пирометаллургическое производство, конвертер горизонтальный Пирса–Смита (КГ-80), фурма в защитной 
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Предпосылки 

Конвертирование никелевых штейнов с полу-

чением файнштейна — достаточно давно и широ-

ко применяемый процесс [1—3]. Он использует-

ся для переработки штейнов, получаемых как из 

окисленных никелевых, так и из сульфидных руд. 

Хотя с середины прошлого века непрерывно ве-

дутся поисковые работы по реализации процесса 

непрерывного конвертирования в стационарном 

Using shell-type tuyeres at Pierce–Smith horizontal converters 
of the Nadezhda Metallurgical Plant

D.V. Rumyantsev, L.V. Krupnov, R.V. Starykh, R.A. Marchuk, V.B. Fomichev

Gipronickel Institute LLC, St. Petersburg, Russia

PJSC «MMC «Norilsk Nickel» Polar Branch, Norilsk, Russia

Norilsk State Industrial Institute, Norilsk, Russia

Received 08.05.2020, revised 01.08.2020, accepted for publication 05.08.2020

Abstract: Since 2015 the processing capacity reconfiguration at the Polar Branch of MMC Norilsk Nickel (hereinafter PB) sets new goals for 

conventional pyrometallurgical processes of smelting and converting. The design flowsheet of Kolesnikov Nadezhda Metallurgical Abstract: 

Plant (hereinafter NMP) provided for «cross-converting» when copper matte was first processed in one converter to produce blister copper fol-

lowed by nickel matte processing to yield copper-nickel converter matte bypassing the discharge of dry coagulated slag. This flowsheet allowed 

for converter heat balance optimization, decreasing the formation of refractory reverts and significant extension of the converter campaign. 

PB Nickel Plant shutdown resulted in copper processing elimination at NMP and switching the converters to the conventional nickel con-

verting flowsheet. In turn, it gave rise to the need for solutions to extend converter campaign while maintaining the possibility to process large 

amounts of nickel slag from the second converting stage at the PB Copper Plant. For this purpose the series of lab experiments were carried 

out to develop the technology and design documentation for the system to supply oxygen-enriched air (up to 45 %) to horizontal converters 

using shell-type tuyeres. In addition, literature data were analyzed on this topic along with the experience of smelters in this area. Process 

design calculations were done. The efforts were taken in cooperation with the PB engineering personnel and Laboratory of Pyrometallurgy of 

LLC «Gipronickel Institute». The use of reduced diameter shell-type tuyeres to inject the oxygen-air mixture was found to decrease the con-

verter blowing and off-gas volumes. The decline in off-gas quantity leads to reduced heat load on the converter mouth and flue duct system, as 

well as to lowered converter dust entrainment. The use of oxygen-enriched blowing implies the higher smelt heating rate. Excess heat compen-

sation requires timely charging of cold reverts and flux. In emergencies (if cold reverts are not available) the oxygen content of the blowing has 

to be reduced until switching over to air blowing. The series of the above efforts will offer a possibility to use the shell-type tuyeres keeping the 

converter off-gas temperature at the current level. Thus continuous monitoring and efficient control will ensure the off-gas temperature and 

volume at the inlets of gas cooling and cleaning systems not exceeding the limiting values. The introduction of the reduced diameter shell-type 

tuyeres for air-oxygen mixture injection does not require any upgrade of the existing gas cooling and cleaning systems. Moreover, switching to 

these tuyeres will reduce gas load on the flue duct system and heat load on the water-cooled dust cap, lower dust entrainment and non-recover-

able dust losses after the gas cleaning system.

Keywords: pyrometallurgical process, KG-80 horizontal converter, Pierce–Smith converter, shell-type tuyere, oxygen-air mixture, copper-

nickel matte converting process, slag-cleaning furnace, flash-smelting furnace.
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агрегате [4—6] и уже существуют освоенные про-

екты, горизонтальный конвертер типа Пирса—

Смита за счет своей простоты и экономической 

эффективности остается основным агрегатом в 

производстве никеля. Работы по изучению и со-

вершенствованию процесса конвертирования в 

горизонтальном конвертере продолжаются и в на-

стоящее время [7—10].
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Вместе с тем при всей простоте и хорошей изу-

ченности процесса он обладает родовым недостат-

ком — непродолжительной кампанией конверте-

ра, связанной с быстрым износом футеровки в его 

фурменной зоне. Износ обусловлен высокими тем-

пературами и химическим взаимодействием про-

дуктов конвертирования с огнеупорной футеров-

кой конвертера. Характерный период кампании 

никелевого конвертера на воздушном дутье со-

ставляет от 12 до 20 сут. Современные тенденции, 

обусловленные наращиванием единичной мощ-

ности плавильных агрегатов (в случае Надеждин-

ского металлургического завода им. Б.И. Колесни-

кова (НМЗ) это печи взвешенной плавки (ПВП)), 

требуют дальнейшей интенсификации процесса 

конвертирования, дабы не увеличивать общий 

парк конвертеров. Единственным направлением 

возможной интенсификации является примене-

ние обогащенного кислородом дутья (кислород-

но-воздушной смеси — КВС), что делает проблему 

разгара футеровки еще более острой [11].

В металлургии никеля первые испытания фурм 

в защитной оболочке (ФЗО) были осуществлены в 

Канаде на заводе «Falconbridge» еще в 1999 г. В ходе 

испытаний содержание кислорода в дутье при пе-

реработке медно-никелевых штейнов было доведе-

но до 30 % [12—14].

Таким образом, поиск возможных решений ис-

пользования ФЗО при никелевом конвертирова-

нии продолжается и в настоящее время [12, 15—17].

Состояние вопроса

Основным исходным сырьем никелевого кон-

вертирования НМЗ являются расплавленные штей-

ны ПВП и ОЭП. В качестве оборотных материалов 

в конвертеры никелевого производства загружают-

ся: дробленые бедные обороты из цеха подготовки 

сырья и шихты, обороты с пола, никелевый шлак 

МЗ и вскрышные породы Кайерканского угольно-

го разреза (SiO2-содержащий флюс). Загрузку рас-

плавленного штейна в конвертер осуществляют пу-

тем заливки через горловину. Холодные оборотные 

материалы и SiO2-содержащий флюс загружаются 

через горловину на поверхность расплава или через 

бункера в конвертер под дутьем.

Основной целью никелевого конвертирования 

штейнов ПВП и штейнов обеднительных печей 

(ОЭП) на НМЗ является получение файнштейна, 

коллектирующего никель, медь, кобальт и драго-

ценные металлы штейнов.

Конвертирование штейнов ведется продувкой 

расплавленного штейна сжатым технологическим 

воздухом (с возможностью обогащения кислоро-

дом до 27 %), офлюсованием и удалением образу-

ющихся при этом оксидов железа в виде шлака, 

который является оборотным материалом и на-

правляется в расплавленном виде в электропечи 

обеднения.

Основными продуктами никелевого конверти-

рования являются: файнштейн, никелевый шлак 

и SO2-содержащие конвертерные газы, уносящие 

из конвертера значительное количество тепла и 

пыли. Конвертерная пыль, будучи оборотным 

продуктом, улавливается в газоходной системе и 

подается на переработку в ПВП.

Процесс конвертирования медно-никелевых 

штейнов ведется в две стадии, или два периода: пер-

вый — набор штейна и производство богатой мас-

сы в количестве полноценной плавки (70—90 т по 

файнштейну), второй — «варка» файнштейна [1, 2].

Обоснование предлагаемого 
технического решения

Недостатком горизонтальных конвертеров 

Пирса—Смита является невозможность высокой 

степени обогащения дутья кислородом без разра-

ботки фурм для подачи дутья специальной кон-

струкции, предотвращающей повышенный износ 

(прогар) фурм и разрушение фурменного пояса 

(огнеупорного кирпича) при использовании обо-

гащенного кислородом дутья. Наибольшая сте-

пень обогащения дутья кислородом без примене-

ния фурм специальной конструкции составляет 

25—27 % [18, 19].

Практика периодического обогащения дутья 

кислородом успешно использовалась на конвер-

терах НМЗ в 2012—2016 гг. Система подачи кис-

лорода в дутье рассчитана на 4500—5000 н.м3/ч, 

что может позволить увеличить обогащение дутья 

кислородом до 27 % и существенно сократить время 

плавки, а следовательно, повысить производитель-

ность конвертера. Однако, как показывает мировая 

практика конвертирования, улучшение обогаще-

ния дутья кислородом, без дополнительного охлаж-

дения фурменного пояса, приводит к сокращению 

межремонтной кампании конвертера [18].

Перспективным направлением развития кон-

вертерного передела является оборудование конвер-

теров фурмами с защитными оболочками [20, 21]. 

Установка ФЗО обеспечит повышение производи-
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тельности передела при продлении кампании кон-

вертеров. Практика конвертирования никелевых и 

медных штейнов показывает, что применение фурм 

с защитной оболочкой без снижения кампании 

конвертера позволяет увеличить обогащение дутья 

кислородом до 40 %, получить высокосернистые га-

зы, пригодные для утилизации с получением серной 

кислоты и/или элементарной серы, перерабатывать 

сырье низкого качества, сократить периоды набора 

штейна и варки «файнштейна», повысить произво-

дительность конвертерного предела [18, 19].

Следует учитывать, что процессы, происходя-

щие в ванне конвертера, носят сложный многофаз-

ный характер. Использование оболочковых фурм с 

обогащенным по кислороду дутьем изменяет газо-

динамический режим работы ванны конвертера, 

и, соответственно, необходим расчет влияния дан-

ных фурм на режим работы конвертера [15, 22].

Для нормальной работы фурм в режиме само-

очищения были рассчитаны такие значения на-

чального давления дутья (Р0), которые, с учетом 

гидростатического давления на срезе сопла (Рн) и 

внешнего давления (Рвн), обеспечивают близкие к 

критическим значения скорости истечения газа. 

Эти условия способствуют самоочищению фурм 

от настыли в процессе продувки. 

Расчет давления подачи газа необходим для 

определения дальнобойности струи с целью пре-

дотвращения прогорания дальней стенки конвер-

тера. При струйном режиме истечения существует 

горизонтальный участок струи, где не происходит 

ее разрушение. Данный участок очень важен для 

нормальной работы конвертера, так как позволяет 

сместить зону протекания экзотермических реак-

ций от стенки в глубь ванны.

Рассмотрим дальнобойность струи при докри-

тическом режиме истечения газа, когда скорость 

газа меньше скорости звука (дозвуковой режим). 

В этом случае давление на срезе сопла составляет 

Рн = ρжgHж + Ратм, где ρж — плотность жидкости 

(расплава), кг/м3; Hж — высота жидкости (распла-

ва) над фурмой, м.

Скорость истечения (V ) в докритическом (до-

звуковом) режиме определяется соотношением 

давления подачи (Р0) и гидростатического давле-

ния на срезе сопла (Рн):

где k — показатель адиабаты для газа; ρг — плот-

ность газа, кг/м3; U — скорость газа на входе в 

сопло (фурму) без учета противодавления, рас-

считываемая как отношение объема газа (н.м3/с) 

к площади фурмы (м2), м/с; dвн — внутренний 

диаметр сопла (фурмы), м; Р0 — начальное дав-

ление дутья, Па; Рн — давление на срезе соп-

ла, Па.

Функциональная зависимость дальнобойно-

сти боковой струи от основных технологических 

параметров может быть выражена через крите-

риальную зависимость от числа Архимеда. Боль-

шинство расчетных значений дальнобойности 

струи (Lmax) лежит в достаточно узкой области, 

которая может быть аппроксимирована следую-

щим выражением:

Lmax = 1,853(Ar)0,4,

где Ar = V 2ρг/(gdaρж) — критерий Архимеда; g — ус-

корение свободного падения (9,81 м/с2); ρг — плот-

ность газа, кг/м3; ρж — плотность жидкости, кг/м3; 

dа — выходной диаметр сопла, м; V — скорость ис-

течения газа, м/с.

Таким образом был определен верхний предел 

давления газов для обеспечения, с одной стороны, 

смещения зоны разрушения струи в глубь конвер-

тера, а с другой — минимизации контакта струи с 

противоположной стенкой конвертера. 

Исходя из полученных данных по давлению 

газов и необходимого расхода кислорода для обе-

спечения нужной производительности были рас-

считаны диаметры каналов для подачи защитного 

газа и кислородсодержащего дутья. 

С учетом безопасности, существующих под-

ключений и ресурсов на площадке НМЗ, в каче-

стве агента оптимального защитной оболочки вы-

бран азот.

На рис. 1 приведена схема оболочковой фур-

мы типа «труба в трубе», адаптированной к воз-

можной установке на существующие конвертеры 

НМЗ.

Для минимизации конструкционных измене-

ний фурмколлектора и фурменной кладки наруж-

ный диаметр оболочковой фурмы (60,3 мм) оста-

нется неизменным, что позволит использовать 

существующий фурменный кирпич марки ХПТ-50 

и не потребует изменения проекта футеровки кон-

вертера.

Количество и расположение фурм также не из-

менятся. Канал для подачи КВС монтируется вну-

три существующей фурмы, для чего в фурменную 
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трубку вставляется отдельная трубка меньшего 

диаметра. Внутренний диаметр фурменной труб-

ки для подачи азота составляет 51,3 мм, а толщина 

ее стенки — 4,5 мм.

Величина зазора между фурменной трубкой 

и наружной трубкой для подачи азота равна Δ =

= 1 мм. Уменьшение зазора (<0,5 мм) приведет 

к значительным сложностям с центрированием 

труб и точной выдержкой заданных значений, 

а увеличение (>1,5 мм) — вызовет значительное 

турбулентное перемешивание двух газов и све-

дет к нулю эффект от фурмы с защитной обо-

лочкой. Внутренний диаметр трубки для подачи 

КВС составит 40,3 мм. Подача дутья будет осу-

ществляться по двум каналам: по внутренне-

му — КВС, содержащая до 50 % кислорода; по на-

ружному — азот. Давление КВС — до 200 кПа, азо-

та — до 300 кПа.

Уменьшение диаметра фурмы для подачи КВС 

(воздушного дутья) приведет к снижению часового 

объема подаваемого в конвертер дутья и к больше-

му времени одной плавки. Однако за счет обогаще-

ния дутья кислородом (повышения часового рас-

хода кислорода) продолжительность одной плавки 

практически не изменится. 

Расчет расхода дутья (КВС) 
через оболочковые фурмы 
с уменьшенным диаметром подачи КВС

На существующих фурмах расход дутья состав-

ляет в среднем 50 тыс. н.м3/ч при внутреннем диа-

метре фурмы для подачи дутья 51,3 мм. Уменьше-

ние последнего до 40,3 мм, т.е. снижение площади 

сечения фурмы на 61,7 %, приведет к пропорцио-

нальному уменьшению расхода дутья (КВС) до 

30,85 тыс. н.м3/ч.

Наиболее важной характеристикой работы 

конвертера является пропускная способность 

фурм, или удельная дутьевая нагрузка, которая, по 

данным производственной практики, должна на-

ходиться в пределах 0,6—1,0 м3/(см2·мин) [5].

При работе НМЗ на существующих 48 фурмах 

с расходом дутья 50 тыс. н.м3/ч и внутренним диа-

метром фурмы 51,3 мм удельная дутьевая нагруз-

ка составляет 0,84 м3/(см2·мин). В случае умень-

шения внутреннего диаметра фурмы для подачи 

КВС до 40,3 мм получаем, что при расходе дутья 

(КВС) 30850 н.м3/ч удельная дутьевая нагрузка 

составит те же самые 0,84 м3/(см2·мин), т.е. не из-

менится.

Рис. 1. Схема оболочковой фурмы (фурмы «труба в трубе»)

1 – внутренний канал для подачи газов дутья I (в том числе и обогащенного кислородом дутья) 

2 – кольцевой канал II для подачи защитного агента (азота)

Fig. 1. Shell-type tuyere diagram (double-tube tuyere)

1 – inner channel for supplying blowing gases I (including oxygen-enriched blowing) 

2 – annular channel II for supplying protective agent (nitrogen)
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С увеличением удельной дутьевой нагрузки до 

0,9 м3/(см2·мин) (такая возможность существует) 

расход дутья (КВС) через центральный канал со-

ставит порядка 33050 н.м3/ч.

Для последующих оценок примем удельную 

дутьевую нагрузку на новые фурмы с внутрен-

ним диаметром 40,3 мм равной 0,844 м3/(см2·мин) 

и расход КВС в 31000 н.м3/ч.

Как показано в [20], скорость истечения азо-

та (экранирующего газа) должна быть в рабочем 

режиме порядка 250 м/с. Толщина зазора для 

подачи азота составляет 1 мм. Для обеспечения 

заданной рабочей скорости необходимо подать 

азота на одну фурму 142 н.м3/ч, т.е. на все фурмы — 

6816 н.м3/ч.

Таким образом, суммарное количество подава-

емого в конвертер дутья составит 37816 н.м3/ч.

Следует отметить, что использование оболоч-

ковых фурм с высоким давлением подачи газа обе-

спечивает высокую степень свободного сечения 

(степень чистоты) фурм m (рис. 2):

m = d0
2/d 2

вн,

где d0 — диаметр выходного конца фурменной 

трубки, мм; dвн — внутренний диаметр фурменной 

трубки, мм.

Видно (см. рис. 2), что при давлении выше 

1,9 кгс/см2 степень свободного сечения (степень 

чистоты) фурмы составляет не менее 0,8. При ра-

бочем давлении азота 2,5 кгс/см2 степень чистоты 

канала для подачи защитного газа будет близка 

к 1. Таким образом, приведенный на рис. 2 график 

свидетельствует об экспоненциальной зависимо-

сти степени свободного сечения фурмы от давле-

ния подаваемой на фурму КВС.

Учитывая, что при использовании фурм с за-

щитной оболочкой нет прифурменного контак-

та КВС с расплавом (зона протекания реакций 

вынесена в глубь конвертера), вероятность на-

стылеобразования на канале КВС чрезвычайно 

низка. Уменьшение общего объема подаваемого 

газа при одновременном увеличении обогащения 

дутья приводит к снижению и тепловой нагрузки 

на горловину конвертера, и пылевыноса из кон-

вертера за счет сокращения объема отходящих 

газов.

При переходе на обогащенное кислородом дутье 

необходимо, для обеспечения нормальной работы 

конвертера (без выбрасывания расплава), оценить 

высоту подъема уровня ванны при ее продувке га-

зом, т.е. «вспенивание».

Подъем уровня ванны при продувке слабоасси-

милируемых жидкостью газов достигает

Нж = (0,5÷1,5)Нж0,

где Нж0 — уровень спокойной (неработающей) ван-

ны, м.

В этом случае газонасыщение обусловлено 

дутьевыми потоками (струями, кавернами, пузы-

рями).

При наличии процессов вторичного газообра-

зования источник газонасыщения — образую-

щийся в процессах хемосорбции новый газ. При 

этом уровень подъема ванны ниже и не превышает 

Нж = (1,1÷1,3)Нж0.

Для оценки высоты пенного слоя (Нп) в конвер-

терной ванне предлагается использовать следую-

щее выражение

где σ — коэффициент поверхностного натяжения, 

н/м; ρг — плотность газа, кг/м3.

Расчет по данной формуле показал, что при 

продувке обогащенным кислородом дутьем вы-

сота пенного слоя не превышает 0,3 м, а макси-

мальная высота подъема уровня ванны составляет 

2Нж0, что соответствует существующей практике 

работы конвертера. 

Рис. 2. Зависимость степени свободного сечения 

(степени чистоты) фурм от давления дутья 

Fig. 2. Dependence of tuyere clear opening degree 

(purity degree) on blowing pressure 
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Исходные данные 
для расчета материальных 
и тепловых балансов работы 
горизонтального конвертера 
с оболочковыми фурмами

Расчет производительности горизонтального 

конвертера реализован исходя из фиксированной 

массы заливаемых штейнов (ПВП и ОЭП). 

Все расчеты проводились при одинаковых тем-

пературах и составах продуктов и исходных ве-

ществ, а также неизменных геометрических пара-

метрах конвертера.

Количество полученного файнштейна и кон-

вертерного шлака рассчитывается на основе за-

данного количества штейнов ПВП и ОЭП и за-

висит от величины перерабатываемых оборотов. 

С ростом обогащения дутья повышается как пе-

реработка дополнительных оборотов, так и выход 

файнштейна и конвертерного шлака. Также с уве-

личением количества перерабатываемых оборотов 

меняется содержание никеля и меди в получаемом 

файнштейне из-за разного соотношения Ni/Cu в 

оборотах и штейнах.

Состав получаемого файнштейна, мас.%: Fe — 

2,4; S — 22,4. Доля остальных компонентов опреде-

ляется составом и количеством исходных штейнов 

и оборотов.

Как показано в [11, 21], содержание цветных 

металлов в конвертерном шлаке при соблюдении 

температурного режима конвертирования прак-

тически не зависит от доли кислорода в дутье, 

поэтому состав конвертерного шлака принят 

одинаковым для всех режимов конвертирования. 

Продукты конвертерного передела имели следую-

щие температуры, °С:

Штейн ПВП ...................................................... 1180

Штейн ОЭП ....................................................... 1160

Конвертерный шлак ........................................1240

Файнштейн ....................................................... 1140

Отходящие газы конвертера ............................ 1160

Обороты ................................................................10

Расчеты были проведены для следующих со-

держаний кислорода в дутье, подаваемом по цен-

тральному каналу, об.%: 21 (воздух), 27, 35, 50. 

Расходы газов на конвертер при изменении обо-

гащения дутья кислородом приведены в табл. 1.

Избыток тепла при различных режимах кон-

вертирования компенсировался подачей допол-

нительных оборотов, химический состав которых 

указан ниже, мас.%:

Ni .......................... 10,0

Cu ...........................5,6

Co ...........................0,5

Fe .......................... 43,0

S .............................4,8

SiO2 ........................1,0

Прочие ................ 21,1

Следует отметить, что состав оборотов не по-

стоянен и не может быть зафиксирован на практи-

ке. Для выполнения расчетов состав используемых 

оборотов выбран неизменным.

Для предложенной конструкции фурм были 

проведены расчеты количества перерабатываемых 

оборотов при различном обогащении дутья. При 

этом принято, что в среднем на 1 плавку в конвер-

тере поступает 1 ковш штейна ОЭП (26 т) и ~3 ков-

ша штейна ПВП. Избыток тепла компенсируется 

подачей холодных оборотов. В табл. 2 приведены 

результаты расчетов работы конвертера с обо-

лочковыми фурмами при различном обогащении 

дутья.

Таблица 1. Расход газов на конвертер при различном обогащении КВС

Table 1. Gas flow rate to the converter at different degrees of oxygen-air mixture enrichment

QN2
, н.м3/ч Qвз, н.м3/ч QO2

, н.м3/ч Сц.к, об.% Собщ, об.%

142 (6816) 646 (31000) 0 (0) 21 17,2

142 (6816) 594(28510) 52 (2490) 27 22,1

142 (6816) 524 (25150) 122 (5850) 35 28,7

142 (6816) 393 (18860) 253 (12140) 50 41,0

Примечание. QN2
, Qвз, QO2

 – расходы соответственно азота, воздуха и кислорода на одну фурму (на весь конвер-

тер); Сц.к, Собщ – содержание кислорода в дутье в центральном канале и общее содержание кислорода дутья соот-

ветственно.
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Как видно из данных табл. 2, возможный объем 

переработки оборотов с ростом обогащения дутья 

кислородом существенно повышается.

Основные параметры работы 
горизонтального конвертера 
с использованием оболочковых фурм

Обогащение дутья кислородом приводит к уве-

личению тепловых нагрузок на фурменный пояс. 

Поэтому необходимо оценить скорость нагрева 

газа-охладителя. 

Для струйного режима истечения в предпо-

ложении, что нет химического взаимодействия, 

разность температуры азота на входе в расплав и в 

конце горизонтального участка струи можно оце-

нить по следующей формуле:

где ΔTL = ⎥ TгL – Tж⎥ — разность между температу-

рой газа на конце прямолинейного участка вне-

дрения струи в расплав и температурой жидкости, 

град; ΔT0 = Tг0 – Tж — разность между начальной 

температурой газа на выходе из фурмы и темпе-

ратурой жидкости, град; αоб — объемный коэф-

фициент теплоотдачи, ккал/с/град; cp — удельная 

теплоемкость газа, ккал/(кг·град); G — массовый 

расход газа через фурму, кг/с. 

Таким образом, оценив величину exp[–αоб/(Gcp)], 

можно получить температуру газа в конце линей-

ного (горизонтального) участка внедрения струи 

в расплав. В расчетах скорость истечения принята 

равной 150 м/с (минимальная скорость) и 250 м/с 

(рабочая скорость). При таких условиях при V =

= 150 м/с получили exp[–αоб/(Gcp)] = 0,999912, а при 

V = 250 м/с — exp[–αоб/(Gcp)] = 0,999928.

Таким образом, при данных скоростях истече-

ния ΔTL = ΔT0, т.е. нет разницы между температу-

рами газа на входе в расплав и в конце линейного 

участка струи при отсутствии химического взаи-

модействия. Следует учитывать, что межфазная 

поверхность на прямолинейном участке струи 

чрезвычайно мала, а потому суммарная теплоотда-

ча в этой зоне ничтожна. При этом даже при очень 

высоких коэффициентах теплоотдачи (порядка 

100 ккал/(м2·ч)) полученное равенство остается 

справедливым.

Таким образом, можно сделать вывод, что на 

начальном участке струи, определяющемся мини-

мальной дальнобойностью, температура газа на 

входе в расплав равна температуре газа на конце 

линейного участка при отсутствии межфазного 

взаимодействия.

Учитывая, что в качестве газа-охладителя ис-

пользуется инертный газ азот и межфазное взаи-

модействие отсутствует, можно считать, что нагре-

ва газа на начальном участке не происходит или он 

незначителен — это, в свою очередь, обуславливает 

снижение температуры фурменного пояса и прод-

левает срок его службы [15, 17]. 

Уменьшение диаметра фурмы для подачи КВС 

приводит к снижению объема подаваемого дутья 

в конвертер, что при прочих равных условиях уве-

личивает продолжительность конвертирования. 

Однако повышение обогащения дутья уменьшает 

продолжительность плавки, увеличивает пере-

работку холодных оборотов, снижает количество 

отходящих газов. Таким образом, при обогащении 

дутья кислородом до 35—50 об.% количество пере-

Таблица 2. Количество перерабатываемых оборотов в зависимости от обогащения дутья

Table 2 . Number of converted reverts depending on blowing enrichment degree

Сц.к, об.%

Количество на 1 плавку, т

Штейн ПВП Штейн ОЭП Обороты бедные Обороты с пола
Дополнительные обороты 

за счет избытка тепла

Обычные фурмы (базовый период)

21 79,8 26,0 3,9 8,6 8,0

Оболочковые фурмы

21

27

35

50

79,8

79,8

79,8

79,8

26,0

26,0

26,0

26,0

0,5

3,9

3,9

3,9

0,2

8,6

8,6

8,6

0,0

10,5

38,0

70,5
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рабатываемых оборотов может быть существен-

но повышено без изменения продолжительности 

операции конвертирования. При этом возрастает 

максимальный размер кусков оборотов, надежно 

усваиваемых расплавом за время плавки: за счет 

смещения горячей зоны в глубь конвертера усво-

ение твердых происходит интенсивнее за счет ин-

тенсификации процессов массо- и теплообмена в 

центральной зоне конвертера.

Увеличение обогащения дутья приводит к ро-

сту содержания SO2 в отходящих газах. За счет 

того, что часть серы при увеличении доли перера-

ботки твердых (в окисленной и/или металлизиро-

ванной форме) оборотов идет на сульфидирование 

металлов, возможно некоторое сокращение вы-

бросов SO2.

Оценим количество необходимых конверте-

ров для текущей производительности НМЗ. При 

фонде рабочего времени 330 дней в году и об-

щем годовом количестве получаемого штейна 

371423 т/год среднее количество плавок в сутки 

составит 14.

Продолжительность одной плавки характери-

зуется следующими факторами:

— временем нахождения под дутьем — при про-

чих равных условиях оно определяется степенью 

обогащения дутья кислородом (чем данный пока-

затель выше, тем меньше это время);

— простоями для проведения операций по за-

ливке новых порций штейна, сливу конвертерного 

шлака, загрузке холодных оборотов, сливу готово-

го файнштейна;

— необходимостью подготовки конвертера к 

новой плавке, включающей отчистку горловины, 

промывку шлака, заливку новых порций штейна 

и т.д.

В зависимости от степени обогащения дутья 

кислородом продолжительность одной плавки, с 

учетом коэффициента использования конверте-

ра под дутьем, устанавливается из материального 

баланса плавки. К оцененному времени плавки 

добавляются 2 ч на подготовительные операции 

(разделку горловины, зарядку штейна, провер-

ку оборудования и т.д.). Исходя из полученной 

продолжительности одной плавки определяются 

количество плавок на одном конвертере и общее 

число конвертеров в работе.

Из расчетов следует, что при использовании 

оболочковых фурм с меньшим диаметром для по-

дачи КВС не происходит увеличения количества 

конвертеров в работе из-за снижения удельной 

дутьевой нагрузки и, как следствие, затягивания 

процесса конвертирования. Однако оболочковые 

фурмы позволяют существенно нарастить объем 

перерабатываемых оборотов при том же количе-

стве штейна и неизменной продолжительности 

плавки.

Рекомендации по оборудованию

Важным требованием возможной модерниза-

ции конвертеров является минимальный уровень 

корректив конструкции эксплуатируемых конвер-

теров.

На рис. 3 приведен внешний вид существующе-

го фурмоколлектора и проектируемого коллектора 

для подачи азота. Последний предлагается распо-

ложить под существующим коллектором, а пода-

чу азота в фурмы обеспечить гибкими шлангами, 

рассчитанными на давление до 300 кПа.

В существующем фурмоколлекторе переделы-

вается соединительный стакан таким образом, 

чтобы в него входила фурма специальной кон-

струкции. Наружный диаметр фурмы остается 

Рис. 3. Схема возможной установки 

оболочковой фурмы и фурмоколлектора для подачи азота

1 – кожух конвертера; 2 – футеровка; 3 – фурменная трубка; 

4 – фурмоколлектор для подачи КВС; 5 – фурменная коробка 

с шариковым клапаном; 6 – соединительная металлическая труба; 

7 – сливной патрубок с пробкой; 8 – фурмоколлектор для азота; 

9 – соединительный стакан

Fig. 3. Possible installation diagram for the shell-type tuyere 

and tuyere header for nitrogen supply

1 – converter enclosure; 2 – lining; 3 – tuyere tube; 4 – tuyere header 

for oxygen-air mixture supply; 5 – tuyere box with ball valve; 

6 – metal connecting tube; 7 – drain connector with plug; 

8 – tuyere header for nitrogen; 9 – connecting nozzle
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неизменным, внутрь существующей фурменной 

трубки вставляется новая фурменная трубка с тол-

щиной стенок 4,5 мм и внутренним диаметром 

канала для подачи КВС 40,3 мм. Места стыковки 

фурм и соединительной муфты провариваются, 

чтобы предотвратить смешивание азота с КВС. На 

наружной фурме монтируется отвод для подачи 

азота и монтажа с азотным фурмоколлектором.

Полученная конструкция закладывается в су-

ществующие посадочные места без расширения 

канала в огнеупорном кирпиче. 

На рис. 4 приведен эскиз конструкции «фурма 

в фурме».

Использование предлагаемого технического 

решения позволяет минимизировать изменения, 

вносимые в конструкцию фурмоколлектора.

Нижнее расположение азотного фурмоколлек-

тора (под основным фурмоколлектором) обеспе-

чивает его защиту от попадания настыли и брызг 

расплава.

Вышеописанный вариант монтажа оболочко-

вой фурмы дает возможность максимально исполь-

зовать существующие подключения и оборудова-

ния, минимизировать внешние вмешательства в 

конструкцию конвертера. Прекращение подачи 

Рис. 4. Эскизная прорисовка узла «фурма в фурме»

1 – корпус конвертера; 2 – футеровка; 3 – канал подачи КВС; 

4 – канал подачи азота; 5 – ввод азота от фурмоколлектора; 

6 – наплавки для центровки фурм

Fig. 4. «Tuyere-in-tuyere» assembly sketch

1 – converter body; 2 – lining; 3 – oxygen-air mixture supply channel; 

4 – nitrogen supply channel; 5 – nitrogen feed from tuyere header; 

6 – weld beads for tuyere centering

Рис. 5. Вид конвертера завода «Thai Copper» 

компании «Thai Copper Industry» в Тайланде, 

оснащенного оболочковыми фурмами

Fig. 5. View of Thai Copper plant converter by Thai Copper 

Industry in Thailand equipped with shell-type tuyeres

Рис. 6. Пример установки пирометра для постоянного измерения температуры расплава (факела дутья) на фурму

1 – фурменная отливка; 2 – фурменная трубка; 3 – шарик клапана; 4 – визирная трубка; 5 – крепежная гайка; 6 – стойка; 

7 – гайка; 8 – стекло оптическое; 9 – рукоятки для центровки; 10 – пирометр

Fig. 6. Example of pyrometer installation for continuous temperature measurement of melt (blowing flame) to tuyere

1 – tuyere casting; 2 – tuyere tube; 3 – valve ball; 4 – sight tube; 5 – mounting nut; 6 – stand; 7 – nut; 8 – optical glass; 

9 – centering handles; 10 – pyrometer
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азота приведет к заливке оболочковых фурм, но 

не скажется на работоспособности центральных 

фурм, что позволит эксплуатировать конвертер с 

некоторой потерей производительности.

Похожее технологическое решение реализова-

но на заводе «Thai Copper» компании «Thai Copper 

Industry» в Тайланде. Завод модернизирован до 

производительности 165 тыс. т/год и запущен в 

эксплуатацию в 2006 г. [23]. Из трех заводских кон-

вертеров, оснащенных оболочковыми фурмами, 

два находятся в работе, а третий — резервный или 

на ремонте. На каждом из них установлено 28 обо-

лочковых фурм, которые имеют внутренний диа-

метр 5 см; общая скорость потока дутья составля-

ет 25200—30000 н.м3/ч [7]. Общий вид конвертера 

приведен на рис. 5.

Стабильная работа оболочковых фурм обеспе-

чивается при контроле температуры расплава (фа-

кела дутья), что позволяет своевременно снижать 

температуру ванны загрузкой холодных твердых 

оборотов.

Для постоянного контроля температуры рас-

плава предлагается использовать стационарный 

пирометр, установленный на одной из фурм. Об-

щий вид конструкции со стационарным пироме-

тром приведен на рис. 6.

Заключение

Внедрение оболочковых фурм с подачей экра-

нирующего газа (азота) позволит продлить срок 

службы фурменного пояса горизонтальных кон-

вертеров за счет смещения горячей зоны в глубь 

ванны благодаря увеличению вылета струи КВС.

Кроме того, использование оболочковых фурм 

существенно повысит переработку холодных обо-

ротов.

Данное мероприятие положительно скажется 

на технико-экономических показателях конвер-

терного передела в целом.
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Аннотация: В качестве альтернативного сырьевого источника редкоземельных элементов (РЗЭ) предлагается использовать 

отработанный катализатор крекинга (ОКК) углеводородов нефти, содержащий 1 мас.% оксидов РЗЭ. Был изучен процесс уда-

ления кремния в форме гексафторосиликата аммония – (NH4)2SiF6 – путем спекания образца катализатора крекинга нефти 

с NH4F и последующей сублимации (NH4)2SiF6, в результате чего получен алюминийсодержащий концентрат редкоземель-

ных элементов. С использованием ортогонального центрального композиционного планирования (ОЦКП) эксперимента изу-

чено влияние трех факторов: температуры сублимации (от 350 до 400 °С), ее продолжительности (от 40 до 80 мин) и массы 

фторидного спека катализатора (от 5 до 10 г) – на полноту процесса сублимации (NH4)2SiF6. По результатам эксперимен-

та построена модель второго порядка, коррелирующая с экспериментальными данными. Также была определена динамика 

сублимационного удаления (NH4)2SiF6 для времени сублимации τ = 10, 20, 40 и 80 мин при температурах обработки 350, 375 

и 400 °С. Рассчитанные по модели второго порядка значения степени удаления (NH4)2SiF6 для τ = 44, 48, 52, 56, 60, 64, 68, 72 и 

76 мин хорошо ложатся на экспериментальные кривые. Изучены спектры образцов фторированного катализатора до и после 

сублимации методами рентгенофазового анализа (РФА) и ИК-спектроскопии. Данные ИК-спектроскопии и РФА хорошо со-

гласуются и показывают, что в спеке ОКК с NH4F присутствуют (NH4)2SiF6, (NH4)3AlF6 и непрореагировавший NH4F, а после 

сублимации обнаруживаются только соединения алюминия – NH4AlF4 и AlF3. За счет удаления кремния концентрирование 

РЗЭ составляет 15 %. 
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Введение

Редкоземельные элементы (РЗЭ) в современной 

технике имеют стратегическое значение и приме-

няются в производстве самых различных высо-

котехнологичных изделий [1]. В настоящее время 

весьма актуален поиск альтернативных сырьевых 

источников РЗЭ, в качестве которых могут рассма-

триваться различные производственные отходы. 

Одним из таких отходов является отработанный 

катализатор крекинга углеводородов нефти.
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Abstract: It is proposed to use a spent cracking catalyst of petroleum hydrocarbons containing 1 wt.% of rare earth element (REE) oxides as 

an alternative REE feed source. The study covers the process of removing silicon in the form of ammonium hexafluorosilicate (NH4)2SiF6 by 

sintering an oil cracking catalyst sample with NH4F and subsequent (NH4)2SiF6 sublimation to produce an aluminum-containing concentrate 

of rare earth elements. The orthogonal central compositional planning of the experiment was used to study the effect of three factors: sublima-

tion temperature (350 to 400 °С), duration (40 to 80 min), and weight of the catalyst f luorinated sintered mass (5 to 10 g) on the (NH4)2SiF6 

sublimation completeness. Results obtained in the experiment were used to build a second-order model, which correlate with experimental 

data. The dynamics of (NH4)2SiF6 sublimation removal was determined for sublimation durations of τ = 10, 20, 40 and 80 min at processing 

temperatures of 350, 375 and 400 °C. The (NH4)2SiF6 removal degree values calculated based on the second-order model for τ = 44, 48, 52, 

56, 60, 64, 68, 72, and 76 min fit well the experimental curves. Spectra of f luorinated catalyst samples before and after sublimation were stu-

died using X-ray phase analysis and IR spectroscopy. The data of IR spectroscopy and X-ray phase analysis are in good agreement and show 

that (NH4)2SiF6, (NH4)3AlF6 and unreacted NH4F are present in the catalyst with NH4F sintered mass, and only aluminum compounds are 

detected – NH4AlF4 and AlF3 after sublimation. These data indicate the completeness of the sublimation removal of silicon from the catalyst 

and NH4F sintered mass with NH4AlF4 and AlF3 aluminum compounds only observed after sublimation. REE concentration is 15 % due to 

silicon removal.
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Доля каталитического крекинга в общем объе-

ме нефтепереработки составляет 10—15 %, при 

этом расход катализаторов в среднем равен 1,1 кг/т 

сырья [2]. Кроме того, складирование катализа-

торов крекинга углеводородов нефти в отвалах 

производственных отходов предприятий нефтепе-

реработки оказывает серьезное негативное воздей-

ствие на экологию окружающей среды — данный 

катализатор является отходом 4-го класса опасно-
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сти. На данный момент закоксованный катализа-

тор никак не используется. В результате того, что 

он представляет собой композиционный мате-

риал, состоящий из алюмосиликатной матрицы 

и цеолита и содержащий до 3 % редкоземельных 

элементов, его можно рассматривать в качестве 

перспективного сырья для получения соедине-

ний алюминия, кремния и концентрата лантанои-

дов [3].

На практике распространены кислотные спо-

собы извлечения РЗЭ из кремнийсодержащего 

сырья с помощью их осаждения из кислотных рас-

творов в виде труднорастворимых осадков (оксала-

тов, гидроксидов) либо экстракции [4]. Обработку 

закоксованного катализатора проводят раствора-

ми серной и азотной кислот при повышенных тем-

пературах в течение 2—3 ч. Максимальная степень 

извлечения в случае серной кислоты составляет 

45 %, азотной — 99,9 %; подробно данный метод 

изучен в работе [5].

В отличие от указанных методов, фторирова-

ние катализатора не требует применения дорого-

стоящих реагентов, специфического исходного 

сырья и оборудования, но позволяет извлекать 

компоненты сырья в виде оксидов или промежу-

точных простых и комплексных фторидов. Про-

цессы фторирования протекают при невысоких 

температурах и малочувствительны к колебани-

ям содержания редкоземельных элементов в ис-

ходном сырье [6—11]. 

Наиболее перспективным в качестве фториру-

ющего реагента является фторид аммония. При 

температурах 150—250 °С (tразл = 168 °С) он позво-

ляет получать хорошо растворимые аммонийные 

соли комплексных фторидов или оксофторидов 

РЗЭ, которые можно легко отделить от профтори-

рованной алюмосиликатной породы [12].

Так, составляющие основную часть катализато-

ра соединения кремния переходят при фторирова-

нии во фторсиликаты аммония, физико-химичес-

кие свойства которых обеспечивают возможность 

отделения кремния из смеси с помощью сублима-

ции и последующее его осаждение в виде гекса-

фторсиликата аммония (ГФСА) [13]. Проведение 

осаждения при t = 70÷80 °С позволяет получать 

десублимат ГФСА стехиометрического состава, 

хорошо растворимый в воде, дающий при ней-

трализации аммиаком легкофильтруемый осадок 

кремниевой кислоты. После отмывки из получен-

ного осадка можно получить высокочистый оксид 

кремния марки «белая сажа» [14, 15].

Целью данной работы являлся подбор опти-

мальных условий обескремнивания профтори-

рованного катализатора для получения концен-

трата редкоземельных элементов. При этом были 

поставлены следующие задачи: определение оп-

тимальных условий процесса сублимации ГФСА, 

полученного из фторированного сырья, а также 

идентификация конечных продуктов процесса.

Методика исследований

В качестве объекта исследования использовали 

образец микросферического цеолитсодержащего 

катализатора крекинга типа «Авангард», вклю-

чающего оксиды кремния — 62,5 %, алюминия — 

34,7 %, а также редкоземельных элементов — до 1 % 

[16]. Образец катализатора был изучен с помощью 

сканирующей электронной микроскопии (СЭМ) 

на приборе «Mira 3 FEG SEM» (Tescan, Чехия) при 

ускоряющем напряжении 20—30 кВ и токе пуч-

ка ~2 А. 

На первоначальной стадии проводили вскры-

тие катализатора путем спекания с фторидом 

аммония в тефлоновой емкости в лаборатор-

ной муфельной печи LF-5/11-G1 (АО «ЛОИП», 

г. Санкт-Петербург) при температуре 150—200 °С в 

течение 1 ч. Ниже приведены химические реакции 

взаимодействия основных компонентов катализа-

тора с фторидом аммония:

Al2O3 + 12(NH4)F =

= 2(NH4)3AlF6 + 6NH3↑ + 3H2O↑,  (1)

SiO2 + 6(NH4)F =

= (NH4)2SiF6 + 4NH3↑ + 2H2O↑,  (2)

Ln2O3 + 6(NH4)F =

= 2LnF3 + 6NH3↑ + 3H2O↑.  (3)

Сублимацию (NH4)2SiF6 проводили с исполь-

зованием алюминиевой лодочки, десублимацию 

— в алюминиевой трубке [17, 18]. После заверше-

ния процесса трубку охлаждали, а из остатка в 

алюминиевой лодочке выщелачивали фтораммо-

нийный комплекс алюминия гидроксидом калия 

при следующих условиях: температура процесса 

t = 57 °C, концентрация раствора гидроксида ка-

лия — 20 %, масса гидроксида калия — 129,3 г, из-

быток гидроксида калия составлял 1,9 от рассчи-

танного по стехиометрии [19]. Затем полученный 
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раствор фильтровали и осадок прокаливали в му-

фельной печи при t = 800 °C.

Содержание РЗЭ в остатке после сублимации и 

концентрате РЗЭ определяли методом атомно-аб-

сорбционной спектрометрии на приборе АА-6300 

(Shimadzu, Япония) в режиме эмиссии. Длина вол-

ны составляла, нм: для лантана — 398,85, церия — 

446,02, алюминия — 396,15, железа — 239,56; щель 

спектрометра — 0,2 нм, тип пламени — воздух-

ацетилен. 

ИК-спектры образцов до и после сублима-

ции регистрировали на ИК-Фурье-спектрометре 

«SpectrumOne FT-IR» (Perkin-Elmer, США). Образ-

цы тонко измельчали в агатовой ступке с броми-

дом калия, прессовали в таблетки диаметром 7 мм 

и снимали спектры в диапазоне волновых чисел 

4000—400 см–1. Для расшифровки ИК-спектров 

использовали данные корреляционных таблиц, 

указывающих характер поглощения различных 

функциональных групп [20].

Фазовый состав полученного концентрата 

определяли методом порошковой рентгеновской 

дифракции с помощью дифрактометра ДРОН-3 

(НПП «Буревестник», г. Санкт-Петербург) в мо-

нохроматизированном CuKα-излучении при ша-

ге сканирования 0,050 и времени накопления 

5 с/точка. Для расшифровки использовали базу 

данных ICDD PDF 2.

Результаты и их обсуждение

Для образца катализатора перед обработкой 

были получены характерные СЭМ-изображения 

поверхности. На рис. 1 представлены частицы 

со сферической морфологией размером от 10 до 

100 мкм. 

C помощью микроанализа был получен эле-

ментный состав порошкового образца исходного 

катализатора крекинга типа «Авангард» до обра-

ботки, мас.%:

О ......................... 54,8 Fe ........................... 0,7

Si ......................... 24,1 Ca .......................... 0,6

Al ........................ 18,0 Mg .......................... 0,6

La .......................... 0,8 Na .......................... 0,3

Для определения оптимальных условий фтори-

рования катализатора было проведено его спекание 

при следующих условиях: температура обработ-

ки — от 160 до 220 °С, ее продолжительность — 

от 15 до 90 мин с интервалом в 15 мин, стехио-

метрическое соотношение «катализатор : фто-

рид аммония» — 1 : 1; 1 : 25; 1 : 5; 1 : 1,75; 1 : 2. 

Установлено, что наиболее полное фторирование 

катализатора достигается при следующем режи-

ме фторидной обработки: t = 190 °С, τ = 90 мин 

и 1,5-кратный стехиометрический избыток фто-

рида аммония. Спек, полученный в указанных 

условиях, был направлен для изучения процесса 

сублимации.

С использованием ортогонального централь-

ного композиционного планирования (ОЦКП) 

эксперимента изучено влияние трех факторов: 

Х1 — температуры сублимации (от 350 до 400 °С), 

Х2 — продолжительности сублимации (от 40 до 

80 мин) и Х3 — массы фторидного спека катали-

затора (от 5 до 10 г) — на полноту процесса субли-

мации (NH4)2SiF6. По полученным результатам 

построено уравнение линейной регрессии, вклю-

чающее все эффекты взаимодействия:

Yf = 74,1 + 10,6X1 + 13,2X2 – 0,25X3 –

– 2,15Х1X2 + 2,01X1X3 – 0,18X2X3 –

– 2,52Х1X2X3 + 1,70X1
2 – 2,43Х2

2 + 4,51Х3
2.  (4)

Для описания процесса сублимации (NH4)2SiF6 

были проведены дополнительный опыты по уста-

новлению влияния на него времени и температу-

Рис. 1. Характерное СЭМ-изображение порошка 

исходного катализатора крекинга 

типа «Авангард» 

Fig. 1. Representative SEM image of Avangard-type initial 

cracking catalyst powder
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ры сублимации. Полученные экспериментальные 

данные представлены на рис. 2.

Образцы, достигшие максимальной степени 

удаления гексафторосиликата аммония, а имен-

но обработанные при t = 400 °С и τ = 60 мин, были 

проанализированы методами рентгенофазового 

(РФА) и ИК-спектроскопического анализов.

Из представленных на рис. 3 спектров можно 

сделать вывод о составе образцов. Образец после 

фторирования (1) содержит гексафторосиликат 

и гексафтороалюминат аммония, а также непро-

реагировавший фторид аммония. В РФА-спектре 

остатка после сублимации (2) можно различить 

пики фторида алюминия и гексафтороалюмината 

аммония, а отсутствие пиков, соответствующих 

соединениям кремния, позволяет заключить, что 

разделение соединений основных компонентов 

катализатора при данных условиях проходит наи-

более полно. 

Образцы профторированного катализатора до 

и после сублимации были проанализированы ме-

тодом ИК-спектроскопии — данные представлены 

на рис. 4. 

Рис. 2. Расчетные и экспериментальные значения 

степени сублимации (NH4)2SiF6 (α) 

в зависимости от температуры

t, °C: 1 – 350, 2 – 375, 3 – 400

Fig. 2. Calculated and experimental values 

of (NH4)2SiF6 (α) sublimation degree as a function 

of temperature

t, °C: 1 – 350, 2 – 375, 3 – 400

Рис. 3. РФА-спектры образцов

I – спек катализатора с фторидом аммония в соотношении 1 : 2 

II – остаток после сублимации гексафторосиликата аммония при t = 400 °С

Нумерация рефлексов соответствует следующим соединениям: 1 – (NH4)AlF4, 2 – AlF3, 3 – β-AlF3, 4 – (NH4)2SiF6, 5 – (NH4)3AlF6, 

6 – NH4F, 7 – γ-AlF3

Fig. 3. X-ray phase analysis spectra of samples

I – sintered mass of a catalyst with ammonium fluoride at the ratio 1 : 2 

II – residue after ammonium hexafluorosilicate sublimation at t = 400 °C 

Reflex numbering corresponds to compounds: 1 – (NH4)AlF4, 2 – AlF3, 3 – β-AlF3, 4 – (NH4)2SiF6, 5 – (NH4)3AlF6, 6 – NH4F, 7 – γ-AlF3
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Хорошо выраженные полосы поглощения, от-

носящиеся к NН-связям аммония (ν = 1421÷1440 и 

3250÷3133 см–1), свидетельствуют о фторировании 

катализатора с получением гексафторосиликата 

аммония. Полоса поглощения при ν = 744 см–1 ха-

рактерна для SiF6
2–-иона [21], а при ν = 484 см–1 — 

как для связи Si—O, так и для чистого (NH4)2SiF6 

[20], однако других полос, отображающих связь 

Si—O, не обнаружено.

Появляющиеся после сублимации поло-

сы в области ν = 3250÷3133 см–1, а также 639 и 

723 см–1 указывают на образование NH4AlF4, 

который является основным продуктом терми-

ческого разложения исходного (NH4)3AlF6 при 

температуре выше 301 °С [22]. Исходя из всего 

вышеизложенного можно утверждать, что ос-

новная задача — удаление (NH4)2SiF6 из фтори-

рованного катализатора крекинга — достигнута. 

Тем самым достигается концентрирование РЗЭ 

в остатке после фторирования и сублимации 

(NH4)2SiF6.

Методом атомно-абсорбционной спектромет-

рии был определен состав осадка, мас.%, в котором 

соединения лантаноидов составляют 15 %:

LaF3 ................... 12,9 Fe2O3 ................... 7,9

CeF3 ..................... 2,1 SiO2 ......................0,5

Al2O3 ................. 63,1 K2O .................... 13,5

Содержание лантана в полученном концентрате 

достигает 9 %, т.е. возросло в 11 раз по сравнению с 

исходным сырьем. При фторидной переработке ка-

тализатора может быть получено 8 кг лантана на 

1 т сырья. При этом удаленный из фторированного 

образца (NH4)2SiF6 содержится в десублимате, кото-

рый можно считать перспективным сырьем для по-

лучения оксида кремния — последний в дальнейшем 

может быть реализован на предприятиях цементной 

и железобетонной промышленности. Извлеченные 

из продуктов спекания фторидные комплексы алю-

миния предлагаются к последующей переработке с 

получением оксида алюминия, который можно ис-

пользовать на предприятиях строительных произ-

водств, а также для изготовления коагулянтов. 

Рис. 4. ИК-спектр соединений

I – спек катализатора с фторидом аммония в соотношении 1 : 2 

II – остаток после сублимации ГФСА при t = 400 °С

Fig. 4. IR spectrum of compounds

I –  sintered mass of catalyst with ammonium fluoride at the ratio 1 : 2 

II – residue after ammonium hexafluorosilicate sublimation at t = 400 °C
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Выводы

1. Максимальная степень фторирования ката-

лизатора достигнута при следующем режиме об-

работки: температура 190 °С, продолжительность 

90 мин, стехиометрический избыток фторида ам-

мония — 1,5. 

2. Оптимальные условия сублимационного 

удаления (NH4)2SiF6 из фторированного катализа-

тора крекинга создаются при времени сублимации 

80 мин и температуре 400 °С.

3. Методом РФА установлено отсутствие пи-

ков, соответствующих (NH4)2SiF6, в остатке после 

сублимации по сравнению с образцом профто-

рированного катализатора, что свидетельствует о 

полном удалении гексафторосиликата аммония из 

профторированного катализатора в данных усло-

виях.

4. ИК-спектрометрическим методом выявлено 

наличие полос, характерных для NH4AlF4, в об-

разце профторированного катализатора после су-

блимации в результате термического разложения 

исходного (NH4)3AlF6.

5. В результате удаления кремния в процессе 

сублимации удалось получить концентрат РЗЭ, 

содержащий 15 % фторидов лантаноидов.

Литература/References 

1. Gupta C.K., Krishnamurthy N. Extractive metallurgy of 

rare earths. Boca Raton: CRC Press, 2005.

2. Мановян А.К. Технология переработки природных 

энергоносителей. М.: Колоc, 2004.

 Manovyan A.K. Technology of processing of natural 

energy. Moscow: Kolos, 2004 (In Russ.).

3. Каминский Э.Ф., Хавкин В.А. Глубокая переработка 

нефти: технологический и экологический аспекты. 

М.: Техника, ООО «ТУМА ГРУПП», 2001.

 Kaminskii E.F., Khavkin V.A. Deep processing of oil: 

technological and environmental aspects. Moscow: 

Tekhnika, TUMA GROUP Ltd., 2001 (In Russ.).

4. Рябчиков Д.И., Рябухин Д.И. Аналитическая химия 

редкоземельных элементов и иттрия. М.: Наука, 

1966.

 Ryabchikov D.I., Ryabukhin D.I. Analytical chemistry of 

rare earth elements and yttrium. Moscow: Nauka, 1966 

(In Russ.).

5. Kozlowskaya I.Yu., Martsul’ V.N. Acid leaching of 

lanthanum from spent cracking catalyst. Russ. J. Appl. 

Chem. 2014. Vol. 50. No. 12. P. 1817—1822.

6. Медков М.А., Крысенко Г.Ф., Эпов Д.Г. Гидродифторид 

аммония — перспективный реагент для комплекс-

ной переработки минерального сырья. Вестн. ДВО 

РАН. 2011. No. 5. С. 60—65.

 Medkov M.A., Krysenko G.F., Epov D.G. Hydrodifluori-

de ammonium is a promising reagent for mineral raw 

materials complex processing. Vestnik DVO RAN. 2011. 

No. 5. P. 60—65 (In Russ.).

7. O’Hara M.J., Kellogg C.M., Parker C.M., Morrison S.S., 

Corbey J.F., Grate J.W. Decomposition of diverse solid 

inorganic matrices with molten ammonium bifluoride 

salt for constituent elemental analysis. Chem. Geol. 2017. 

Vol. 466. P. 341—351.

8. Nete M., Purcell W., Nel J.T. Comparative study of tanta-

lite dissolution using different fluoride salts as fluxes. 

J. Fluor. Chem. 2014. Vol. 165. P. 20—26.

9. Liu C.L., Zheng S.L., Ma S.H., Luo Y., Ding J., Wang X.H., 

Zhang Y. A novel process to enrich alumina and prepare 

silica nanoparticles from high-alumina fly ash. Fuel 

Process. Technol. 2018. Vol. 173. No. 19. P. 40—47.

10. D’yachenko A.N., Kraidenko R.I. Fluorination of germa-

nium concentrates with ammonium fluorides. Russ. J. 

Appl. Chem. 2008. Vol. 81. No. 6. P. 952—955.

11. Thorat D.D., Tripathi B.M., Sathiyamoorthy D. Extraction 

of beryllium from Indian beryl by ammonium hydro-

fluoride. Hydrometallurgy. 2011. Vol. 109 (1-2). P. 18—22.

12. Римкевич B.C., Маловицкий Ю.Н., Демьянова Л.П., Во-

робьев Ю.А., Белов Р.В. Исследование процессов ком-

плексной переработки небокситовых руд Дальне-

восточного региона России. Тихоокеанская геология. 

2006. Т. 25. No. 3. С. 66—74.

 Rimkevich V.S., Malovitskii Yu.N., Dem’yanova L.P., Vo-

rob’yev Yu.A., Belov R.V. Investigation of complex pro-

cessing of non-bauxite ores in the Far Eastern region of 

Russia. Tikhookeanskaya geologiya. 2006. Vol. 25. No. 3. 

P. 66—74 (In Russ.).

13. Федин А.С., Ворошилов Ф.А., Кантаев А.С., Ожерель-

ев О.А. Исследование процесса сублимации гекса-

фторосиликата аммония. Изв. Томск. политехн. ун-

та. 2013. Т. 323. No. 3. С. 23—27.

 Fedin A.S., Voroshilov F.A., Kantaev A.S., Ozherel’ev O.A. 

The study of the process of ammonium hexafluorosilica-

te sublimation. Izvestiya TPU. 2013. Vol. 323. No. 3. 

P. 23—27 (In Russ.).

14. Мельниченко Е.И., Крысенко Г.Ф., Эпов Д.Г. Терми-

ческие свойства (NH4)2SiF6. Журн. неорган. химии. 

2004. Т. 49. No. 12. С. 1943—1947.

 Mel’nichenko E.I., Krysenko G.F., Epov D.G. Thermal pro-

perties (NH4)2SiF6. Russ. J. Inorg. Chem. 2004. Vol. 49. 

No. 12. P. 1803–1806 (In Russ.).

15. Мельниченко Е.И., Крысенко Г.Ф., Эпов Д.Г. Иссле-

дование способов утилизации гексафторосилика-



Металлургия редких и благородных металлов

Izvestiya. Non-Ferrous Metallurgy  •  Vol. 27  •  № 1  •  2021 35

та аммония. Журн. неорган. химии. 2005. Т. 50. No. 2. 

С. 192—196.

 Mel’nichenko E.I., Krysenko G.F., Epov D.G. Research on 

the ammonium hexafluorosilicate utilization. Zhurnal 

neorganicheskoi khimii. 2005. Vol. 50. No. 2. P. 192—196 

(In Russ.).

16. Доронин В.П., Сорокина Т.П., Дуплякин В.К. Способ 

приготовления микросферического катализато-

ра для крекинга нефтяных фракций: Пат. 2300420 

(РФ). 2007.

 Doronin V.P., Sorokina T.P., Duplyakin V.K. Method of 

preparing microspherical oil fraction cracking catalyst: 

Pat. 2300420 (RF). 2000 (In Russ.).

17. Андреев А.А., Дьяченко А.Н., Крайденко Р.И. Галоге-

ноаммонийное разделение минеральной оксид-

ной смеси на индивидуальные компоненты. Хим. 

пром-сть сегодня. 2007. No. 3. С. 6—11.

 Andreev A.A., D’yachenko A.N., Kraidenko R.I. Haloge-

noalkanes separation of mineral oxide mixture into 

individual components. Khimicheskaya promyshlennost’ 

segodnya. 2007. No. 3. P. 6—11 (In Russ.).

18. Федин А.С., Ожерельев О.А., Бурцев А.Ю., Бутько Ю.Г., 

Дьяченко Л.В. Статистическая обработка результатов 

термических исследований сублимации гексафто-

росиликата аммония. Изв. вузов. Физика. 2017. Т. 60. 

No. 9—2. С. 134—141.

 Fedin A.S., Ozherel’ev O.A., Burtsev A.Yu., Butko Yu.G., 

D’yachenko L.V. Statistical processing of the results 

of thermal studies of sublimation of ammonium 

hexafluorosilicate. Izvestiya vuzov. Fizika. 2017. Vol. 60. 

No. 9—2. P. 134—141 (In Russ.).

19. Borisov V.A., Rozhkov N.N., Ponyatova S.S., Bogdano-

va A.O., Adeeva L.N., Krugley A.O. The recovery of rare 

earth concentrate from spent cracking catalyst. AIP Conf. 

Proc. 2019. Vol. 2141. Paper. 020025.

20. Nakamoto K. Infrared and Raman Spectra of inorganic and 

coordination compounds. N.Y.: J. Wiley & Sons, Inc. 1991.

21. Борисов В.А., Дьяченко А.Н., Кантаев А.С. Определение 

оптимальных параметров сублимационой очист-

ки гексафторосиликата аммония от примесей. Изв. 

Томск. политехн. ун-та. 2010. Т. 317. No. 3. С. 73—76.

 Borisov V.A., D’yachenko A.N., Kantaev A.S. Determina-

tion of the optimal parameters of sublimation purification 

of ammonium hexafluorosilicate from impurities. 

Izvestiya TPU. 2010. Vol. 317. No. 3. P. 73—76 (In Russ.).

22. Rahten A., Benkic P., Jesih A. The synthesis, vibrational 

spectra, crystal structure and thermal decomposition of 

(N2H5)3AlF6. Acta Chim. Slov. 1999. Vol. 46 (3). P. 339—354.



36

Известия вузов. Цветная металлургия  •  Т. 27  •  № 1  •  2021

Izvestiya Vuzov. Tsvetnaya Metallurgiya  •  Vol. 27  •  № 1  •  2021 

УДК: 669-135, 669.36  DOI: dx.doi.org/10.17073/0021-3438-2021-1-36-48

ИССЛЕДОВАНИЕ НАПРЯЖЕННО-ДЕФОРМИРОВАННОГО 
СОСТОЯНИЯ И ТРАНСФОРМАЦИИ МИКРОСТРУКТУРЫ 

МЕДНЫХ ЭЛЕКТРОТЕХНИЧЕСКИХ ШИН 
В ОЧАГЕ ДЕФОРМАЦИИ ПРИ НЕПРЕРЫВНОМ ПРЕССОВАНИИ

© 2021 г. А.Н. Кошмин, А.В. Зиновьев, А.Я. Часников, Г.Н. Грачев

Национальный исследовательский технологический университет (НИТУ) «МИСиС», г. Москва, Россия

ООО «Свелен», г. Санкт-Петербург, Россия

Статья поступила в редакцию 29.07.20 г., доработана 24.09.20 г., подписана в печать 27.09.20 г.

Аннотация: Выполнено комплексное исследование особенностей протекания физико-механических процессов в металле в очаге 

деформации при непрерывном прессовании прямоугольных шин размером 10×60 мм из меди М1б. С применением компьютер-

ного моделирования по методу конечных элементов получены значения энергосиловых параметров процесса экструдирования. 

Отмечено, что рост значений момента и усилия происходит вплоть до заполнения металлом пространства пресс-камеры, дости-

гая максимумов 12,26 кН·м и 1,54 МН соответственно. В результате анализа напряженно-деформированного состояния металла 

в очаге деформации получены поля распределений накопленной степени деформации, интенсивности скоростей деформации и 

средних напряжений, а также построен график изменения температуры металла во времени в процессе экструдирования. Наи-

больший уровень накопленной степени деформации и сжимающих напряжений наблюдается в зоне контакта заготовки с упо-

ром пресс-контейнера. Там же отмечается наиболее интенсивный деформационный разогрев металла. Сопоставление результа-

тов моделирования и микроструктурного исследования свидетельствует о том, что значительная часть работы по измельчению 

литой структуры происходит на входе в очаг деформации и в области упора, где действует наивысший уровень напряжений сжа-

тия. Деформация металла при прохождении матрицы приводит к формированию ориентированной кристаллической структуры 

с размером зерен 25–30 мкм. Результаты измерения твердости образцов хорошо согласуются с результатами анализа структуры 

в исследованных областях очага деформации. При прохождении заготовки участка упора пресс-контейнера происходит дефор-

мационный разогрев, что приводит к снижению твердости с 93 до 67 HV. После прохождения металла через матрицу в нем про-

должаются процессы рекристаллизации, приводящие к незначительному росту размеров зерен и, соответственно, снижению 

твердости с 79 до 74 HV, продолжающемуся до момента контакта шины с охлаждающей средой.

Ключевые слова: медь, непрерывная экструзия, Конформ, конечно-элементное моделирование, очаг деформации, напряжен-

но-деформированное состояние, микроструктура.
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Investigation of the stress-strain state and microstructure transformation 
of copper busbars in the deformation zone during continuous extrusion
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Abstract: The paper describes an extensive study of features peculiar to physical and mechanical processes occurring in metal in the deformation 

zone during the continuous extrusion of Cu-ETP rectangular busbars 10×60 mm in size. Finite element computer simulation was used to obtain 



Обработка металлов давлением

Izvestiya. Non-Ferrous Metallurgy  •  Vol. 27  •  № 1  •  2021 37

Введение

Медь и сплавы на ее основе являются наибо-

лее распространенным материалом для изготов-

ления токопроводящих деталей, что обусловлено 

малым удельным электрическим сопротивлением 

(0,0172 мкОм·мм2/м у чистой меди) относительно 

других металлов [1—3]. Именно по этой причине 

из меди и ее сплавов производят шины и прут-

ки различного профиля, проволоку, контактные 

провода, широко их использование в обмотках 

трансформаторов и двигателях. Однако, обладая 

одними из лучших показателей электро- и тепло-

проводности, а также пластичности, чистая медь 

не наделена высокими прочностными характери-

стиками, требуемыми во многих сферах примене-

ния проводников.

Для производства изделий из медных сплавов 

используют многочисленные виды обработки дав-

лением (ОМД). На современных предприятиях по 

причине простоты и высокой производительности 

наиболее распространенными методами ОМД яв-

ляются прокатка (горячая и холодная) [4—6], прес-

сование и волочение [7]. Также известны методы 

интенсивной пластической деформации (ИПД), 

направленные на измельчение структуры металла, 

что позволяет управлять его физико-механиче-

скими свойствами, достигая высоких прочност-

ных или пластических показателей. К подобным 

способам обработки сплавов на медной основе 

the values of extrusion power parameters. It was noted that moment and force values increase to the point of filling the press chamber free space 

with metal reaching a maximum of 12.26 kN·m and 1.54 MN, respectively. The stress-strain state analysis of metal in the deformation zone 

made it possible to obtain distribution fields of accumulated plastic strain, strain rate intensity and average stresses, and to build the graph of 

metal temperature variation over time during extrusion. Maximum levels of accumulated plastic strain and compressive stresses are observed 

in the contact zone of the workpiece with the press container abutment. The most intense metal deformation heating also occurs there. The 

comparison of modeling and microstructural study results indicate that a significant portion of the cast structure grinding work occurs at the 

entrance to the deformation zone and at the abutment zone subjected to the highest level of compression stresses. Metal deformation during the 

die passage leads to an oriented crystal structure formed with a grain size of 25–30 μm. Sample hardness measurement results are consistent 

with the results of structure analysis in the studied areas of the deformation zone. When the workpiece passes through the compression container 

abutment section, deformation heating occurs, which leads to a decrease in hardness from 93 to 67 HV. After the metal passes through the die, 

recrystallization processes continue in it leading to a slight increase in grain size and, accordingly, a decrease in hardness from 79 to 74 HV, 

which continues until the busbar contacts a cooling medium.

Keywords: copper, continuous extrusion, CONFORM, finite element modelling, deformation zone, stress-strain state, microstructure.
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относятся равноканальное угловое прессование 

(РКУП) [8, 9], радиально-сдвиговая прокатка (РСП) 

[10—12], винтовая экструзия [13, 14] и др. Тем не ме-

нее вышеприведенные методы обработки не лише-

ны недостатков: существенные капитальные вло-

жения и низкий процент выхода годного металла, 

характерные для традиционных технологий, низ-

кая производительность и невозможность произ-

водства длинномерных изделий при применении 

прогрессивных способов ИПД ограничивают их 

развитие на существующих предприятиях и рас-

пространение на создаваемых.

В последние десятилетия прошедшего века 

огромный толчок к развитию получила концепция 

создания металлургических мини-предприятий 

[15] как в области черной, так и цветной металлур-

гии. Такие мини-заводы обычно специализиру-

ются на выпуске продукции узкого марочного и 

размерного сортамента и основываются на исполь-

зовании компактных совмещенных процессов 

пластической деформации. Примером такого про-

цесса служит технология CONFORM™ (Конформ) 

[16], совмещающая принципы прокатки и прессо-

вания с содействием сил трения. Данный процесс 

позволяет реализовать непрерывное производство 

длинномерных изделий из легкодеформируемых 

металлов — таких, как медь и алюминий, а также 

некоторых сплавов на их основе. В зависимости от 
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конфигурации оборудования, на линии Конформ 

возможно производство сплошных и полых изде-

лий сечением до 3200 мм2 [17]. Основа процесса — 

действие сил трения на поверхности ручья рабо-

чего колеса, за счет которых происходит непре-

рывная подача заготовки в очаг деформации, ее 

деформационный разогрев до температур горячей 

обработки и истечение через отверстие матрицы 

заданного сечения [18].

Непрерывная экструзия Конформ в последние 

годы получила достаточно широкое освещение в 

научной литературе. Ряд работ российских авто-

ров [19—21] посвящен исследованию с помощью 

различных методик характера течения металла и 

его реологических свойств в очаге деформации. 

Зарубежными авторами представлены результа-

ты изучения формирования микроструктуры и 

свойств в процессе непрерывной экструзии магни-

евых и хромистых бронз [22, 23]. В работах [24, 25] 

отмечаются измельчение зерен и динамическая ре-

кристаллизация сплава латуни Л62 после обработ-

ки на установке Конформ. Особенности конфигу-

рации инструмента и его модернизация подробно 

рассмотрены в работах [26—28]. Однако, несмотря 

на широкое распространение в промышленности 

и освещение результатов научных исследований 

в публикациях, процесс непрерывной экструзии 

Конформ и, в частности, такие его аспекты, как 

эволюция микроструктуры и свойств, физико-ме-

ханические процессы, проходящие в очаге дефор-

мации, остаются недостаточно изученными, что 

является причиной низкой контролируемости 

этих процессов и не позволяет в достаточной сте-

пени разработать механизм влияния на свойства 

прессуемых изделий.

Особенности процесса непрерывной экстру-

зии Конформ характеризуются многообразием 

физических процессов и деформационных па-

раметров, развивающихся в очаге деформации, 

которые не могут быть проанализированы в ла-

бораторных и производственных условиях. Со-

временное программное обеспечение для моде-

лирования методом конечных элементов (МКЭ) 

позволяет подробно и достаточно точно оценить 

такие параметры обработки давлением, как на-

пряженно-деформированное состояние, изме-

нение температуры, характер формоизменения 

и течения металла и др. Ряд работ, посвященных 

исследованиям особенностей непрерывной экс-

трузии [29—32], свидетельствуют о перспективнос-

ти применения МКЭ-моделирования для полу-

чения теоретических знаний о технологическом 

процессе.

Цель данной работы состояла в изучении фи-

зико-механических процессов и исследовании 

структурной эволюции в процессе экструзии пря-

моугольных шин размером 10 ×60 мм из бескисло-

родной меди М1б. Был использован комплексный 

подход к решению поставленных задач, который 

включает МКЭ-моделирование и лабораторное 

исследование, позволяющие в достаточной мере 

проанализировать характер протекания физиче-

ских процессов и формирования структуры мате-

риала в очаге деформации.

Материалы и методы исследования

Методы компьютерного моделирования

Изучение напряженно-деформированного со-

стояния в очаге деформации процесса непрерыв-

ного прессования выполняли в программе конеч-

но-элементного моделирования QForm. По черте-

жам установки TLJ400 (DKTC Ltd., Китай) создали 

объемную модель инструмента (рис. 1), состоя-

щую из рабочего колеса 1, прижимного ролика 2, 

башмачной клети 3 и сборного пресс-контейнера, 

включающего пресс-камеру 4 с матрицей 5 и упо-

ром 6. Скорость вращения рабочего колеса (ско-

рость прессования) установили равной 4 об/мин 

(4 м/мин соответственно). В качестве материала 

матрицы, из стандартной библиотеки програм-

Рис. 1. 3D-модель рабочего узла 

установки непрерывного прессования

Fig. 1. 3D model of the continuous pressing machine 

working unit
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мы [33], выбрана сталь 4Х5МФ1С, а для всех осталь-

ных деталей рабочего узла — сталь 40Х.

Материалом объекта моделирования (заготов-

ки) служила медь Cu-ETP (ISO 197-1:1983) — наибо-

лее близкий аналог М1б (ГОСТ 859-2014), имею-

щийся в библиотеке деформируемых материалов 

[33]. Физические свойства и функции, описыва-

ющие сопротивление деформации сплава М1б, 

представлены для диапазона температур 20—

650 °С и скоростей деформации 1,0—10—50 с—1 [34]. 

Размеры использованной для моделирования за-

готовки составили ∅ 20 ×1000 мм.

В разрабатываемой модели было принято усло-

вие простого теплообмена между инструментом, 

заготовкой и окружающей средой, которое может 

быть описано уравнением

qп = bα(T1 – T2), (1)

где qп — плотность теплового потока, Вт/м2; b — 

коэффициент паузы, применяемый при отсут-

ствии деформации заготовки; α — коэффициент 

теплопередачи, Вт/(м2·К); T1 — температура заго-

товки, К; T2 — температура инструмента, К.

При таком условии теплообмена температура 

по объему инструмента не изменяется, за исклю-

чением небольшого поверхностного слоя малой 

толщины, что позволяет многократно ускорить 

процесс расчета. Температура инструмента в мо-

дели рабочего узла Конформ принята комнатной 

(20 °С), а температура заготовки, непосредственно 

перед подачей в очаг деформации, составляет 150 °С, 

что обусловлено распространенной производ-

ственной практикой подогрева переднего конца 

заготовки для увеличения пластичности материа-

ла на начальной стадии экструдирования.

Для описания трибологических характеристик 

материала заготовки использовали закон Зибеля, 

согласно которому удельная сила трения пропор-

циональна произведению максимального каса-

тельного напряжения при сдвиге и коэффициента 

пропорциональности, называемого также факто-

ром трения. Для пары «заготовка—рабочее коле-

со» принимали фактор трения, равный 1 (медь по 

меди), что объясняется омеднением поверхности 

канавки рабочего колеса для увеличения содей-

ствующих прессованию активных сил трения. Для 

остальных пар «заготовка—инструмент» устанав-

ливали фактор трения, равный 0,4 (медь—сталь).

В результате моделирования реализовано экс-

трудирование прутковой заготовки в прямоуголь-

ную шину 10 ×60 мм длиной 100 мм, при этом до-

стигнуто состояние установившегося процесса 

прессования, так как материалом заготовки за-

полнено все пространство пресс-камеры и отсут-

ствуют резкие перепады ее температуры [35]. По 

результатам моделирования изучали поля распре-

деления температуры и интенсивности скоростей 

деформации в заготовке, а также анализировали 

накопленную степень деформации и средние нор-

мальные напряжения, возникающие в ней в про-

цессе экструдирования.

Методы и оборудование эксперимента

Материалом для проведения производственно-

лабораторных исследований выбрана бескисло-

родная медь марки М1б, полученная на предприя-

тии ООО «Свелен» (г. Санкт-Петербург) огневым 

переплавом катодного лома под слоем древесного 

угля. Химический состав материала представлен в 

таблице.

На установке SL10-QL-S-B-8/20 (SDMMCo Ltd., 

Китай) методом непрерывного литья вверх 

(UPCAST®) со скоростью 300 мм/мин была полу-

чена прутковая заготовка диаметром 20 мм. Далее 

литой пруток экструдировали на установке TLJ 400 

(DKTC Ltd., Китай) в шину размером 10×60 мм 

при скорости подачи заготовки в очаг деформации 

4 м/мин. Данная установка оборудована рабочим 

колесом диаметром 400 мм (диаметр по поверхно-

сти ручья 353 мм), приводимым во вращение глав-

ным двигателем мощностью 160 кВт. Температура 

металла в очаге деформации в процессе прессова-

ния составляла 460 °C.

Для исследования процессов эволюции струк-

туры и формирования свойств медных прямоу-

гольных шин, происходящих непосредственно в 

Химический состав меди марки М1б, мас.%

Сhemical composition of М1b grade copper, wt.%

Cu, 

не менее

Содержание примесей, не более

Bi Fe Ni Zn Sn Sb As Pb S O P

99,95 0,001 0,004 0,002 0,003 0,002 0,002 0,002 0,004 0,004 0,003 0,002
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очаге деформации, останавливали процесс экс-

трузии и извлекали пресс-остаток из рабочего узла 

инструмента. Полученный таким образом темплет 

резали вдоль центрального вертикального сечения 

(рис. 2), чтобы затем изготовить из него образцы 

для изучения параметров по длине очага деформа-

ции и его ширине с шагом 10 мм. Микроструктуру 

образцов исследовали на оптическом микроско-

пе «Axio Scope. A1» (Carl Zeiss Microscopy GmbH, 

Германия), а твердость вдоль сечения образцов 

измеряли на цифровом твердомере MH-6 (Metkon 

Instruments Ltd., Турция) по методу Виккерса при 

нагрузке 1000 г.

Обсуждение результатов

Результаты компьютерного моделирования

Физико-механические процессы, происходя-

щие и развивающиеся непосредственно в очаге 

деформации при прессовании, оказывают суще-

ственное влияние как на сам технологический 

процесс экструдирования, так и на формирование 

функциональных свойств изделий.

На рис. 3 отображено изменение во времени 

расчетных параметров — момента на рабочем ко-

лесе и усилия, действующего на пресс-контейнер. 

Шкала времени здесь, а также на рис. 4, не регу-

лярна, что является следствием изменения в хо-

де расчета величины шага моделирования. При 

вхождении прутка в зазор между рабочим колесом 

и прижимным роликом значения вращающего 

момента на колесе и усилия близки к нулю и ма-

ло изменяются вплоть до достижения заготовкой 

упора. В этот момент происходит резкое повыше-

ние величины момента до 6,6 кН·м, сохраняюще-

еся до момента контакта металла с матрицей. При 

Рис. 3. Зависимости момента на рабочем колесе (1) и усилия на матрице (2) от времени процесса экструдирования

Fig. 3. Dependences of impeller torque (1) and die force (2) on extrusion time

Рис. 2. Снимок половины темплета с указанием зон 

очага деформации по центральному сечению

I – область упора; II – начало пресс-камеры; III – форкамера; 

IV – область матрицы; V – истечение из матрицы 

(контакт с охлаждающей жидкостью)

Fig. 2. Half template image indicating deformation zone 

along central section

I – abutment area; II – press chamber beginning; III – prechamber; 

IV – die area; V – die outflow (contact with cooling fluid)
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этом усилие, оказываемое на пресс-контейнер, мо-

нотонно возрастает по мере заполнения пресс-ка-

меры. С увеличением объема ее заполнения рост 

значений момента и усилия ускоряется и продол-

жается до полного заполнения пространства фор-

камеры и начала истечения металла, т.е. прохожде-

ния его через отверстие матрицы. Максимальные 

значения момента и усилия при этом достигают 

12,26 кН·м и 1,54 МН соответственно. Далее, по 

мере выравнивания температуры в очаге деформа-

ции, происходит постепенное снижение значений 

момента вращения рабочего колеса и усилия на 

пресс-контейнер на 15 % от максимальных. Также 

стоит отметить колебания момента вращения, воз-

никающие на установившемся этапе прессования 

(с 11-й секунды). Так как экструдирование проис-

ходит полностью за счет сил трения между прутком 

и канавкой рабочего колеса, то важно минимизи-

ровать скольжение между ними для обеспечения 

стабильности процесса экструзии. Результаты рас-

чета показывают, что крутящий момент колеблет-

ся в небольшом диапазоне (±2 %), что свидетель-

ствует о низком проскальзывании заготовки.

Для обработки результатов расчета темпера-

турной модели процесса выполняли трассиров-

ку точек, расположенных вдоль центральной оси 

заготовки. На рис. 4 приведен график изменения 

температуры для трех точек — P1, P2 и P3, которые 

удалены от переднего конца заготовки на рассто-

яние 25, 250 и 400 мм соответственно. Выбор рас-

стояния обусловлен стадиями процесса экструзии, 

которые отчетливо видны на рис. 3 и 4: так, точка 

P1 характеризует температуру металла на этапах 

заполнения канавки рабочего колеса и его вхожде-

ния в очаг деформации; P2 — соответствует стадии 

заполнения металлом пресс-камеры и начала ис-

течения через отверстие матрицы; P3 — отобража-

ет период установившегося процесса непрерывно-

го прессования.

На этапе продвижения металла вдоль башма-

ка температура металла не изменяется, однако по 

достижении им упора происходит выделение боль-

шого количества тепла, разогревающего его до 

300 °C (см. Р1 на рис. 4). Далее, по мере накопле-

ния металла в форкамере, температура в точке Р1 

растет незначительно, только лишь за счет тепло-

обмена с поступающими объемами материала. 

Кривая P2 на рис. 4 свидетельствует о двух этапах 

разогрева рассматриваемого участка заготовки — 

сперва небольшое количество тепла выделяется в 

уже заполненном канале рабочего колеса, в зоне 

входа в пресс-контейнер, затем точка достигает 

области упора, где вследствие сдвиговых дефор-

маций металл разогревается до 400 °C. На стадии 

установившегося процесса прессования (см. Р3 на 

рис. 4) разогрев металла в канавке не выражен так 

ярко, как на предыдущей стадии, и происходит 

по мере прохождения точкой участка близ упо-

ра. В результате моделирования максимальная 

температура наблюдается на контакте материала 

прутка с упором и на последней стадии процес-

са составляет 457 °C, что не нашло отражения на 

кривых рис. 4 по причине небольшой отдален-

ности отслеживаемых точек при прохождении 

эпицентра температурного роста. Кривые P2 и P3 

свидетельствуют о дальнейшем снижении темпе-

ратуры металла по мере его продвижения вдоль 

очага деформации.

Рис. 4. Зависимости изменения температуры заготовки от времени процесса экструдирования

Fig. 4. Workpiece temperature versus extrusion time curves
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На рис. 5 и 6 приведены поля распределения сте-

пени накопленной деформации, интенсивности 

скоростей [36] деформации и среднего напряже-

ния в центральных сечениях очага деформации на 

стадии установившегося процесса экструзии. Как 

известно [37], степень накопленной деформации и 

компонента сдвиговой деформации в определен-

ной степени оказывают влияние на изменение раз-

мера зерна в процессе пластической деформации. 

На стадии заполнения металлом канавки колеса 

степень накопленной деформации составляет все-

го 0,5—1,0 (рис. 5), однако по достижении им упора 

ее величина резко возрастает до средних значений 

100—150 при максимуме 300—350, который обна-

руживает себя непосредственно на участке кон-

такта заготовки и упора (см. рис. 5, а).

Далее, в соответствии с реологическими осо-

бенностями процесса непрерывной экструзии, 

происходит заполнение металлом расширяющих-

ся частей форкамеры и мертвых зон, где степень 

накопленной деформации сохраняет низкие зна-

чения (см. рис. 5). Проистекающий через матрицу 

материал характеризуется высокой степенью (40—

70) накопленной деформации в сердцевине шины, 

образованной там в ходе перемещения объема ме-

талла от упора, и средними значениями (20—30) 

на периферийных участках сечений, отобража-

ющими деформацию на входе в матрицу, которая 

заметна на полях распределения интенсивности 

скоростей деформации (см. рис. 6, а).

Результаты расчета распределения интенсив-

ности скоростей деформации (см. рис. 6, а) также 

Рис. 5. Распределение степени накопленной деформации в вертикальном (а) и горизонтальном (б) 

центральных сечениях очага деформации 

Fig. 5. Distribution of accumulated plastic strain in vertical (а) and horizontal (б) central sections of the deformation zone 

Рис. 6. Распределение интенсивности скоростей деформации (а) и среднего напряжения (б) 

в вертикальном центральном сечении очага деформации

Fig. 6. Distribution of the intensity of strain rates (a) and average stress (b) in the vertical central section of the deformation zone

a

a

б

б
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отчетливо свидетельствуют о том, что деформа-

ция металла происходит не только в области упо-

ра и входа в матрицу, но и на входе в пресс-камеру. 

Данная область очага деформации, определяемая 

авторами [35] как «зона полного контакта металла 

по сечению контейнера в результате распрессовки 

заготовки осаживанием», характеризуется замед-

лением течения металла, вызванным его контакт-

ным трением с неподвижным пресс-контейнером, 

что приводит к развитию деформации сдвига в 

указанной области.

На рис. 6, б показано поле распределения по 

очагу деформации средних напряжений σm (МПа), 

которые определяются как треть суммы напряже-

ний, расположенных на главной диагонали тензо-

ра напряжений:

  (2)

Исходя из результатов моделирования можно 

сказать, что интенсивный рост среднего напря-

жения сжатия (характеризуется знаком «–») про-

исходит при заполнении металлом зоны входа в 

пресс-камеру и продолжает стремительно расти 

вплоть до изменения направления течения отсле-

живаемой области в сторону матрицы. В точке, 

расположенной на контакте с упором, рядом с ме-

стом отвода облоя, наблюдается максимум напря-

жений сжатия, достигающий 1419 МПа, что объяс-

няет возникновение очага температурного роста, 

отмеченного на рис. 4 (кривые P2 и P3). 

Результаты эксперимента

Структура литого прутка диаметром 20 мм, 

использованного в качестве заготовки для экс-

перимента по непрерывной экструзии Конформ, 

характеризуется достаточно крупными зернами, 

которые отчетливо видны даже при рассмотрении 

без средств микроскопии. В работе [38] по изуче-

нию эволюции микроструктуры в процессе прес-

сования прутков отмечается, что размер зерен ли-

того прутка составляет 800—1000 мкм.

На рис. 7 приведены снимки микроструктуры 

полученного образца в разных зонах очага дефор-

мации. В зоне А отмечается наличие уже измель-

ченной структуры с размером зерен 10—15 мкм, 

что несколько меньше, чем в остальных рассмат-

риваемых участках образца (см. рис. 7, зоны Б и В). 

Это объясняется тем, что в указанной части оча-

га деформации (А) действует наибольший уровень 

напряжений сжатия (рис. 6, б), а также гораздо 

быстрее развивается процесс деформации (рис. 6, а). 

Для зоны Б характерно наличие более крупных 

зерен (40—50 мкм), что, скорее всего, вызвано спа-

дом уровня действующих в металле напряжений, а 

также развитием рекристаллизационных процес-

Рис. 7. Микроструктура образца пресс-остатка в центральном вертикальном сечении 

в зонах входа в пресс-камеру (А), форкамеры (Б) и матрицы (В)

Fig. 7. Microstructure of discard in the central vertical section at press chamber (А), prechamber (Б) and die (В) inlet areas

А Б В
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сов, обусловленных повышением температуры ма-

териала при его прохождении через область вблизи 

упора. После прохождения металлом матрицы его 

структура приобретает заметную ориентировку 

(см. рис. 7, зона В), характерную для процессов 

прокатки или прессования. Размеры кристалли-

ческой структуры также претерпевают измене-

ния — зерно в среднем измельчается до 25—30 мкм 

за счет деформации материала на входе в матрицу 

(см. рис. 5, а), отмеченной ранее. 

На рис. 8 представлены результаты измерения 

микротвердости материала вдоль очага деформа-

ции с момента поступления заготовки в пресс-ка-

меру до выхода экструдируемой шины из матрицы 

в охлаждаемую среду. Измерения проводили на 

образцах, отобранных от центрального верти-

кального сечения пресс-остатка с шагом 10 мм по 

ширине темплета: так, кривые C0—C3 (см. рис. 8) 

описывают микротвердость образцов в сечениях, 

смещенных на 0—30 мм от центрального верти-

кального сечения.

Рассмотрим изменение твердости вдоль цен-

трального сечения (рис. 8, C0). При поступлении 

материала заготовки в пресс-камеру происхо-

дит выделение значительного количества тепла 

(450 °C), и это сопровождается падением твердо-

сти с 93 до 67 HV. По мере накопления материала 

в форкамере и его продвижения к матрице твер-

дость повышается до 79 HV за счет деформации и, 

как следствие, измельчения зеренной структуры 

(см. рис. 7, зона В). Пройдя через матрицу, матери-

ал продолжает испытывать запущенные на входе 

в очаг деформации процессы рекристаллизации, 

и твердость вновь снижается до 74 HV. На выходе 

из калибровочной матрицы шина контактирует с 

охлаждающим раствором, что приводит к повтор-

ному росту твердости металла практически до ис-

ходных значений.

Сложное изменение твердости материала на 

пути его прохождения через очаг деформации 

процесса Конформ коррелирует с изменением ве-

личины зерна на соответствующих стадиях (см. 

рис. 7). На равноудаленных от центрального сече-

ния линиях измерения твердости (см. рис. 8, C1 и 

C2) закономерности ее формирования сохраняют-

ся с небольшой разницей максимальных и мини-

мальных значений, связанной с высокой тепло-

проводностью меди и контактными условиями, 

практически не поддающимися контролю.

Кривая C3, описывающая изменение микро-

твердости вдоль образца, отобранного на рас-

стоянии 30 мм по ширине пресс-остатка от его 

центрального сечения, показывает отличающий-

ся характер изменения параметра твердости. На 

длине очага деформации 20—24 мм прослежи-

вается нехарактерный для линий других сече-

ний (см. рис. 8, C0, C1, C2) рост твердости с 57 до 

68 HV, что объясняется крупной структурой зерна 

в этой области (рис. 9, зона А). На снимке макро-

структуры отчетливо видна граница между объе-

мом металла, подверженного течению в процессе 

прессования, характеризуемым мелкими зерна-

Рис. 8. Распределение твердости вдоль сечений очага деформации в процессе непрерывного прессования

Fig. 8. Hardness distribution along deformation zone sections during continuous pressing
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ми размером 30—40 мкм (рис. 9, зона Б), и объе-

мом металла, располагающегося вдоль стенок 

форкамеры (мертвых зон), который не подвержен 

деформации, что подтверждает результаты моде-

лирования (см. рис. 5, а). Здесь размер кристаллов 

возрастает вследствие действия высокой темпера-

туры до 300—400 мкм.

Заключение

Выполнено комплексное изучение напряжен-

но-деформированного состояния, а также особен-

ностей формирования структуры и механических 

свойств в очаге деформации в процессе непрерыв-

ного прессования прямоугольных шин из меди 

М1б с применением методов теоретического и экс-

периментального исследований.

В результате проведенного моделирования 

получены данные о величинах момента враще-

ния на рабочем колесе и усилия, действующего 

на пресс-контейнер и матрицу. Рост указанных 

значений происходит с момента заполнения за-

готовкой пространства канавки рабочего колеса и 

достижения упора и продолжается вплоть до мо-

мента начала истечения металла через матрицу, 

согласующегося с общим ростом средней темпера-

туры в очаге деформации до 450 °C. 

Проанализированы расчетные поля распре-

делений степени накопленной деформации, ин-

тенсивности скоростей деформации и средних 

напряжений, действующих в очаге деформации. 

Выявлено, что на стадии установившегося про-

цесса экструдирования металл испытывает макси-

мальную степень накопленной деформации и на-

пряжений в зоне его контакта с упором. Величина 

напряжений сжатия достигает своего максимума 

на уровне 1419 МПа, что безусловно является при-

чиной возникновения очага роста температуры на 

контакте «металл—упор». Картина распределения 

интенсивности скоростей деформации позволила 

обнаружить зону замедленного течения металла, 

которая оказывает влияние на формирование об-

щего температурного фона процесса непрерывной 

экструзии.

Изучение макро- и микроструктур образцов из 

различных продольных сечений очага деформа-

ции показало, что формирование микроструктуры 

меди М1б в процессе прессования носит сложный 

характер, — это обусловлено конфигурацией са-

мого очага деформации и физическими характе-

ристиками бескислородной меди. Претерпевая в 

процессе экструдирования как измельчение, так и 

рост, кристаллическая структура металла приоб-

ретает на выходе из матрицы ориентированную в 

Рис. 9. Макро- и микроструктура образца в сечении C3 

в мертвой зоне очага деформации (А) и зоне течения металла (Б)

Fig. 9. Sample macro and micro structure in C3 section in the deformation zone dead area (А) and metal flow area (Б)

А

Б
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направлении истечения структуру со средней ве-

личиной зерна 25—30 мкм. 

Результаты измерения микротвердости образ-

цов согласуются со структурными исследовани-

ями и прямо коррелируют с размером зеренной 

структуры в рассмотренных участках очага дефор-

мации. Следует подчеркнуть, что неоднократное 

изменение величины зерна в процессе Конформ, 

сопровождающееся изменением твердости мате-

риала, может являться причиной формирования 

существенной неоднородности свойств полу-

ченного изделия. Поэтому нередко требования 

ГОСТ 434-78 для шин категории «мягкого состоя-

ния» не выполняются, и для приведения изделия в 

требуемое состояние необходимо проведение рав-

новесного отжига.
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Аннотация: Проведено изучение кинетики процесса получения нанопорошка металлического кобальта водородным восстанов-

лением нанопорошка Co(OH)2 при изотермических условиях. Нанопорошок Co(OH)2 заранее получали химическим осажде-

нием из водных растворов нитрата кобальта Со(NO3)2 (10 мас.%) и щелочи NaOH (10 мас.%) при комнатной температуре, рН = 9 и 

непрерывном перемешивании. Процесс водородного восстановления нанопорошка Co(OH)2 при изотермических условиях про-

водили в трубчатой печи в интервале температур от 270 до 310 °С. Исследование кристаллической структуры и состава порошков 

выполняли методом рентгенофазового анализа. Удельную поверхность образцов измеряли методом БЭТ по низкотемператур-

ной адсорбции азота. Средний размер частиц порошков рассчитывали по данным измерения величины удельной поверхности. 

Размерные характеристики и морфологию частиц изучали на просвечивающем (ПЭМ) и сканирующем (СЭМ) электронных 

микроскопах. Расчет кинетических параметров процесса водородного восстановления Co(OH)2 при изотермических условиях 

проводили с помощью модели Грея–Веддингтона и уравнения Аррениуса. Установлено, что константа скорости восстановления 

при температуре 310 °C примерно в 1,93 раза больше, чем в случае 270 °С, – соответственно за 40 мин восстановления процесс 

ускоряется в 1,58 раза. Энергия активации процесса получения нанопорошка кобальта водородным восстановлением Co(OH)2 

равна ~40 кДж/моль, что свидетельствует о смешанном режиме реагирования. Показано, что наночастицы кобальта, получен-

ные водородным восстановлением его гидроксида при температуре 280 °С, представляют собой агрегаты частиц равноосной 

формы, размер которых достигает 100 нм, отдельные частицы соединены с несколькими соседними частицами контактными 

перешейками.

Ключевые слова: кинетика, нанопорошок кобальта, водородное восстановление, изотермические условия, степень превраще-

ния, константа скорости, энергия активации.
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Abstract: The kinetics of metallic cobalt nanopowder synthesizing by hydrogen reduction from Co(OH)2 nanopowder under isothermal 

conditions were studied. Co(OH)2 nanopowder was prepared in advance by chemical deposition from aqueous solutions of Co(NO3)2 cobalt 

nitrate (10 wt.%) and NaOH alkali (10 wt.%) at room temperature, pH = 9 under continuous stirring. The hydrogen reduction of Co(OH)2 

nanopowder under isothermal conditions was carried out in a tube furnace in the temperature range from 270 to 310 °C. The crystal structure 

and composition of powders was studied by X-ray phase analysis. The specific surface area of samples was measured using the BET method 

by low-temperature nitrogen adsorption. The average particle size of powders was determined by the measured specific surface area. Particles 
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size characteristics and morphology were investigated by transmission and scanning electron microscopes. Kinetic parameters of Co(OH)2 

hydrogen reduction under isothermal conditions were calculated using the Gray–Weddington model and Arrhenius equation. It was found that 

the rate constant of reduction at t = 310 °C is approximately 1.93 times higher than at 270 °C, so the process accelerates by 1.58 times for 40 min 

of reduction. The activation energy of cobalt nanopowder synthesizing from Co(OH)2 by hydrogen reduction is ~40 kJ/mol, which indicates 

a mixed reaction mode. It was shown that cobalt nanoparticles obtained by the hydrogen reduction of its hydroxide at 280 °C are aggregates of 

equiaxed particles up to 100 nm in size where individual particles are connected to several neighboring particles by contact isthmuses.

Keywords: kinetics, cobalt nanopowder, hydrogen reduction, isothermal conditions, reduction degree, rate constant, activation energy.
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Введение

В настоящее время материалы на основе ко-

бальта, в частности наноматериалы, находят все 

более широкое практическое применение в раз-

ных областях науки, техники и промышленности 

[1—4]. Особый научный и практический интерес 

представляют получение и применение нано-

порошка (НП) металлического Co с заданными 

свойствами, которые определяются, прежде всего, 

морфологией и дисперсностью частиц [5—8]. По-

лучение НП кобальта осуществляется различны-

ми способами, большинство из которых характе-

ризуются такими недостатками, как пониженная 

производительность и высокие затраты энергии 

[9—15]. 

Химико-металлургический метод получения 

НП металлов, который включает процессы хими-

ческого осаждения кислородсодержащих соедине-

ний металлов и водородного восстановления по-

лученных соединений, высокоэффективен с точки 

зрения экономии энергии, возможности утилиза-

ции промышленных отходов в качестве исходных 

сырья и регулирования размерных характеристик 

наночастиц (НЧ) металлов в ходе их получения 

[13, 15—18]. Его большим недостатком является 

низкая производительность в связи с малой ско-

ростью процесса водородного восстановления 

в условиях выдержки при низких температурах. 

В то же время чрезмерное увеличение температуры 

восстановления не рекомендуется, поскольку это 

приводит к интенсивному протеканию процессов 

агрегации и спекания НЧ и, соответственно, фор-

мированию частиц размером вне нанометрового 

диапазона [19—21].

Поэтому изучение кинетики процессов полу-

чения нанопорошка Со для поиска путей их уско-

рения, а также установления рациональных тем-

пературно-временных режимов является важной 

научно-практической задачей.

В связи с вышеизложенным цель настоящей ра-

боты — получение нанопорошка кобальта, иссле-

дование свойств исходных и конечных продуктов, 

а также изучение кинетических характеристик 

процесса получения НП кобальта водородным 

восстановлением его гидроксида в изотермиче-

ских условиях.

Материалы и методики эксперимента

Для получения нанопорошка Со использовали 

НП гидроксида кобальта Со(OН)2, синтезирован-

ный химическим осаждением из водных раство-

ров нитрата кобальта Со(NO3)2 (10 мас.%) и щелочи 

NaOH (10 мас.%) при комнатной температуре, рН =

= 9 и непрерывном перемешивании. Получение 

гидроксида кобальта проходит по реакции

Со(NO3)2 + 2NaOH = Со(OН)2↓ + 2NaNO3.  (1)

Контроль рН осуществляли pH-метром «Экс-

перт-001» (ООО «Эконикс-Эксперт», г. Москва), 

погрешность измерений составляла ±0,03. С по-

мощью воронки Бюхнера полученный осадок 

Со(OН)2 промывали до полной отмывки ионов 

растворенной соли, которую контролировали 

по рН раствора над осадком. Далее осадок су-

шили при температуре t = 40 °С в течение 48 ч, 

а затем высушенный гидроксид Со(OН)2 измель-

чали с помощью лабораторной мельницы «Fritsch 

Pulverisette 2» (Германия). Полученный нанопо-

рошок Со(OН)2 использовали для дальнейшего 

исследования.

Изучение кинетики процесса восстановления 

НП Со(OН)2 проводили в трубчатой печи SNOL 
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0,2/1250 (AB «UMEGA», Литва) в атмосфере водо-

рода при различных температурах. В ходе процесса 

протекала следующая реакция:

Со(OН)2 + H2 = Со + 2H2O.  (2)

Источником водорода служил генератор водо-

рода САМ-1 (НКТБ «РЕГНАТИС», г. Москва), от-

носительная влажность полученного водорода не 

превышала 1 %. Для предотвращения возгорания 

на воздухе полученных порошков после восста-

новления проводили пассивацию их поверхности 

жидким азотом.

Степень превращения α (доли ед.) — отноше-

ние количества реагента, который вступил в реак-

цию, к его исходному количеству — рассчитывали 

по формуле

  (3)

где m0 — исходная масса навески образца, кг; mτ — 

масса образца через время τ, кг; M — молярная 

масса вещества.

Кинетика процессов получения НП Со водо-

родным восстановлением была изучена с помощью 

модели «сокращающейся сферы» Грея—Веддинг-

тона [22]. Использование этой модели позволяет 

рассчитать константы скорости процесса по фор-

муле

kτ = 1 – (1 – α)1/3,  (4)

где k — константа скорости, с–1; τ — время проте-

кания реакции, с.

Расчет энергии активации (Еа, Дж/моль) про-

водили по экспериментальным данным, получен-

ным в изотермических условиях, с помощью урав-

нения Аррениуса:

  (5)

где A — константа, называемая предэкспоненци-

альным множителем; Т — температура, К; R — га-

зовая постоянная, Дж/(моль·К).

Фазовый состав порошковых образцов опре-

деляли методом рентгенофазового анализа (РФА) 

на рентгеновском дифрактометре «Дифрей-401» 

(ЗАО «Научные приборы», г. Санкт-Петербург) в 

CrKα-излучении при комнатной температуре.

Величину удельной поверхности (Sуд, м2/кг) об-

разцов измеряли методом БЭТ по низкотемпера-

турной адсорбции азота на анализаторе NOVA 1200е 

(Quantachrome Instruments, США). Средний размер 

частиц порошков вычисляли по данным измере-

ний величины Sуд:

  (6)

где ρ — пикнометрическая плотность, кг/м3; Dср — 

средний размер частиц, м.

Размер и форму наночастиц полученных по-

рошков исследовали на сканирующем (СЭМ) и 

просвечивающем (ПЭМ) электронных микроско-

пах — соответственно «Tescan Vega 3В» (Tescan, 

Чехия) и LEO 912 AB OMEGA (ПЭМ) (Carl Zeiss, 

Германия).

Результаты исследования 
и их обсуждение

Результаты РФА и СЭМ-изображений для об-

разца НП исходного гидроксида Со(OН)2 приведе-

ны на рис. 1.

Установлено (см. рис. 1, а), что исследуемый об-

разец является однофазным, содержащим толь-

ко гидроксидную фазу Со(OН)2. Анализ СЭМ-

изображений (рис. 1, б и в) показал, что частицы 

Co(OH)2 представляют собой пластины равно-

осной формы, которые склонны к образованию 

крупных агрегатов шаровидной формы. Удельная 

поверхность НП Co(OH)2 составляет 31,7 м2/г, со-

ответственно средний размер полученных наноча-

стиц — Dср = 53 нм.

С целью исследования кинетических параме-

тров процесса восстановления НП Co(OH)2 в изо-

термических условиях были получены зависимо-

сти степени превращения (α) от времени (τ) при 

различных температурах (рис. 2):  t = 270, 280, 290, 

300 и 310 °С, которые находятся в интервале интен-

сивного протекания процесса восстановления, со-

гласно ТГ-данным работы [6].

Из рис. 2 видно, что процесс восстановления 

НП Co(OH)2 начинает сильно ускоряться в интер-

вале температур от 280 до 310 °С. При t = 310 °С за 

40 мин восстановления значение α составило 79 %, 

что примерно более чем в 1,58 раза выше, чем при 

t = 270 °C (за то же время).

Результаты расчета по уравнению (4) констант 

скорости (k) процесса водородного восстановле-

ния нанопорошка Co(OH)2 при разных температу-

рах представлены на рис. 3.

Величину константы скорости k(t) находят по 

тангенсу угла наклона прямой, проходящей через 

экспериментальные точки. В таблице приведены 
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Рис. 1. Рентгенограмма (а) и СЭМ-изображения (б, в) образца нанопорошка исходного Со(OН)2

Fig. 1. X-ray pattern (а) и and SEM images (б, в) of the initial Со(OН)2 nanopowder sample

Рис. 2. Зависимость степени превращения (α) 

от времени восстановления (τ) 

при различных температурах

Fig. 2. Dependence of (α) reduction degree 

on (τ) reduction time at different temperatures

Рис. 3. Расчет констант скорости процесса 

водородного восстановления нанопорошка Co(OH)2 

при различных температурах

Fig. 3. Calculation of Co(OH)2 nanopowder 

hydrogen reduction rate constants at different temperatures

a

вб
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рассчитанные значения степени превращения (α) 
и константы скорости (k) при различных темпера-

турах восстановления.

Из данных таблицы видно, что константа ско-

рости восстановления при t = 310 °C в ~1,93 раза 

выше значения, полученного при t = 270 °C, — со-

ответственно за 40 мин восстановления процесс 

ускоряется в 1,58 раза (см. рис. 2).

Для определения энергии активации (Ea) 

процесса восстановления НП Co(OH)2 в изотер-

мических условиях были построены графики за-

висимости логарифма константы скорости от об-

ратной температуры (рис. 4) по уравнению Арре-

ниуса (5).

Величина Ea процесса водородного восста-

новления НП Co(OH)2, вычисленная по данным 

рис. 4, составила ~40 кДж/моль. Сравнением 

рассчитанной Ea с ее предельными значениями, 

приведенными в литературе [23], можно подтвер-

дить, что процесс протекает в смешанном режи-

ме реагирования. В этом случае кинетика общего 

процесса восстановления НП Co(OH)2 лимити-

руется как кинетикой химической реакции, так 

и кинетикой диффузии — соответственно, целе-

сообразным путем ускорения процесса является 

повышение температуры либо устранение диф-

фузионного слоя продукта восстановления пу-

тем интенсивного перемешивания. Тем не менее 

восстановление при высоких температурах мо-

жет приводить к интенсивному протеканию про-

цессов агрегирования и спекания образуемых 

частиц металлического кобальта, что ухудшает 

качество продукта НП Co. Поэтому для проведе-

ния процесса водородного восстановления была 

выбрана температура, соответствующая макси-

мальной удельной скорости восстановления — 

t = 280 °C [6]. 

В следующей части работы были исследованы 

свойства полученного нанопорошка при восста-

новлении НП Co(OH)2 при t = 280 °C и времени 

выдержки 3 ч (рис. 5).

В результате РФА продукта восстановления 

(рис. 5, а) установлено, что исследуемый образец 

является однофазным, состоящим только из ча-

стиц металлического кобальта с ГПУ кристалли-

ческой решеткой.

Анализ ПЭМ- и СЭМ-изображений (рис. 5, б 

и в) показал, что восстановленные нанопорош-

ки кобальта представляют собой агрегаты частиц 

равноосной формы, размер которых достигает 

100 нм. На СЭМ-фотографиях хорошо заметно, 

что отдельные частицы соединены с несколькими 

соседними частицами контактными перешейка-

ми. Результаты измерения удельной поверхности 

НП Со хорошо согласуются с результатами мик-

роскопического анализа. Удельная поверхность 

исследуемого образца составила Sуд = 9,8 м2/г, что 

соответствует величине среднего размера наноча-

стиц кобальта Dср = 69 нм. Установлено, что в ходе 

восстановления процессы спекания и агрегиро-

вания образованных металлических НЧ приво-

дят к значительному уменьшению величины Sуд 

конечного продукта по сравнению с исходным 

материалом (от 31,7 м2/г у НП Co(OH)2 до 9,8 м2/г 

у НП Со).

Значения степени превращения α 
и константы скорости k

Reduction degree α and k rate constant values

τ, мин
α, доли ед., при t, °С

270 280 290 300 310

10 0,06 0,08 0,07 0,09 0,10

20 0,25 0,28 0,33 0,35 0,38

30 0,38 0,50 0,55 0,57 0,63

40 0,50 0,66 0,69 0,75 0,79

k ·104,  с–1

0,8056 1,1455 1,2599 1,3968 1,5543

Рис. 4. Расчет энергии активации 

в координатах уравнения Аррениуса

Fig. 4. Activation energy calculation 

in Arrhenius equation coordinates



54

Известия вузов. Цветная металлургия  •  Т. 27  •  № 1  •  2021

Izvestiya Vuzov. Tsvetnaya Metallurgiya  •  Vol. 27  •  № 1  •  2021 

Заключение

Изучены кинетические характеристики про-

цесса получения нанопорошка кобальта водород-

ным восстановлением его гидроксида в изотерми-

ческих условиях при температурах от 270 до 310 °С. 

Установлено, что константа скорости восстановле-

ния при t = 310 °C в ~1,93 раза больше, чем при t =

= 270 °С, а следовательно, за 40 мин восстановле-

ния процесс ускоряется в 1,58 раза.

Величина энергии активации процесса восста-

новления НП Co(OH)2 составила ~40 кДж/моль, 

что свидетельствует о смешанном режиме реаги-

рования. В этом случае кинетика общего процес-

са восстановления НП Co(OH)2 лимитируется как 

кинетикой химической реакции, так и кинетикой 

диффузии, поэтому целесообразным путем уско-

рения процесса является либо повышение тем-

пературы, либо устранение диффузионного слоя 

продукта восстановления путем интенсивного пе-

ремешивания.

Выявлено, что нанопорошки кобальта, полу-

ченные водородным восстановлением его гидрок-

сида при t = 280 °С, представляют собой агрегаты 

частиц равноосной формы, размер которых дости-

гает 100 нм. При этом хорошо заметно, что отдель-

ные частицы соединены с несколькими соседни-

ми частицами контактными перешейками. 
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Аннотация: Изучены особенности фазообразования при совместном алюминотермическом восстановлении титана, ниобия, 

тантала, ванадия из их оксидов с использованием методов термодинамического моделирования, дифференциально-термичес-

кого и рентгенофазового анализов. Применение компьютерного термодинамического моделирования позволило прогнозиро-

вать в металлотермическом процессе оптимальные температурные условия, состав и соотношение реагентов в шихтах, пове-

дение элементов и последовательность формирования фаз. Для выявления кинетической и термохимической составляющих 

процесса термодинамические расчеты были дополнены дифференциально-термическими исследованиями с помощью метода 

совмещенной сканирующей калориметрии. Анализ теоретических и экспериментальных данных позволил установить, что вза-

имодействие алюминия с диоксидом титана протекает через стадию образования монооксида титана и характеризуется, в зави-

симости от соотношения в шихтах Al и TiO2, формированием интерметаллических соединений TixAly различного состава (TiAl3, 

TiAl, Ti2Al). При частичной замене диоксида титана на оксиды ниобия, тантала и ванадия металлотермический процесс при 

взаимодействиях в системах Al–TiO2–Nb2O5, Al–TiO2–Ta2O5 и Al–TiO2–V2O5 имеет аналогичный характер, вступает в активную 

фазу после появления жидкого алюминия, сопровождается экзотермическими эффектами и характеризуется приоритетным 

образованием алюминидов титана и двойных и тройных интерметаллических соединений алюминия с редкими тугоплавкими 

металлами V группы – AlNb3, Al3Nb, Al3Ta, Al3(Ti1–х,Taх), Al3(Ti0,8,V0,2). Совместное превращение диоксида титана и пентаокси-

дов редких тугоплавких металлов в процессе восстановления осуществляется через последовательные и параллельные стадии 

образования простых и сложных оксидов элементов с низкими степенями окисления. 

Ключевые слова: фазообразование, алюминотермическое восстановление, титановые сплавы, редкие металлы, интерметалли-

ческие соединения.
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Abstract: The features of phase formation during the joint aluminothermic reduction of titanium, niobium, tantalum, vanadium from their 

oxides using methods of thermodynamic modeling, differential thermal and X-ray phase analysis were studied. Computer thermodynamic 
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Введение

Макромеханизм процессов восстановления ме-

таллов из их оксидов газообразными и углеродсо-

держащими восстановителями в свое время был 

представлен в «адсорбционно-каталитической те-

ории восстановления окислов металлов», разрабо-

танной научной школой под руководством чл.-кор. 

АН СССР Г.И. Чуфарова [1, 2]. Использование ме-

таллотермических восстановителей, а также ком-

плексное восстановление сложных полиметалли-

ческих оксидов имеют некоторые особенности, но 

подчиняются закономерностям адсорбционно-ка-

талитической теории, которая остается по-преж-

нему актуальной [3].

Металлические композиции на основе системы 

Al—Ti обладают уникальными теплофизическими 

[4, 5] и структурными [6—13] характеристиками и 

востребованы в качестве конструкционных мате-

риалов для авиа- и ракетной техники (например, 

деталей газотурбинных двигателей), могут исполь-

зоваться как защитные покрытия, характеризу-

modeling made it possible to predict the optimal temperature conditions in the metallothermic process, composition and ratio of reagents in 

the charge, behavior of elements and sequence of phase formation. Thermodynamic calculations were supplemented by differential thermal 

studies using the combined scanning calorimetry method to identify the kinetic and thermochemical components of the process. An analysis 

of theoretical and experimental data allowed us to establish that the interaction of aluminum with titanium dioxide proceeds through the 

stage of titanium monoxide formation and features by the formation of TixAly intermetallic compounds of various compositions (TiAl3, TiAl, 

Ti2Al) depending on the Al and TiO2 ratio in the charge. When titanium dioxide is partially replaced by niobium, tantalum and vanadium 

oxides, the metallothermic process during interactions in the Al–TiO2–Nb2O5, Al–TiO2–Ta2O5 and Al–TiO2–V2O5 systems has a similar 

nature, enters the active phase once liquid aluminum appears, is accompanied by exothermic effects and features by the priority formation of 

titanium aluminides and binary and ternary intermetallic aluminum compounds with Group 5 rare refractory metals – AlNb3, Al3Nb, Al3Ta, 

Al3(Ti1–х, Taх),  Al3(Ti0,8V0,2). The joint conversion of titanium dioxide and rare refractory metal pentoxides during the reduction 

process is carried out through sequential and parallel stages of the formation of simple and complex element oxides with low oxidation 

states.

Keywords: phase formation, aluminothermic reduction, titanium alloys, rare metals, intermetallic compounds.
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ющиеся высокими механическими и антикор-

розионными свойствами, а также как лигатуры 

для производства специальных алюминиевых и 

титановых сплавов. Известны методы металло-

термического восстановления титана [14] и других 

металлов (например, Zr, Nb, Ta, Mo, Ni, V) из ок-

сидных соединений, среди которых применяются 

процессы как с использованием только тепла эк-

зотермических реакций [15, 16], так и с дополни-

тельным подводом электрической энергии [17—21]. 

При получении сплавов с содержанием Ti более 

40 % последний способ представляется перспек-

тивным, так как позволяет исключить применение 

в шихтах необходимых для поддержания теплово-

го режима процесса дорогостоящих и экологичес-

ки вредных тепловых добавок.

Для успешной реализации металлотермическо-

го процесса требуются данные о последовательно-

сти образования металлических и оксидных со-

единений и целесообразности использования того 
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или иного восстановителя. В выполненных ранее 

исследованиях рассмотрены особенности фазо-

образования при алюминотермическом получе-

нии сплавов Al—Ti [18, 19] и Al—Zr [19], Al—Ti—Ni 

и Al—Ti—Ni—Mo [20], Al—Ti—Zr [21] и Al—Nb—Ta 

[22]. Было выявлено, что алюминотермическое вос-

становление титана из его диоксида при темпера-

турах более 1000 °С протекает через стадию обра-

зования монооксида титана [19—21] и характери-

зуется, в зависимости от соотношения Al и TiO2, 

образованием интерметаллидов TixAly (TiAl3, TiAl, 

Ti2Al). 

Совместное восстановление титана с никелем 

и молибденом [20] и цирконием [21] при взаимо-

действии алюминия со смесями TiO2—NiO, TiO2—

MoO2, TiO2—NiO—MoO2, ZrO2—TiO2 характери-

зовалось образованием интерметаллидов Ni3Ti, 

MoNi4, NiAl, TiAl, Al3Ti, Al3Ni2, NiAl3, Al6MoTi, 

ZrAl2, Al3Zr. При этом извлечение Ni, Mo и Ti в 

металлическую фазу составляло более 90 %. В на-

стоящей статье представлены данные физико-хи-

мических исследований фазообразования при 

взаимодействии алюминия с бинарными смесями 

диоксида титана и оксидов редких тугоплавких 

металлов V группы: TiO2—Nb2O5, TiO2—Ta2O5 и 

TiO2—V2O5.

Методика проведения 
исследований

Возможность осуществления совместного алю-

минотермического восстановления металлов из 

оксидов оценивалась при использовании термо-

динамического моделирования (ТМ) с помощью 

программного пакета HSC-8 [23], работа которого 

основана на принципе минимизации свободной 

энергии Гиббса исследуемой замкнутой системы. 

В металлотермических процессах температурные 

изменения в интервале от 100 до 1500 °С не суще-

ственно влияют на вероятность протекания ре-

акций [17—21]. Поэтому выполненное ТМ было 

направлено на выявление зависимостей образова-

ния соединений от изменения расхода алюминия 

по отношению к массе оксидных смесей в диапа-

зоне от 0 до 80 % для t = 1450 °С и общего давле-

ния 1 атм. 

Металлотермический процесс, как правило, 

имеет многостадийный характер. Для определения 

стадий формирования фаз, подбора оптимальных 

условий восстановления термодинамические рас-

четы были дополнены дифференциально-терми-

ческими исследованиями (ДТА) с применением 

метода совмещенной сканирующей калориме-

трии, где учитывались кинетическая и термохими-

ческая составляющие процесса. При проведении 

экспериментов ДТА использовался синхронный 

термоанализатор «STA 449F3 Jupiter» (NETZSCH-

Gerätebau GmbH, Германия), позволяющий про-

водить термогравиметрические (ТГ) и калориме-

трические (ДСК) исследования на одном образце 

в идентичных условиях. Измерения выполнялись 

в тиглях из Al2O3 с крышками в токе аргона, расход 

газа составлял 30 мл/мин. Нагрев шихт от комнат-

ной температуры до 1450 °С осуществлялся со ско-

ростью 5°/мин. В экспериментах применяли наве-

ски с массой 30—50 мг. 

Полученные после ДТА образцы продуктов изу-

чали методом рентгенофазового анализа (РФА). 

Дифракционная картина фиксировалась с помо-

щью дифрактометра XRD 7000 (Shimadzu, Япония) 

с автоматическим программным управлением. 

По относительной интенсивности линий различ-

ных фаз оценивалось их количественное соотноше-

ние. Расшифровка дифрактограмм выполнялась 

с использованием литературных данных, а также 

карточек JCPDS (International Centre for Diffraction 

Data) и ASTM (American Society for Testing and 

Materials). 

Результаты 
и их обсуждение

Термодинамический анализ взаимодействий 

в смеси Al—12,1TiO2—40,2Nb2O5 (мас.%) при из-

менении расхода Al-восстановителя показал, что 

ниобий и титан могут практически полностью пе-

рейти в металлическую фазу в виде металлическо-

го ниобия или алюминидов Al3Ti, Nb2Al, Nb3Al, 

TiAl (рис. 1, а). При расходе алюминия менее 

30 % предпочтительнее образование алюминидов 

ниобия, чем алюминидов титана. Как видно из 

рис. 1, б, восстановление ниобия и титана происхо-

дит через образование их оксидов низшей валент-

ности — NbO2, NbO и TiO соответственно.

Результаты дифференциально-термическо-

го анализа (рис. 2) выявили эндотермический эф-

фект с пиком при температуре 664 °С на кривой 

ДСК, что свидетельствует о плавлении алюминия. 

С ростом температуры на кривой ТГ, видимо за счет 

окисления алюминия кислородом газовой атмос-

феры, зафиксировано увеличение массы образца. 

При температуре 1073 °C начинается образование 
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интерметаллидов, проявляющееся на кривой ДСК 

как сочетание экзотермических эффектов для раз-

ных соединений в диапазоне t = 1070÷1300 °C. По 

результатам РФА (рис. 3), в продуктах экспери-

мента обнаружены алюминиды ниобия и титана: 

AlNb3, Al3Nb, Al3Ti, а также оксиды алюминия, 

титана [24] и ниобия. Вследствие относительно 

низкого содержания в исходной шихте диокси-

да титана, в условиях эксперимента образование 

алюминидов титана происходит в незначитель-

ном количестве. Фиксация на дифрактограммах 

только рефлексов TiO2 и Nb2O5 может свидетель-

ствовать о больших скоростях превращения про-

межуточных оксидов титана и ниобия (например, 

TiO, NbO, NbO2) до металлов с нулевой степенью 

окисления. 

Замена в шихте пентаоксида ниобия на пен-

таоксид тантала в соотношении 22,5TiO2—

34,5Ta2O5—43,0Al, согласно термодинамическим 

расчетам (рис. 4, а), должна приводить к образова-

нию алюминидов титана (Al3Ti) и тантала (Al3Tа). 

Восстановление титана и тантала происходит че-

рез образование их оксидов (рис. 4, б) с низшими 

степенями окисления элементов — TiO и TаO со-

ответственно.

По данным термического анализа (рис. 5), в 

температурном диапазоне 900—1050 °С на кри-

вой ДСК зафиксирован экзотермический эф-

фект с пиком при t = 1010 °С. Вероятно, это свя-

Рис. 2. Кривые ТГ и ДСК при нагреве шихты 

состава 12,1TiO2–40,2Nb2O5–47,7Al (мас.%) 

со скоростью 5°/мин в атмосфере аргона

Fig. 2. TG and DSC curves 

at 12.1TiO2–40.2Nb2O5–47.7Al (wt.%) charge heating 

at a rate of 5°/min in argon atmosphere

Рис. 3. Дифрактограмма продуктов восстановления 

шихты состава 12,1TiO2–40,2Nb2O5–47,7Al (мас.%)

1 – Al3Nb, 2 – AlNb3, 3 – Al2O3, 4 – Nb2O5, 

5 – TiO2, 6 – Al3Ti

Fig. 3. XRD pattern of 12.1TiO2–40.2Nb2O5–47.7Al (wt.%) 

charge reduction products 

1 – Al3Nb, 2 – AlNb3, 3 – Al2O3, 4 – Nb2O5, 

5 – TiO2, 6 – Al3Ti

Рис. 1. Зависимость равновесного состава 

металлической (а) и оксидной (б) фаз 

от расхода восстановителя – алюминия 

при его взаимодействии со смесью 12,1TiO2–40,2Nb2O5 

при t = 1450 °С

Fig. 1. Dependence of equilibrium composition of metal (а) 

and oxide (б) phases on the consumption of aluminum 

as a reducing agent at its interaction with the mixture 

12,1TiO2–40,2Nb2O5  at t = 1450 °С



Металловедение и термическая обработка

Izvestiya. Non-Ferrous Metallurgy  •  Vol. 27  •  № 1  •  2021 61

зано с формированием обогащенной танталом 

матрицы интерметаллида Al—Ti в виде (рис. 6) 

твердого раствора Al3(Ti1–х, Taх), что согласует-

ся с данными термодинамического моделирова-

ния (см. рис. 4, б). Восстановление тантала, по 

данным РФА, согласуется с результатами тер-

модинамического моделирования и протекает 

через стадию образования его монооксида TaO 

(рис. 6). Существенный рост массы опытного об-

разца с повышением температуры более 850 °С, 

очевидно, объясняется окислением жидкого 

алюминия.

Снижение содержания пентаоксида тантала 

Ta2O5 в шихте с 34,5 до 6 % при термодинамиче-

ской оценке взаимодействия компонентов не от-

разилось на полноте восстановления металлов 

и образовании алюминидов Al3Ti, TiAl и Al3Ta 

(рис. 7, а). Оксидная фаза (рис. 7, б) характеризова-

лась присутствием Al2O3 и оксидов титана и танта-

ла различной валентности.

Экспериментальное изучение взаимодействия 

в смеси 44Al—50TiO2—6Ta2O5 (мас.%) методом ДТА 

(рис. 8) показало, что процесс восстановления 

протекает через ряд стадий восстановления ме-

таллов из их оксидов и характеризуется на кривой 

ДСК несколькими экзотермическими эффектами 

с пиковыми температурами 885,9 и 1312 °C. Значи-

тельный прирост массы при t > 850 °С, очевидно, 

Рис. 4. Зависимость равновесного состава 

металлической (а) оксидной (б) фаз 

от расхода восстановителя – алюминия 

при его взаимодействии со смесью 22,5TiO2–34,5Ta2O5 

при t = 1450 °С

Fig. 4. Dependence of equilibrium composition of metal (а) 

and oxide (б) phases on the consumption of aluminum 

as a reducing agent at its interaction with the mixture 

22,5TiO2–34,5Ta2O5  at t = 1450 °С

Рис. 5. Кривые ТГ и ДСК при нагреве шихты 

состава 22,5TiO2–34,5Ta2O5–43,0Al (мас.%) 

со скоростью 5°/мин в токе аргона

Fig. 5. TG and DSC curves 

at 22.5TiO2–34.5Ta2O5–43.0Al (wt.%) charge heating 

at a rate of 5°/min in argon flow

Рис. 6. Дифрактограмма продуктов после нагрева 

смеси 22,5TiO2–34,5Ta2O5–43,0Al (мас.%) до t = 1450 °C

1 – Al3(Ti1–xTax), 2 – Al2O3, 3 –TaO, 4 – TiO2

Fig. 6. XRD pattern of products 

after 22.5TiO2–34.5Ta2O5–43.0Al (wt.%) mixture heating 

to t = 1450 °C

1 – Al3(Ti1–xTax), 2 – Al2O3, 3 –TaO, 4 – TiO2
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связан с преимущественным окислением алю-

миния. Рентгенофазовый анализ (рис. 9) выявил 

в продуктах ДТА присутствие обогащенного ти-

таном тройного интерметаллида Al3(Ti1–х, Taх), 

а также оксидов алюминия, титана и тантала. 

Отсутствие рефлексов низших оксидов Ti и Ta, 

очевидно, свидетельствует о больших скоростях 

превращения TiO до металлической формы и, воз-

можно, малом количестве образующихся TaO или 

TaO2.

Термодинамическая оценка взаимодействия в 

смесях Al—50TiO2—6V2O5 (рис. 10, а) указывает на 

преимущественное образование алюминида AlTi 

и возможное формирование интерметаллида Al3V. 

Оксидная фаза (рис. 10, б) характеризовалась при-

сутствием оксида алюминия и оксидов титана и 

ванадия различной валентности.

Данные ДТА (рис. 11) указывают на много-

стадийный процесс при совместном восстанов-

лении титана и ванадия алюминием с проявле-

нием большого экзотермического эффекта при t =

= 1400 °С. Согласно результатам РФА (рис. 12), это 

может быть связано с образованием сложного ок-

сида (Ti0,7V0,3)2O3 и интерметаллида Al3(Ti0,8V0,2). 

Обнаруженные на дифрактограмме рефлексы сви-

детельствуют о восстановлении титана и ванадия 

через стадию образования оксидов с низшими 

степенями окисления элементов. Заметное увели-

чение массы образцов, начинающееся при темпе-

ратурах более 700 °С, как и в случае с системами, 

содержащими ниобий и тантал, очевидно, связано 

Рис. 8. Кривые ТГ и ДСК при нагреве шихты 

состава 44Al–50TiO2–6Ta2O5 (мас.%) 

со скоростью 5°/мин в токе аргона

Fig. 8. TG and DSC curves at 44Al–50TiO2–6Ta2O5 (wt.%) 

charge heating at a rate of 5°/min in argon flow

Рис. 9. Дифрактограммы продуктов восстановления 

шихты 44Al–50TiO2–6Ta2O5 (мас.%)

1 – Al2O3; 2 – TiO2; 3 – Al; 4 – Al3(Ti1–xTax); 5 – Ta2O5

Fig. 9. XRD pattern of 44Al–50TiO2–6Ta2O5 (wt.%) 

charge reduction products

1 – Al2O3; 2 – TiO2; 3 – Al; 4 – Al3(Ti1–xTax); 5 – Ta2O5

Рис. 7. Зависимость равновесного состава 

металлической (а) и оксидной (б) фаз 

от расхода восстановителя – алюминия 

при его взаимодействии со смесью 50TiO2–6Ta2O5 

при t = 1450 °С

Fig. 7. Dependence of equilibrium composition of metal (а) 

and oxide (б) phases on the consumption of aluminum 

as a reducing agent at its interaction 

with the mixture 50TiO2–6Ta2O5 at t = 1450 °С
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с активным окислением алюминия кислородом 

газовой атмосферы, что и подтверждается данны-

ми РФА.

Заключение

Поведение ниобия, тантала и ванадия при вза-

имодействиях в системах Al—TiO2—Nb2O5, Al—

TiO2—Ta2O5 и Al—TiO2—V2O5 имеет аналогич-

ный характер и сопровождается приоритетным 

образованием бинарных (Al3Nb, AlNb3, Al3Ta, 

Al3V) и тройных (Al3(Ti1–х, Taх) и Al3(Ti0,8V0,2)) 

алюминидов. Совместное алюминотермическое 

восстановление титана как с ниобием, так и с 

танталом и ванадием протекает через стадию об-

разования промежуточных соединений — окси-

дов Ti, Nb, Ta, V с низкими степенями окисления 

элементов и характеризуется большими скоро-

стями превращения этих оксидов до металличе-

ской формы. 

Работа выполнена в рамках государственного задания 

ИМЕТ УрО РАН с привлечением оборудования 

ЦКП «Урал-М».
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Рис. 10. Зависимость равновесного состава 

металлической (а) и оксидной (б) фаз 

от расхода восстановителя – алюминия 

при его взаимодействии со смесью 50TiO2–6V2O5 

при t = 1450 °С

Fig. 10. Dependence of equilibrium composition of metal (а) 

and oxide (б) phases on the consumption of aluminum 

as a reducing agent at its interaction 

with the mixture 50TiO2–6V2O5  at t = 1450 °С

Рис. 11. Кривые ТГ и ДСК при нагреве шихты 

состава 44Al–50TiO2–6V2O5 (мас.%) 

со скоростью 5°/мин в среде аргона

Fig. 11. TG and DSC curves at 44Al–50TiO2–6V2O5 (wt.%) 

charge heating at a rate of 5°/min 

in argon atmosphere

Рис. 12. Дифрактограмма продуктов восстановления 

шихты 44Al–50TiO2–6V2O5

1 – Al2O3, 2 – (Ti0,7V0,3)2O3, 3 – TiO2, 4 – Al3Ti0,8V0,2

Fig. 12. XRD pattern of 44Al–50TiO2–6V2O5 charge 

reduction products

1 – Al2O3, 2 – (Ti0.7V0.3)2O3, 3 – TiO2, 4 – Al3Ti0.8V0.2
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Аннотация: Приведены результаты исследований по выявлению наиболее эффективных технологий повышения выхода год-

ного металла при переработке алюминийсодержащих отходов. Проанализированы особенности процессов выплавки алюми-

ниевых сплавов с использованием комплексных методов печной и внепечной обработки шихтового материала, содержащего 

повышенное количество мелкого возврата и стружки. Исследования по определению влияния подготовки шихты и техноло-

гии переплавки алюминия на выход годного проведены в печах САТ-0,16 и ИАТ-0,4 на сплаве АК12М2. Экспериментально 

установлено, что порционная загрузка в печь САТ-0,16 по 20 кг брикетированной стружки, предварительно нагретой до 300–

400 °С, с последующим добавлением флюса (состав: NaCl – 50 %, KCl – 35 %, Na3AlF6 – 15 %) в количестве 3 % от металлозавалки 

является наиболее эффективной технологией и позволяет добиться выхода годного порядка 94 %. Изучение влияния техноло-

гии переплава на выход годного в печи ИАТ-0,4 показало, что наибольший эффект можно получить при загрузке садки (95 кг 

брикетированной стружки) частями по 2 кг в жидкую ванну массой 7 кг с порционной добавкой флюса (состав: NaCl – 62 %, 

KCl – 13 %, NaF – 25 %) в количестве 2 % от металлозавалки. Такая технология позволяет получить до 93,5 % годного металла. 

Проанализированы данные 10 серий по 5–9 плавок и приведены сравнительные результаты по определению выхода годного 

металла в зависимости от массы загружаемой брикетированной стружки в печь. Получена гистограмма изменения пористости 

образцов из сплавов АК12М2 и АК9 в зависимости от содержания стружки в шихте (от 0 до 45 %) при переплаве. Установлено, 

что при прочих равных условиях увеличение содержания стружки в шихте приводит к росту среднего балла по пористости, что 

свидетельствует о необходимости дополнительного рафинирования таких расплавов.

Ключевые слова: алюминий, расплав, подготовка отходов к переплаву, плавильная печь, гидродинамика, флюсы, неметалличе-

ские включения, легирование, модифицирование, рафинирование, качество литого металла, выход годного.
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Abstract: The article presents the results of research determining the most effective technologies for increasing metal yield in the processing 

of aluminum-containing waste. In particular, peculiarities of the processes of melting aluminum alloys were analyzed using complex methods 

of furnace and off-furnace processing of charge material containing an increased amount of shovelling scrap and swarf. Studies on the 

impact of charge preparation and aluminum remelting technology were carried out in SAT-0,16 and IAT-0,4 furnaces on the АК12М2 alloy. 

Experiments proved that batchwise loading 20 kg of swarf briquette preheated to 300–400 °C into the SAT-0,16 furnace with the addition of 
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flux (composition: NaCl – 50 %; KCl –35 %, Na3AlF6 – 15 %) in the amount of 3 % of total metal mass is the most efficient technology. This 

technology makes it possible to achieve a metal yield of about 94 %. The study of the remelting technology influence on IAT-0,4 furnace metal 

yield showed that the greatest effect can be obtained in case of furnace charge (95 kg swarf briquette) by batches of 2 kg into the 7 kg liquid 

bath with modifier flux (composition: NaCl – 62 %; KCl – 13 %, NaF – 25 %) added in the amount of 2 % from the total metal mass. This 

technology provides up to 93.5 % of metal yield. Data from 10 series of 5–9 melts were also analyzed with the comparison of metal yield results 

depending on the mass of briquetted swarf charged into the furnace. A histogram of the change in the porosity of AK12M2 and AK9 samples 

depending on the content of swarf in the charge (from 0 to 45 %) during remelting. It was found that an increase in the content of swarf in the 

charge, all other things being equal, leads to an increase in the average porosity score, which indicates the need for additional refining of such 

melts.

Keywords: aluminum, melt, waste preparation for remelting, melting furnace, hydrodynamics, f luxes, non-metallic inclusions, alloying, 

modification, refining, cast metal quality, yield.
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Введение

Мировое потребление алюминия ежегодно 

растет на 5—6 %. В развитых странах оно увели-

чивается за счет роста автопрома, в развивающих-

ся — для обеспечения строительной и электротех-

нической отраслей. Среднедушевое потребление 

алюминия в мире по итогам 2015 г. оценивается в 

7,7 кг. Ожидается, что к концу 2020 г. этот показа-

тель возрастет до 9 кг [1]. В связи с этим повыша-

ется и спрос на более широкое использование вто-

ричного сырья. Вовлечение вторичного металла 

в оборот, в свою очередь, уменьшает добычу руд, 

обеспечивает сохранение природных ресурсов и 

снижает загрязнение окружающей среды. Эффек-

тивно организованный переплав только одной 

алюминиевой стружки позволил бы сэкономить 

до 10 % шихтовых материалов [2—4].

Одной из главных проблем применения вто-

ричного сырья при производстве алюминиевых 

сплавов является наличие в сырье примесей и 

загрязняющих веществ, включая масло, влагу и 

продукты коррозии. Это обуславливается тем, что 

среди алюмосодержащих отходов много стружки, 

фольги и мелкого лома, зачастую извлекаемого 

из бытовых отходов. Все это отрицательно сказы-

вается на свойствах литья, в частности на выходе 

годного металла [5—7].

На сегодняшний день существует ряд методик 

и технологий, которые повышают выход годного 

металла при переплаве алюминиевых отходов для 

дальнейшего получения сплава, но все они обла-

дают как преимуществами, так и недостатками. 

Наиболее распространены способы переплава 

вторичных материалов и стружки в отражательных 

газовых и индукционных канальных печах [8—10]. 

Также переплав стружки алюминиевых сплавов осу-

ществляется и в индукционных тигельных печах — 

согласно данной технологии плавки, в тигле предва-

рительно создают переходящую ванну жидкого ме-

талла путем расплавления вначале крупных отходов, 

а затем загрузки стружки до полной вместимости. 

Перед разливом расплав рафинируют дегазирую-

щими флюсами [11, 12]. Недостатком этого способа 

переплава является низкое качество получаемого 

металла, обусловленное замешиванием неметалли-

ческих включений и окисных плен в расплав.

Для устранения этого недостатка (при перепла-

ве мелких отходов и стружки алюминиевых спла-

вов) в работе [13] предлагаются наплавление ванны 

расплава в количестве 20—30 % от емкости тигля и 

ввод твердого активатора с положительной плаву-

честью в металлическом расплаве. В качестве ак-

тиватора применяют кусковый углеродистый ма-

териал, который загружают в печь одновременно с 

флюсом, взятым в количестве 10—40 % от объема 

тигля, а порционную загрузку шихты производят 

при температуре расплавленного флюса, превы-

шающей его температуру плавления на 70—150 °С. 

Причем используется углеродный материал в виде 
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округлых кусков размером 0,005—0,2 от внутрен-

него диаметра тигля, а объем углеродного матери-

ала, загружаемого в тигель, составляет 3—15 % от 

объема тигля [14, 15].

Мелкий лом и стружку в индукционных ти-

гельных печах промышленной частоты плавят 

обычно с переходящей жидкой ванной в объеме 

30—35 % от емкости тигля без перегрева «болота» 

(остатка расплава в печи от предыдущий плавки). 

Температура расплава поддерживается на 30—

40 °С выше температуры ликвидуса для данного 

сплава. На начальной стадии плавки рекомендует-

ся загружать куски шихты размером не менее 8—

10 см. Стружку предварительно сушат в барабан-

ных сушильных печах, просеивают для отделения 

засора и подвергают магнитной сепарации. Под-

готовленная к плавке стружка не должна содер-

жать (по ТУ ряда предприятий) более 0,2 % влаги, 

0,05 % масла, 0,15 % железа. Стружку загружают 

непрерывно или отдельными порциями со скоро-

стью, равной скорости ее плавления при регулиро-

вании мощности печи. Общее количество флюсов 

на основе KCl—NaCl с добавкой фтористых солей 

составляет при плавке 0,5—3,0 % от массы шихты и 

зависит от степени окисленности и засоренности 

сырья [16, 17].

В большинстве случаев плавки мелкие отходы 

и особенно стружку после ее просушки, сепара-

ции и магнитной обработки подвергают брике-

тированию, что повышает выход годного пример-

но на 1 % [18]. Попадая в печь, брикеты стружки 

быстро погружаются в расплав и нагреваются до 

температуры плавления. Выплавленный и дове-

денный до нужного химического состава металл в 

индукционной печи, несмотря на взаимодействие 

с покровным флюсом, требует дегазации и рафи-

нирования [19]. 

Согласно [13], для нахождения оптимального 

технического и технологического решения необ-

ходимо учитывать следующие факторы:

1) высокий угар при переплаве мелких отходов 

и стружки, возникающий вследствие их огромной 

удельной поверхности и большого содержания 

кислорода в загружаемой массе (более 30 % даже в 

брикетах);

2) загрязненность полученного расплава окси-

дами, в том числе и грубыми;

3) низкая теплопроводность загружаемой мас-

сы стружки — даже в брикетах ее теплопровод-

ность в 1,5—2,0 раза ниже основного металла; 

4) высокая степень загрязнения окружающей 

среды при использовании в процессе переплава 

покровных и рафинирующих флюсов на основе 

хлоридов, фторидов и криолитов;

5) большие проблемы в утилизации отходов пе-

реплава, в основном шлаков.

Цель работы — исследование технологических 

факторов, повышающих выход годного металла 

при переплаве алюминиевых отходов. Основными 

задачами выступают:

— анализ влияния температуры отжига, техно-

логии загрузки стружки и обработки флюсами на 

выход годного;

— определение выхода годного металла при изме-

нении процентного содержания стружки в шихте;

— оценка изменения пористости образцов в за-

висимости от содержания брикетированной 

стружки в шихте при переплаве. 

Методика исследований

Исследования влияния подготовки шихты и 

технологических режимов плавки на выход год-

ного металла проводились в печах САТ-0,16 и 

ИАТ-0,4 на сплавах АК12М2 и АК9.

В качестве шихтового материала использова-

лись: чушковый алюминий, крупногабаритные 

отходы, отходы литейных и механических цехов, 

переплав, лигатуры (в таком порядке проходила и 

загрузка компонентов в печь).

Компоненты шихты вводились в жидкий ме-

талл при следующих температурах:

— стружка и мелкий лом — не выше 730 °С; 

— медь — при 740—750 °С (для сплава АК12М2);

— кремний и лигатуры — при 700—740 °С (для 

сплавов АК12М2 и АК9).

Физико-механические свойства сплавов, а 

именно временное сопротивление разрыву и от-

носительное удлинение, определяли на образцах 

диаметром 6 мм на машине ЦДМУ-30 при мягких 

режимах нагружения со скоростью 8 Н/(мм2·с) 

(согласно ГОСТ 1497-84). 

Твердость образцов по Бринеллю (НВ) (ГОСТ 

9012-59) измеряли с помощью прибора ТШ-3М на 

шлифованной поверхности образцов при диаметре 

шарика 2,5 мм и нагрузке 613 Н (ГОСТ 23677-79).

Однородность и размеры структурных состав-

ляющих оценивали по фотографиям шлифов 

(ГОСТ 25536-82).

Химический состав определяли по концентра-

циям методом спектрального анализа (атомно-

эмиссионного) с точностью 2·10–6 %.
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Пористость измеряли на кокильных пробах ме-

тодом гидростатического взвешивания с точнос-

тью до 0,001 г.

Выход годного (в %) получали как отношение 

массы отливки (выплавленного металла) к метал-

лоемкости формы.

На первоначальном этапе исследования опре-

деляли влияние предварительной подготовки 

стружки и различных способов ее загрузки на 

выход годного металла. Для этого в электропечи 

САТ-0,16 был проведен ряд плавок с отличающи-

мися друг от друга технологическими режимами, 

сочетающими различные условия температурного 

отжига стружки и ее загрузки с добавками флю-

са (вариативно, по мере расплавления отдельных 

порций) [20] составом 50%NaCl + 50%KCl.

Варианты температурного отжига, проводив-

шегося в течение 30 мин, были следующие: без от-

жига; отжиг до 200 °С; отжиг до 400 °С.

Варианты загрузки стружки:

1) одной порцией (брикет стружки массой 108 кг, 

без флюса);

2) 50 кг стружки (без флюса) + 1 кг флюса (по-

сле расплавления 50 кг стружки) + 58 кг стружки 

(одной порцией, без флюса);

3) 50 кг стружки (без флюса) + 0,5 кг флюса (по-

сле расплавления 50 кг стружки) + 58 кг стружки 

(порциями по 7—8 кг с добавкой 0,1 кг флюса после 

каждой порции);

4) 50 кг стружки (без флюса) + 0,5 кг флюса (пос-

ле расплавления 50 кг стружки) + 58 кг стружки 

(порциями по 7—8 кг с добавкой 0,1 кг флюса после 

каждой порции) и дополнительное перемешивание.

В качестве контрольного варианта выступала 

брикетированная стружка массой 108 кг без пред-

варительной сепарации, ручной переработки и 

выжигания примесей. 

На следующим этапе исследования аналогич-

ную брикетированную и отожженную при темпе-

ратуре 400 °С стружку общей массой 100 кг загру-

жали и переплавляли порциями в печи САТ-0,16. 

Первоначально было загружено 50 кг стружки, 

после ее расплавления (через 30 мин) была осу-

ществлена добавка 0,5 кг флюса и брикета стружки 

массой 10 кг. Далее (через 30 мин, после расплавле-

ния всех ранее указанных компонентов) порцион-

но добавлялось по 10 кг брикетов стружки (через 

каждые 7,5—10 мин), а затем был введен флюс мас-

сой 0,5 кг. Состав применяемого флюса, мас.% [21]: 

50NaCl—35KCl—15Na3AlF6 (криолит). 

На данной стадии исследования при осуществ-

лении вышеописанной технологии рассматри-

валось влияние разных вариантов подготовки 

стружки на выход годного металла:

— когда дополнительной подготовки стружки 

не было (контрольный вариант);

— в случае проведения отжига стружки до пол-

ного окончания выделения дыма из ее брикетов;

— с предварительной сепарацией стружки и ее 

ручной подготовкой (с удалением ветоши и прочих 

крупных инородных примесей);

— с загрузкой каждого отожженного брикета 

стружки при температуре 400 °С (это температура 

каждого брикета непосредственно перед загрузкой 

в печь, в то время как в других вариантах брикеты 

стружки после отжига могли находиться продол-

жительное время при температуре окружающей 

среды).

Параллельно с этим этапом проводилось иссле-

дование по влиянию массы флюса на выход год-

ного металла. Брикетированную стружку массой 

100 кг переплавляли в печи САТ-0,16 в 5 этапов. 

Каждый этап представлял собой загрузку отде-

ленного от общей массы брикета весом 20 кг (кото-

рый предварительно подогревался на краю печи до 

300—400 °С), а также порционной добавки флюса в 

количестве от 1 до 4 % (шаг добавки флюса 1 %) от 

общей массы брикетированной стружки в 100 кг. 

Состав применяемого флюса, мас.% [21]: 50NaCl—

35KCl—15Na3AlF6 (криолит).

Как уже говорилось ранее, влияние техноло-

гических режимов плавки и подготовки шихты 

на выход годного изучалось не только для печи 

САТ-0,16, но и печи ИАТ-0,4. В ходе данного ис-

следования отожженные до 400 °С брикеты алю-

миниевой стружки массой по 10 кг переплав-

лялись в печи ИАТ-0,4 с добавкой 2 % флюса от 

общий массы садки (100 кг). Состав применяе-

мого флюса, мас.% [22]: 62NaCl—13KCl—25NaF. 

При этом варьировались следующие технологи-

ческие режимы плавки:

— загрузка всей садки (100 кг брикетированной 

стружки) в печь без жидкой ванны;

— загрузка садки (95 кг брикетированной струж-

ки) в переходящую жидкую ванну массой 5 кг 

(подразумевается, что 5 кг брикета стружки не пол-

ностью образовали на дне тигля печи жидкую ван-

ну расплава);

— загрузка садки (95 кг брикетированной струж-

ки) частями по 2 кг в жидкую ванну массой 5 кг;

— загрузка садки (95 кг брикетированной струж-

ки) частями по 2 кг в жидкую ванну массой 7 кг.
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После серии экспериментальных плавок в пе-

чах типа САТ-0,16 и ИАТ-0,4 на малых завалках 

стружки, были проведены опыты по подших-

товке брикетами отожженной стружки при вы-

плавке алюминиевых сплавов в индукционной 

печи ИАТ-0,4 в количестве от 0 до 45 % от общей 

металлозавалки (до 400 кг) с разливкой в различ-

ные земляные и металлические формы. Для это-

го были проанализированы данные 10 серий по 

5—9 плавок (под серией подразумеваются плавки, 

проведенные в течение одной кампании печи при 

равных технологических условиях). Между собой 

серии отличались не только количеством прове-

денных плавок, но и различным процентным со-

держанием брикетированной стружки. Погреш-

ность массы, загружаемой в течение одной плавки 

стружки, допускалась в пределах ± 0,05 %. Время 

расплавления и нагрева расплава до 760—770 °С во 

всех случаях не превышало 1,1—1,6 ч.

Еще одним этапом исследования являлось опре-

деление усредненных значений пористости не-

скольких образцов (сплавы АК12М2 и АК9), для 

которых алюминий был получен благодаря плавке 

с различным содержанием стружки в шихте. При 

этом содержание стружки в шихте варьировалось 

от 0 до 45 %. 

В заключение были проведены исследования 

выхода годного металла после выплавки сплава 

АК9 в печи ИАТ-0,4 при загрузке 400 кг шихты с 

40 % брикетированной стружки и различным со-

держанием стандартных флюсов, а также изучены 

механические свойства образцов, полученных из 

выплавленного металла.

Результаты и их обсуждение

Исследования на основе контрольного вариан-

та показали, что в течение 1 ч происходит интен-

сивное выгорание примесей. Часть всплывших 

брикетов образовала прочную сплошную корку, 

что не позволило провести необходимую обработ-

ку сплава рафинированием, легированием и мо-

дифицированием. Общее время плавки при этом 

достигло 2 ч. Выход годного составил 31 %, отли-

тые чушки были поражены газовыми раковинами 

размером 3 мм и более, наблюдался грубокристал-

лический излом с вкраплениями большого числа 

неметаллических включений.

Химический состав полученного сплава, мас.%: 

0,09 Mg; 12,75 Si; 1,3 Fe; 1,31 Cu; 0,25 Mn; 0,02 Ti; 

0,5 Ni; 0,14 Zn; Al (ост.) — не соответствует ни одно-

му алюминиевому сплаву по ГОСТ 1583-93. Твер-

дость сплава по Бринеллю не превышала 56 НВ.

Наилучший результат был достигнут в случае 

нагрева стружки до 400 °С и загрузки 50 кг струж-

ки + 0,5 кг флюса + 58 кг стружки (порциями 

по 7—8 кг с добавкой 0,1 кг флюса после каждой 

порции) в совокупности с дополнительным пе-

ремешиванием. Химический состав полученно-

го металла для плавок 3 и 4 соответствует сплаву 

АК12М2 по ГОСТ 1583-93. Выход годного при этом 

достигал 49 и 67 % соответственно (рис. 1).

При технологическом режиме плавки с перво-

начальной загрузкой 50 кг стружки и добавлени-

ем по 0,5 кг флюса и 10 кг брикетов после ее рас-

плавления выход годного значительно повышался 

(рис. 2). Общее время плавки (с учетом времени 

Рис. 1. Влияние температуры отжига и технологии 

загрузки стружки на выход годного металла

1 – загрузка одной порцией (брикет стружки массой 108 кг, 

без флюса); 

2 – загрузка 50 кг стружки (без флюса) + 1 кг флюса 

(после расплавления 50 кг стружки) + 58 кг стружки (одной 

порцией, без флюса); 

3 – загрузка 50 кг стружки (без флюса) + 0,5 кг флюса 

(после расплавления 50 кг стружки) + 58 кг стружки (порциями 

по 7–8 кг с добавкой 0,1 кг флюса после каждой порции); 

4 – загрузка 50 кг стружки (без флюса) + 0,5 кг флюса

(после расплавления 50 кг стружки) + 58 кг стружки (порциями 

по 7–8 кг с добавкой 0,1 кг флюса после каждой порции), 

а также дополнительное перемешивание

Температура отжига стружки, °С: 0 (I), 200 (II), 400 (III)

Fig. 1. Effect of annealing temperature and chip loading 

technology on metal yield

1 – single-batch loading (108 kg swarf briquette, without flux); 

2 – 50 kg swarf loading (without flux) + 1 kg of flux (after 50 kg 

swarf melting) + 58 kg of swarf (single-batch, without flux); 

3 – 50 kg swarf loading (without flux) + 0.5 kg of flux (after 50 kg 

swarf melting) + 58 kg of swarf (by 7–8 kg batches with 0.1 kg of flux 

added after each batch); 

4 – 50 kg swarf loading (without flux) + 0.5 kg of flux (after 50 kg 

swarf melting) + 58 kg of swarf (by 7–8 kg batches with 0.1 kg of flux 

added after each batch), as well as additional stirring

Swarf annealing temperature, °С: 0 (I), 200 (II), 400 (III)
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перемешивания и снятия шлака) составило 4,5 ч 

при температуре печного пространства 760—

770 °С. Во время перемешивания и снятия шлака 

наблюдалось интенсивное выделение белого ды-

ма. Выход годного достиг 90 % (угар 1,0 %), и по-

лучено 9 % шлака (8 % шлака и 1 % флюса). Хими-

ческий состав полученного сплава соответствовал 

сплаву АК12М2 по ГОСТ 1583-93. Пористость по 

шкале ВИАМ составила 2—3 балла, размеры зерна 

после разливки в изложницы имели средние раз-

меры. Твердость сплава по Бринеллю была 64 НВ. 

Следует отметить, что при подготовке стружки до 

брикетирования желательна операция ее ручной 

разборки с удалением ветоши и прочих крупных 

инородных примесей. Процесс выжигания необ-

ходимо доводить до конца выгорания всех при-

месей, а загрузку брикетов лучше осуществлять в 

нагретом состоянии (экономия электроэнергии и 

ускорение процесса плавки).

Исследование по влиянию массы флюса на вы-

ход годного показало, что максимальное значение 

выхода годного — 94 % — достигается при содер-

жании флюса в количестве 3 % (от общей массы 

загрузки металла в 100 кг) (рис. 3). При этом угар 

составил 0,9 %, шлак — 5,1 % (2,1 % шлака и 3 % 

флюса). Химический состав полученного сплава 

соответствует сплаву АК12М2 по ГОСТ 1583-93. 

Пористость по шкале ВИАМ в среднем составила 

2 балла, размеры зерна после разливки в изложни-

цы имели средние размеры, в изломе наблюдались 

небольшие вкрапления неметаллических включе-

ний. Твердость сплава по Бринеллю — 63 НВ. 

Исследования технологических режимов плав-

ки в печи ИАТ-0,4 показали, что общее время 

плавки (включая время перемешивания и снятия 

шлака) составило 0,7 ч при температуре печного 

пространства 760—770 °С. Выход годного достиг 

93,5 % (угар 1 % и 5,5 % шлака). Химический со-

став полученного сплава соответствует сплаву 

АК12М2 по ГОСТ 1583-93. Пористость по шкале 

ВИАМ не превысила 2 балла, размеры зерна по-

сле разливки в изложницы были выше среднего. 

Твердость сплава по Бринеллю составила 66 НВ. 

Исходя из результатов исследования можно за-

ключить, что загрузка брикетов стружки частями 

в жидкую переходящую ванну позволяет повысить 

выход годного (рис. 4). При этом, как показывает 

опыт, время плавки снижается на 10—15 %. Но для 

повышения качества литья по неметаллическим 

включениям требуется дополнительная операция 

внепечного рафинирования расплава.

Результаты исследований по подшихтовке бри-

кетами отожженной стружки в количестве от 0 до 

45 % (от общей массы металла в 400 кг) для 10 серий 

по 5—9 плавок приведены на рис. 5. Полученный в 

этих плавках металл был применен в дальнейшем 

для изготовления кокильных отливок, а также ли-

тья под давлением и частично заливался в песча-

но-глинистые формы. При этом были выявлены 

наиболее часто встречающиеся дефекты получен-

Рис. 2. Влияние технологии подготовки стружки 

на выход годного металла

1 – отжиг брикетированной стружки до 400 °С, загрузка 50 кг 

брикета стружки + 0,5 кг флюса + 10 кг брикета стружки 

(через 30 мин) + 10 кг брикета стружки (каждые 7,5–10 мин) +

+ 0,5 кг флюса по завершении добавки брикетов (контрольный 

вариант); 

2 – аналогично контрольному варианту, отжиг осуществлялся 

до полного окончания выделения дыма из брикетов стружки; 

3 – аналогично контрольному варианту, но с предварительной 

сепарацией стружки и ее ручной подготовкой; 

4 – аналогично контрольному варианту, но с загрузкой каждого 

отожженного брикета при t = 400 °С

Fig. 2. Effect of swarf preparation technology on metal yield

1 – briquetted swarf annealing to 400 °С, 50 kg swarf briquette 

loading + 0.5 kg of flux + 10 kg of swarf briquette (in 30 min) + 10 kg 

of swarf briquette (each 7.5–10 min) + 0.5 kg of flux after briquette 

loading is completed (control case); 

2 – similar to the control case, annealing was conducted until 

no smoke is released from swarf briquettes; 

3 – similar to the control case, but with preliminary swarf separation 

and its manual preparation; 

4 –  similar to the control case, but with each annealed briquette 

loaded at t = 400 °С

Рис. 3. Влияние массы флюса на выход годного металла

Fig. 3. Effect of flux mass on metal yield
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ных отливок из этих сплавов — это неметалличе-

ские включения в виде шлака и окисных плен, а 

также газоусадочная пористость. Кроме того, для 

каждого вида форм проявлялись и специфические 

дефекты.

Как видно из данных рис. 5, увеличение массы 

стружки, обработанной по вышеописанной тех-

нологии и загружаемой в пределах 0—45 %, как 

правило, приводит к снижению выхода годного на 

1,5—4,7 %. Основными причинами этого являются 

повышение угара на 0,5—1,5 % и возрастание по-

терь со шлаком (остальное).

На рис. 6 представлены результаты определе-

ния усредненных значений пористости (в баллах 

по шкале ВИАМ) нескольких образцов металла, 

Выход годного металла и механические свойства образцов

Metal yield and mechanical properties of samples

Номер 

плавки

Содержание флюса, 

% от массы шихты

Механические свойства образцов
Выход годного, 

%Предел прочности 

σв, МПа

Отн. удлинение 

δ, %

Твердость сплава 

по Бринеллю, НВ

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

0

1,0

2,0

3,0

4,0

5,0

6,0

7,0

8,0

9,0

187,7

199,2

204,2

223,7

211,2

207,8

205,3

199,6

198,7

196,5

2,81

2,95

3,38

5,18

4,18

3,91

3,82

3,72

3,57

3,40

66,0

68,9

72,0

70,9

69,5

67,6

66,8

65,9

66,1

66,2

82,0

90,0

92,0

94,0

93,0

91,0

92,0

93,0

92,0

91,0

Рис. 4. Влияние технологии переплава в печи ИАТ-0,4 

на выход годного металла

1 – загрузка всей садки (100 кг брикетированной стружки) 

в печь без жидкой ванны; 
2 – загрузка садки (95 кг брикетированной стружки) 

в переходящую жидкую ванну массой 5 кг; 

3 – загрузка садки (95 кг брикетированной стружки) частями 

по 2 кг в жидкую ванну массой 5 кг; 

4 – загрузка садки (95 кг брикетированной стружки) частями 

по 2 кг в жидкую ванну массой 7 кг

Fig. 4. Effect of remelting technology in the IAT-0,4 furnace 

on metal yield

1 – full charge loading (100 kg of briquetted swarf) to the furnace 

without liquid bath; 

2 – charge loading (95 kg of briquetted swarf) to 5 kg transfer liquid 

bath; 

3 – charge loading (95 kg of briquetted swarf) by 2 kg batches to 5 kg 

transfer liquid bath; 

4 – charge loading (95 kg of briquetted swarf) by 2 kg batches to 7 kg 

transfer liquid bath

Рис. 5. Диаграмма выхода годного металла 

в зависимости от содержания стружки в шихте 

1–5 – сплав АК12М2; 6–10 – сплав АК9

Fig. 5. Diagram of metal yield as a function 

of swarf content in charge 

1–5 – АК12М2 alloy; 6–10 – АК9 alloy
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полученного из плавок с различным содержанием 

брикетированной стружки в шихте.

Было установлено, что увеличение содержания 

стружки в шихте приводит при прочих равных ус-

ловиях к повышению среднего балла пористости, 

из чего следует вывод о необходимости дополни-

тельного рафинирования таких расплавов. 

В таблице приведены результаты исследо-

вания выхода годного после выплавки сплава 

АК9 в печи ИАТ-0,4 при загрузке 400 кг шихты с 

40 % брикетированной стружки и различным 

содержанием стандартных флюсов, а также ме-

ханические свойства образцов, полученных из 

выплавленного металла. 

Из данных таблицы следует, что в ходе массовой 

выплавки алюминиевых сплавов с отходами про-

изводства в виде стружки для получения выхода 

годного металла не ниже трендовых значений не-

обходимо вести плавку с малым содержанием хло-

ридно-фторидных флюсов. Проведение нагрева и 

плавки в атмосфере паров хлоридов и фторидов 

уменьшает температуру появления первых капель 

расплава, что, в свою очередь, позволяет повысить 

выход годного на 1—2 %.

Также можно отметить, исходя из анализа вы-

хода годного и механических свойств отобран-

ных образцов, что в увеличении массы флюса 

при плавке имеется определенный оптимум. Для 

плавки с подшихтовкой до 40 % брикетированной 

стружкой оптимальное количество добавки флюса 

находится в пределах 3,0—4,0 % от массы шихтово-

го материала. При уменьшении в шихте брикети-

рованной стружки необходимое количество флю-

са снижается.

Рис. 6. Гистограмма пористости образцов из сплавов АК12М2 и АК9 

в зависимости от содержания стружки в шихте при переплаве

Серии плавок 1–5 – сплав АК12М2, 6–10 – сплав АК9

Fig. 6. Porosity histogram of samples made of АК12М2 and АК9 alloys as a function of swarf content in charge at remelting

1–5 heat series – АК12М2 alloy, 6–10 – АК9 alloy

Содержание 

стружки 

в шихте, %

Пористость, балл

Серия 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

0 1,7 1,9 1,8 0 2,0 1,7 2,1 1,6 2,2 1,4

10 1,7 1,8 1,7 1,85 2,05 1,75 2,1 1,5 2,2 1,45

15 1,8 1,8 1,75 1,8 2,1 1,7 2,2 1,6 2,3 1,45

20 1,85 1,9 1,75 1,9 2,15 1,75 2,25 1,55 2,35 1,4

25 1,9 0 1,8 0 2,15 1,8 0 1,6 0 1,5

30 1,9 1,95 1,85 1,95 0 0 0 0 0 1,55

35 1,95 2,0 1,9 2,0 2,2 0 2,3 1,6 2,4 1,6

40 2,0 2,2 1,95 2,05 2,25 0 2,35 0 2,45 1,65

45 2,2 2,2 2,0 2,15 2,2 0 2,3 0 2,5 1,7



74

Известия вузов. Цветная металлургия  •  Т. 27  •  № 1  •  2021

Izvestiya Vuzov. Tsvetnaya Metallurgiya  •  Vol. 27  •  № 1  •  2021 

Выводы

1. Опытным путем установлено, что максималь-

ный выход годного металла при переплаве алюми-

ниевых отходов массой 100 кг в печи САТ-0,16 со-

ставляет 94 %. Данный эффект достигается путем 

отжига брикетированной стружки до температу-

ры 300—400 °С с дальнейшей ее загрузкой в печь в 

5 этапов по 20 кг при порционной добавке флюса 

(составом 50%NaCl—35%KCl—15%Na3AlF6 (крио-

лит)) в количестве 3 % от общей массы загрузки 

металла.

Исследования влияния технологических ре-

жимов плавки в печи ИАТ-0,4 на выход годно-

го металла при переплаве алюминиевых отходов 

показали, что максимальный эффект — 93,5 % — 

достигается путем загрузки садки (95 кг брике-

тированной стружки) частями по 2 кг в жидкую 

ванну массой 7 кг. При этом брикеты алюминие-

вой стружки предварительно отжигались до тем-

пературы 400 °С, а количество добавки флюса 

(составом NaCl — 62 %, KCl — 13 %, NaF — 25 %) 

составляло 2 % от общей массы загрузки металла. 

При использовании данного технологического ре-

жима общее время плавки снижалось на 10—15 %, 

а именно до 0,7 ч.

2. Эмпирическим путем была установлена за-

висимость выхода годного металла от содержа-

ния стружки в шихте для сплавов АК12М2 и АК9. 

Так, увеличение массы стружки, обработанной 

по предложенным технологиям и загружаемой в 

пределах 0—45 %, приводит к снижению выхода 

годного на 1,5—4,7 %. Это происходит из-за по-

вышения угара на 0,5—1,5 % и роста потерь со 

шлаком.

3. Изучение пористости образцов при изме-

нении содержания брикетированной стружки в 

шихте при переплаве показало, что в случае ис-

пользования наиболее оптимальных технологий 

плавки (отжига стружки, добавки флюсов) в печи 

САТ-0,16 пористость находится в пределах 2 бал-

лов по шкале ВИАМ. При аналогичных исследова-

ниях в печи ИАТ-0,4 была достигнута пористость 

менее 2 баллов. В обоих случаях в качестве ших-

тового материала было задействовано до 100 % 

стружки и мелкого возврата производства. Анализ 

полученных результатов показывает, что в отсут-

ствие необходимых технологий плавки или при их 

нарушениях пористость в ряде случаев достига-

ет 2 баллов по шкале ВИАМ уже при содержании 

стружки в шихте 15 %. 
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12 января 2021 г. скоропостиж-

но скончался докт. техн. наук Евгений 

Николаевич Селиванов – один из веду-

щих ученых-металлургов России, ру-

ководитель отдела цветной металлур-

гии Института металлургии УрО РАН.

Евгений Николаевич родился 7 нояб-

ря 1950 г. в пос. Висим Свердловской обл. 

В 1973 г. после окончания Уральского 

политехнического института (ныне 

УрФУ) по специальности «Металлур-

гия цветных металлов» он был направ-

лен на работу в Институт металлургии 

Уральского научного центра АН СССР 

(ныне ИМЕТ УрО РАН, г. Екатерин-

бург), где прошел путь от старшего 

инженера до директора (в период 2010–

2015 гг.), в последнее время возглавляя 

отдел цветной металлургии. В 1983 г. 

Е.Н. Селиванов защитил диссертацию 

на соискание ученой степени кандидата технических 

наук, а в 2000 г. – доктора технических наук.

Жизненный путь Евгения Николаевича был нераз-

рывно связан с подготовкой инженерных и научных 

кадров для металлургической отрасли. Более 10 лет, 

не оставляя основной исследовательской работы, он 

посвятил педагогической деятельности, вернувшись в 

альма-матер профессором кафедры металлургии тяже-

лых цветных металлов. В качестве научного руководи-

теля Е.Н. Селиванов дал путевку в жизнь 10 кандида-

там наук.

Область научных интересов Евгения Николаеви-

ча охватывала вопросы теории пирометаллургических 

процессов и высокотемпературной химии, в частности: 

структуры и свойств нестехиометрических халькогени-

дов и поликатионных оксисульфидов; фазовых превра-

щений минералов в средах с меняющимся окислитель-

но-восстановительным потенциалом; расслаивания и 

межфазного распределения примесных элементов в ок-

сидно-сульфидных и сульфидно-металлических распла-

вах; фазообразования при кристаллизации оксидно-

сульфидных расплавов; физико-химических свойств 

оксидных расплавов цветной и черной металлургии 

и др.

В числе практических разработок под руководством 

Е.Н. Селиванова – научные данные по механизму про-

цессов, протекающих в металлургических агрегатах, 

физико-химическое обоснование новых ресурсо- и 

энергосберегающих технологий извлечения металлов 

из рудного, вторичного сырья и техногенных отходов, 

внедренных на промышленных предприятиях Урала, 

других регионов РФ и ближнего зарубежья. Особый 

интерес Евгений Николаевич проявлял к решению 

проблем промышленных предприятий цветной ме-

таллургии, в том числе по утилизации пылей конвер-

теров, изучению состава настылей вельц-печи цинко-

вого производства, обеднению конвертерных шлаков 

ПАМЯТИ ЕВГЕНИЯ НИКОЛАЕВИЧА СЕЛИВАНОВА

никелевого производства, исследова-

нию режимов подготовки и химиче-

ской переработки медно-никелевого 

файнштейна, термоэкстракционному 

извлечению металлов из сульфидных 

концентратов и расплавов, перера-

ботке никельсодержащего вторичного 

сырья в электропечах, шахтной плавке 

сырья на медно-никелевый штейн, пе-

реработке бедных окисленных нике-

левых руд с получением ферроникеля, 

совместной утилизации цинксодер-

жащих шлаков цветной металлургии 

и дисперсных продуктов (пыль, шлам) 

черной металлургии и созданию тех-

нологий извлечения висмута и сурьмы 

из полупродуктов производства свин-

ца и меди.

Е.Н. Селиванов инициировал про-

ведение международных конферен-

ций «Проблемы и перспективы развития металлургии 

и машиностроения с использованием завершенных 

фундаментальных исследований и НИОКР» (2011, 2013, 

2015, 2018, 2020 гг.), «Фундаментальные исследования и 

прикладные разработки процессов переработки и ути-

лизации техногенных образований» (2012, 2014, 2017, 

2019 гг.), являлся членом оргкомитетов ряда междуна-

родных конференций по физикохимии, металлургии и 

технологии неорганических материалов.

До настоящего времени Евгений Николаевич воз-

главлял диссертационный совет ИМЕТ УрО РАН, был 

членом объединенного ученого совета по химическим 

наукам УрО РАН, ученого совета ИМЕТ УрО РАН и 

диссертационного совета УрФУ, а также редколлегий 

журналов «Цветные металлы», «Расплавы» и межвузов-

ского сборника «Физико-химические аспекты изучения 

кластеров, наноструктур и наноматериалов».

Достижения Е.Н. Селиванова получили высокую 

оценку государства и научного сообщества: он награж-

ден грамотами Российской академии наук, губерна-

тора и правительства Свердловской области, удостоен 

премий им. И.П. Бардина (РАН), им. Грум-Гржимайло 

(УрО РАН), а также премии Правительства Российской 

Федерации по науке и технике за работу «Разработка и 

промышленная реализация комплексной ресурсоэнер-

госберегающей технологии и аппаратуры для утилиза-

ции техногенных отходов черной и цветной металлур-

гии с извлечением цинка, свинца, олова, меди и железа 

в товарные продукты».

Евгений Николаевич опубликовал в соавторстве 

более 500 научных трудов, в том числе 45 патентов, 

5 монографий и 10 методических пособий. Его научные 

достижения внесли весомый вклад в развитие фунда-

ментальных основ и технологии металлургических про-

цессов производства цветных и черных металлов.

Светлая память о Евгении Николаевиче Селиванове 

навсегда останется в сердцах его коллег и учеников.
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