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Аннотация. В работе рассмотрены вопросы по определению нерастворенных частиц СаО и MgO в шлаках, формируемых в агрегате 

ковш–печь. Оценку шлаков по наличию и количеству нерастворенных оксидов СаО и MgO в зависимости от химического состава прово-
дили с помощью полимерной модели, разработанной в УрФУ и усовершенствованной в ИМеТ УрО РАН. Для определения насыщения 
многокомпонентного расплава по оксидам СаО и MgO необходимо сравнить два параметра: термодинамическую активность оксида 
в расплаве, которая зависит от химического состава, и активность насыщения, которая зависит от температуры. Предлагается методика 
оценки содержания нерастворенных частиц в шлаках, формируемых на участке ковшевой обработки стали АО «ВМЗ». Большинство 
шлаков содержит нерастворенную известь в количестве не более 10 %, что достаточно для успешной десульфурации стали. Теорети
ческие расчеты по определению нерастворенных частиц были подтверждены в лабораторных условиях при исследованиях производст-
венных шлаков на установке вискозиметра конструкции Штенгельмейера. Лабораторные опыты показали точность расчетного метода 
определения твердой фазы в шлаках, формируемых в агрегате ковш–печь, путем сравнения изменения вязкости при снижении темпера-
туры шлаков. Температура застывания гетерогенного шлака на 200 °С выше, чем гомогенного. При снижении температуры гетерогенного 
шлака образовывались укрупненные агломераты твердых оксидов, которые контактировали с измерительным зондом, повышая регистри-
руемую вязкость оксидной системы в интервале температур 1570 – 1590 °С. Результаты лабораторных опытов подтверждают методику 
определения твердой фазы в шлаке. 

Ключевые слова: шлаки, агрегат ковш–печь, нерастворенные частицы, гомогенный шлак, гетерогенный шлак, вискозиметр, растворение из-
вести
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 Введение

Ковшевая металлургия является качественной ста-
дией обработки металла перед разливкой на УНРС, 
основной задачей которой является доводка жидкого 
металла до заданного и однородного химического 
состава, необходимой температуры, высокой степени 
чистоты по неметаллическим включениям и вредным 
примесям [1 – 3].

В агрегате ковш–печь (АКП) в условиях электроста-
леплавильного цеха АО «Выксунский металлургичес
кий завод» (АО «ВМЗ») формируют высокоосновные, 
жидкоподвижные шлаки с основной целью – удаление 
из металла серы, которая снижает служебные свойства 
стали [1; 4 – 7]. Дополнительно шлак обеспечивает 
защиту металла от вторичного окисления, снижение 
теплопотерь с поверхности расплава и поглощение 
неметаллических включений [1].

Основной задачей при формировании высокоос-
новного шлака в условиях ковшевой обработки стали 
(КОС) является обеспечение максимальных десульфу-
рирующих свойств, достигаемых при наличии «свобод-

ных» анионов кислорода, источниками которых явля-
ются основные оксиды СаО и MgO [1; 8 – 11]. 

Исходя из опыта рафинирования металла на участке 
КОС известно, что для успешного удаления серы необ-
ходимо формировать шлаки, насыщенные по СаО 
с незначительной долей пересыщения (не более 10 %). 
В случае полной растворимости извести будет сущест-
вовать дефицит оксида СаО, что отрицательно отразится 
на рафинирующих свойствах шлака. Если количество 
нерастворенной извести будет превышать 10 %, то это 
также приведет к снижению рафинировочных свойств 
и к перерасходу шлакообразующих материалов [1; 12]. 

Для растворения СаО необходимо ввести добавки, 
которые снизят его температуру плавления и ускорят 
растворение, например, флюорит (CaF2 ), ОКД (добавка 
кремнесодержащая) или алюмосодержащие материалы. 

Как эффективный разжижитель шлака широко при-
меняется в сталеплавильном производстве флюорит 
(плавиковый шпат). Однако его применение имеет ряд 
существенных недостатков [13]: 

– фторид кальция способствует разъеданию футе-
ровки сталеразливочных ковшей;

  murysev_va@vsw.ru
Abstract. The paper considers the issues of determining undissolved CaO and MgO particles in slags formed in a ladlefurnace unit. The assess-
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a polymer model developed at UrFU and improved at IMeT UrB RAS. To determine the saturation of a multicomponent melt by CaO and MgO 
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– в условиях высоких температур происходит час
тичное испарение CaF2 , что приводит к ухудшению 
экологической обстановки.

На современных предприятиях стараются заменить 
фторид кальция другими разжижающими добавками. 

Для растворения СаО в шлаке можно использо-
вать материалы на основе кремнезема и глинозема, 
которые образуют легкоплавкие эвтектики с оксидом 
кальция и тем самым снижают его температуру плав-
ления. Однако применение материала на основе SiO2 
для проведения рафинирующих процессов нецелесо-
образно, так как одним из важнейших условий дости-
жения высокого коэффициента распределения серы 
в период рафинирования является снижение содер-
жания SiO2 в шлаке [1; 14]. Именно поэтому следует 
использовать разжижающие материалы на основе 
Al2O3 [15 – 17]. 

Дополнительно необходимо провести оценку шла-
ков по насыщению СаО и MgO в зависимости от их 
химического состава в условиях КОС АО «ВМЗ».

 Описание метода исследования

Оценку шлаков по наличию и количеству нераст-
воренных в них оксидов СаО и MgO в зависимости от 
химического состава проводили с помощью полимер-
ной модели (ПМ), разработанной в Уральском феде-
ральном университете имени первого Президента 
России Б Н. Ельцина (УрФУ) и усовершенствован-
ной в работе [19].

Принцип определения насыщения многокомпонент-
ного расплава по СаО и MgO заключается в сравне-
нии двух параметров: термодинамической активности 
оксида СаО в расплаве ( ), которая зависит от хими-
ческого состава, и активности насыщения СаО ( ), 
которая зависит от температуры.

Методика определения насыщения расплава по СаО 
и MgO заключается в следующем (рис. 1). В точке 1, 

соответствующей температуре Т1 , справедливо нера-
венство  < , то есть расплав не насыщен окси-
дом СаО. 

От точки 1 до точки 2 (не включая саму точку 2) про-
исходит снижение . В точке 2, определяемой темпе-
ратурой Т2 , расплав становится насыщенным по оксиду 
СаО и достигает термодинамической активности этого 
оксида в расплаве, то есть справедливо равенство 

 =  . Это условие соответствует определенному 
значению СаО* в расплаве. При дальнейшем снижении 
температуры до Т3 и постоянном составе шлака избы-
ток оксида СаО будет присутствовать в виде твердой 
фазы, так как  > . Соответственно, можно опре-
делить состав шлака и температуру, при которых начи-
нает выделяться твердая фаза СаО: это линия 4 – 2 – 5 
(рис. 1). 

Таким образом, методика определения количества 
не  растворенных частиц СаО и МgO и полного состава 
жидкой фазы гетерогенного шлака состоит в следую-
щем: 

1) определение минимальной температуры, при 
которой термодинамические активности оксидов СаО 
и MgO не превышают активностей насыщения;

2) при необходимости снижение расчетного количе-
ства оксидов СаО и MgO в шлаке для соблюдения усло-
вия  = ;

3) определение массовой доли нерастворенных 
частиц оксидов СаО и MgO по балансу компонентов 
исходной концентрации компонентов шлака при задан-
ной температуре.

Для проверки этой методики были отобраны шлаки, 
формируемые в сталеразливочном ковше на участке 
КОС электросталеплавильного цеха АО «ВМЗ» с из 
вестным химическим составом (табл. 1).

С помощью представленной методики и ПМ был рас-
считан состав гомогенной фазы каждого шлака и коли-
чество твердой фазы оксидов СаО и MgO (табл. 2).

Шлак 4 гомогенный, так как не содержит твердых 
фаз СаО и MgO; шлак 5 является гетерогенным и содер-
жит твердые фазы СаО и MgO; шлаки 1 – 3, 6 гетеро-
генные и содержат только нерастворенный оксид СаО, 
количество которого не превышает 10 %.

Таблица 1. Химический состав исследуемых шлаков

Table 1. Chemical composition of the studied slags

Шлак
Содержание, мас. %

CaO SiO2 Al2O3 MgO FeO + MnO
1 52,7 9,8 27,0 6,1

<1,5

2 50,7 9,9 28,8 6,7
3 52,7 8,4 29,6 5,2
4 47,3 9,6 31,1 6,9
5 50,9 9,3 26,2 9,2
6 52,5 8,9 26,6 6,6

Рис. 1. Методика расчета количества твердых частиц оксида СаО 
в гетерогенном шлаке

Fig. 1. Method for calculating the amount of solid CaO particles  
in heterogeneous slag
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Определив тип шлаков, можно провести сравнение 
их физических свойств (вязкости и температуры плав-
ления) на лабораторной установке.

В работе был использован вибрационный метод 
измерения вязкости. Вибрационный вискозиметр, рабо-
тающий в режиме резонансных колебаний, позволяет 
измерять вязкость расплавов в пределах 0,1 – 15 Па·с. 
Высокая чувствительность вибрационного вискози
метра обусловлена тем, что он работает на резонансных 
колебаниях и вязкость шлака нарушает условия резо-
нанса. Для получения резонанса необходимо, чтобы 
частота тока, питающего катушку вибратора, была 
равна собственной частоте механических колебаний 
подвижной системы вискозиметра. При наступлении 
резонанса амплитуда колебаний подвижной системы 
становится максимальной и в обмотке измерительной 
катушки индуцируется максимальная ЭДС. Конструк-
ция использованного вибрационного вискозиметра 
была разработана Штенгельмейером [20] (рис. 2). 

Принцип работы вискозиметра состоит в том, что при 
опускании зонда в расплав шлака резонанс колебаний 
нарушается: чем больше вязкость шлака, тем меньше 
становится амплитуда колебаний подвижной системы и 
тем меньше ЭДС в измерительной катушке. Настройка 
вискозиметра на резонанс проводится с помощью авто-
генератора. Так как измерительная катушка находится 
в магнитном поле кольцевого магнита, то в ней появ-
ляется ток, частота которого равна частоте колебаний 
подвижной системы вискозиметра, то есть в ней появ-
ляется ток резонансной частоты. С помощью усили-
тельной схемы, питающейся от источника постоян ного 
тока, повышается мощность колебаний этого тока. Уси-
ленные колебания снова поступают в катушку вибра-
тора, таким образом, автоматически поддержи ваются 
резонансные колебания вискозиметра.

Для устранения передачи энергии колебаний от 
вискозиметра к опоре микровинтового подъемника 
вискозиметр устанавливали на амортизирующие пру-
жины, состоящие из четырех пар спиральных пружин. 
Так как стабильность работы электродинамических 
датчиков зависит от постоянства температуры окру

жаю щей среды, то вискозиметр экранировали от тепло-
вого излучения.

При измерении вязкости расплавов использовали 
зонд длиной 300 мм, изготовленный из вольфрамовой 
проволоки диаметром 1,5 мм. Зонд погружали в расплав 
флюса на глубину 10 мм. Погружение зонда в исследуе
мый расплав осуществляли при помощи микровинто-
вого подъемника, на котором закреплен вискозиметр. 
Глубину погружения отсчитывали по шкале микро-
винтового подъемника, а начало отсчета (касание зон-
дом расплава) фиксировали с помощью измерителя 
ТРМ200 по падению сигнала относительно движения 
зонда на воздухе. Для измерения вязкости использо-
вали цифровой мультиметр, включенный параллельно 
измерительной катушке: его показания пропорцио-
нальны амплитуде и частоте колебаний измерительной 
катушки. Регистрация сигналов температуры и выход-
ного сигнала мультиметра происходила в автоматичес
ком режиме при помощи измерителя двухканального 
ТРМ200. Выходной сигнал измерителя имеет интер-
фейс RS485. Через автоматический преобразователь 
интерфейсов USB/RS485 ОВЕН AC4 сигнал посту-
пал на компьютер и записывался в виде таблиц Excel. 
Регист рацию сигналов вели непрерывно на протяже-
нии всего эксперимента с интервалом 1 с.

Тарировку вискозиметра проводили по шлаку, содер-
жащему 40 мас. % CaO, 40 мас. % SiO2 и 20 мас. % Al2O3 . 
Вязкость этого шлака при различных температурах 
известна [7]. Это позволило провести «горячую» тари-
ровку на шлаках с заранее известной вязкостью. Полу-
ченные результаты нескольких тарировок были сум-
мированы и наложены на один график зависимости 
вязкости от полученного с вискозиметра сигнала. Далее 
было подобрано уравнение, наиболее точно описываю-
щее полученные результаты:

 

где η – динамическая вязкость, Па·с; Е – ЭДС, регист
рируемая измерителем, мВ.

Таблица 2. Химический состав гомогенной фазы и наличие твердой фазы в исследуемых шлаков

Table 2. Chemical composition of homogeneous phase and presence of solid phase in the studied slags

Шлак
Содержание, мас. %, в жидкой фазе Количество выделившегося из исходной 

оксидной смеси (гетерогенного шлака), мас. %
CaO SiO2 Al2O3 MgO FeO + MnO MgO CaO

1 52,52 10,66 29,36 6,63

<1,5

0 4,56
2 52,00 10,26 29,84 6,94 0 0,52
3 52,75 9,03 31,80 5,59 0 3,73
4 49,33 10,01 32,43 7,20 0 0
5 49,87 10,39 29,26 9,50 0,72 6,47
6 51,56 10,07 30,10 7,47 0 7,28
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Коэффициенты уравнения были определены при 
анализе более чем 20 точек, полученных при тари-
ровке вискозиметра. Каждая точка получена усредне-
нием 100 – 150 значений вязкости при изотермической 
выдержке и одновременном замере вязкости тариро-
вочного шлака. Относительная ошибка при измерении 
вязкости составляла ±5 %.

Методика проведения экспериментов включала 
в себя:

– подготовку шлаковой смеси, при этом объем под-
готовленной смеси должен был обеспечивать образова-
ние слоя жидкого шлака толщиной не менее 26 мм для 
тигля диаметром 10 мм и глубиной 30 – 40 мм;

– загрузку полученной смеси в молибденовый 
тигель, установку тигля в высокотемпературную 
нагревательную печь, нагрев до температуры порядка 
1450 °С, скорость нагрева около 9 °С/мин, инертная 
атмосфера обеспечивалась подачей аргона в рабочий 
объем печи снизу;

– опускание вибрационной головки вискозиметра, 
касание вольфрамовым зондом поверхности шлака 
и заглубление с помощью микровинта на глубину 10 мм;

– выдержку с замером вязкости при заданной тем-
пературе в течение 5 мин, запись данных по вязкости 
и температуре шлака происходила в автоматическом 
режиме на компьютер с интервалом 1 с;

– постепенное охлаждение расплава со скоростью 
5 °С/мин; охлаждение продолжалось до затвердения 
расплава, в течение всего процесса шла непрерывная 
запись полученных данных;

– нагрев расплава до температуры расплавления для 
освобождения конца зонда из расплава.

 Результаты проведенных опытов

Были проведены замеры вязкости гомогенного 
и гетерогенного шлаков 4 и 5 (табл. 2). Данные по заме-
рам вязкости представлены на рис. 3 и 4. 

Рис. 2. Принципиальная схема вискозиметра конструкции Штенгельмейера:
1 – чехол из Al2O3 ; 2 – печь сопротивления; 3 – вибрирующий стержень, нижняя часть которого является зондом; 

4 – мультиметр цифровой; 5 – амортизирующие пружины; 6 – корпус вискозиметра; 7 – плоские пружины; 8 – сердечник вибратора; 
9 – кольцевой магнит; 10 – измерительная катушка; 11 – измеритель цифровой ТРМ200; 12 – автогенератор; 13 – обмотка якоря; 

14 – якорь вибратора; 15 – водоохлаждаемая крышка; 16 – W – WRe термопара; 17 – тигель с расплавом

Fig. 2. Schematic diagram of the Stengelmeyer viscometer:
1 – Al2O3 case; 2 – resistance furnace; 3 – vibrating rod, the lower part of which is a probe; 4 – digital multimeter;  

5 – shock–absorbing springs; 6 – viscometer housing; 7 – flat springs; 8 – vibrator core; 9 – annular magnet; 10 – measuring coil;  
11 – digital TRM200 meter; 12 – auto generator; 13 – armature winding; 14 – vibrator anchor; 15 – water–cooled lid;  

16 – W – WRe thermosteam; 17 – crucible with melt
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Представленные данные показывают следующее:
– непосредственный замер вязкости гетероген-

ных шлаков представляет некоторую проблему, так 
как в регистрируемый сигнал вносятся значитель-
ные помехи изза взаимодействия зонда вискозиметра 
и твердых частиц шлака;

– при сравнительно близких параметрах химичес
кого состава гетерогенный шлак имеет повышен-
ную вязкость за счет наличия твердых частиц в своем 
объе ме;

– гетерогенный шлак имеет повышенную темпера-
туру кристаллизации, так как нерастворенные частицы 
могут выступать подложками в процессе кристаллиза-
ции жидкого шлака. Это выражается в более коротком 
интервале кристаллизации от начала заметного роста 
вязкости до затвердевания (порядка 20 – 30 °С для гете-
рогенного шлака и 60 °С для гомогенного).

Шлак, насыщенный оксидами MgO и СаО, обладает 
повышенной вязкостью. Температура затвердевания 
шлака на 200 °С выше, чем у гомогенного. Для проведе-
ния рафинировочных процессов необходимо наводить 
высокоосновной гомогенный шлак. 

Из сопоставления данных, представленных на рис. 3 
и 4, следует, что гетерогенный шлак обладает повышен-
ной температурой плавления: для гомогенного шлака 
температура застывания составляет 1350 – 1370 °С, 
что соответствует теоретическим данным; темпера-
тура плавления представленного гетерогенного шлака 
находится в интервале 1560 – 1590 °С. Дополнительно 
необходимо отметить, что при снижении температуры 
гетерогенного шлака образовывались укрупненные 
агломераты твердых оксидов, которые контактировали 
с измерительным зондом, при этом фиксировалась 
повышенная вязкость оксидной системы (интервал 
температур 1570 – 1590 °С). 

 Анализ и обсуждение результатов

На участке КОС АО «ВМЗ» отобрано шесть проб 
шлаков; определено содержание твердой фазы оксидов 
СаО и MgO при температуре 1600 °С расчетным спо-
собом и по методике, представленной на рис. 1. Полу-
чены следующие результаты:

– шлак 4 не содержит твердой фазы, то есть он пол-
ностью гомогенный;

– шлак 5 содержит твердые фазы оксидов СаО 
и MgO;

– шлаки 1 – 3 и 6 содержат твердую фазу оксида СаО 
в количестве не более 10 %.

Лабораторные опыты подтвердили адекватность 
расчетного метода определения наличия твердой фазы 
в шлаках, формируемых в АКП, путем сравнения изме-
нения вязкости при снижении температуры шлаков 4 
и 5. Температура застывания гетерогенного шлака 
была на 200 °С выше при сравнительно схожем составе 
шлака. Отмечено, что при снижении температуры 
гетерогенного шлака образовывались укрупненные 
агломераты твердых оксидов, которые контактировали 
с измерительным зондом, повышая регистрируемую 
вязкость оксидной системы (интервал температур 
1570 – 1590 °С). 

 Выводы

С недавнего времени с целью повышения эффек-
тивности и экологической безопасности производства 
стали произошел полный отказ от применения флюо
рита, добавка которого кардинально решала задачу 
быстрого растворения извести и формирования жидко-
подвижного рафинирующего шлака. Именно поэтому 
обеспечение оптимальных свойств шлака, формируе-

Рис. 3. Зависимость вязкости гомогенного шлака 
от температуры

Fig. 3. Dependence of viscosity of homogeneous slag  
on temperature

Рис. 4. Зависимость вязкости гетерогенного шлака 
от температуры

Fig. 4. Dependence of viscosity of heterogeneous slag  
on temperature
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мого в АКП, является весьма актуальной задачей. Раз-
работанный метод определения предела растворимости 
оксида CaO в рафинирующем шлаке позволяет осу-
ществлять мониторинг и корректировку как текущей 
технологии ковшевого рафинирования стали, так и про-
ектирования ее новых вариантов. 

Методика определения наличия твердой фазы 
в шлаке, формируемом в агрегате ковшпечь, была 
подтверж  дена при проведении лабораторных опы-
тов путем сравнения показателей вязкости шлака при 
снижении температуры. Установлено, что температура 
затвердевания гетерогенного шлака на 200 °С выше, 
чем гомогенного.

Расчетная и экспериментальная методики показали 
хорошую сходимость результатов, отмечается только 
разница в вязкостных характеристиках шлаков изза 
наличия в них нерастворенных частиц. Это позволяет 
проводить предварительную оценку свойств формируе-
мых на АКП шлаков расчетным путем, применяя экспе-
риментальное исследование только для подтверждения 
комплекса расчетов по набору шлаков.

 Список литературы / References

1. Бигеев А.М., Бигеев В.А. Металлургия стали. Теория и 
технология плавки стали. Магнитогорск: МГТУ; 2000:544.

2. Fandrich R., Lüngen H.B., Wuppermann C.D. Actual re 
view on secondary metallurgys. Revue de Metallurgie. Cahiers 
D’Informations Techniques. 2008;105(7–8):364–374.

 https://doi.org/10.1051/metal:2008053
3. Fandrich R., Luengen H.B., Wuppermann C.D. Secondary 

metallurgy – State of the art and research trends in Germany. 
Stahl und Eisen. 2008;128(2):45–53. 

4. Cao Q., Pitts A., Nastac L. Numerical modelling of fluid 
flow and desulphurisation kinetics in an argonstirred ladle 
furnace. Ironmaking and Steelmaking. 2018;45(3):280–287. 
http://doi.org/10.1080/03019233.2016.1262574

5. Shen C., Liping W., Junbo G., Yuanwang P., Fei H. Industrial 
investigation of decarburization and desulphurization beha
viour of 120 t new single snorkel degasser. Ironmaking and 
Steelmaking. 2020;47(7):713–721.

 http://doi.org/10.1080/03019233.2019.1580029
6. Agapitov E.B., Lemeshko M.A., Sokolova M.S. Prospects 

for the use of hollow electrodes for deep desulfurization of 
steel in the ladlefurnace unit. Materials Science Forum. 
2020;989:474–479.

 http://doi.org/10.4028/www.scientific.net/MSF.989.474
7. Komolova O.A., Grigorovich K.V. Development of LFsoft-

ware for modeling of rifining processes in a ladle–furnace. 
Journal of Physics: Conference Series. 2019;1347:012066. 
http://doi.org/10.1088/1742-6596/1347/1/012066

8. Метелкин А.А., Шешуков О.Ю., Савельев М.В., Шев-
ченко О.И., Егиазарьян Д.К. К вопросу о десульфурации 
стали в агрегате «ковшпечь». В кн.: Физико-химические 

основы металлургических процессов. Международная 
научная конференция имени академика А.М. Самарина. 
Москва: ИМЕТ РАН; 2019:77. 

9. Метелкин А.А., Шешуков О.Ю., Савельев М.В., Шев-
ченко О.И., Егиазарьян Д.К. Применение ионной тео-
рии для расчета сульфидной емкости шлаков. Известия 
вузов. Черная Металлургия. 2021;64(2):104–111.

 https://doi.org/10.17073/0368-0797-2021-2-104-111

 Metelkin A.A., Sheshukov O.Yu., Savel’ev M.V., Shev
chenko O.I., Egiazar’yan D.K. Application of ionic theory to 
calculate sulfide capacity of slags. Izvestiya. Ferrous Metal-
lurgy. 2021;64(2):104–111. (In Russ.).

 https://doi.org/10.17073/0368-0797-2021-2-104-111
10. Savelyev M.V., Sheshukov O.Y., Egiazar’yan D.K., Metel-

kin A.A., Shevchenko O.I. Calculation of sulfur removal 
in ladle furnace unit by means of ionic theory of slags. In: 
IOP Conference Series: Materials Science and Engineering. 
2020;966:012068.

 http://dx.doi.org/10.1088/1757-899X/966/1/012068
11. Соммервиль И.Д. Измерение, прогноз и применение 

емкостей металлургических шлаков / Пер. с англ. В кн.: 
Инжекционная металлургия′ 86. Москва: Металлургия; 
1990:107–120. 

12. Металлургия стали / В.И. Явойский, Ю.В. Кряковс
кий, В.П. Григорьев, Ю.М. Нечкин, В.Ф. Кравченко, 
Д.И. Бородин. Москва: Металлургия; 1983:584.

13. Повышение стойкости футеровки агрегатов внепеч-
ной обработки стали / А.А. Метелкин, О.Ю. Шешуков, 
И.В. Некрасов, О.И. Шевченко. Нижний Тагил: НТИ 
(филиал) УрФУ; 2015;144.

14. Поволоцкий Д.Я. Физикохимические основы процессов 
производства стали. Челябинск: изд. ЮУрГУ; 2006;183.

15. Socha L., Hudzieczek Z., Michalek K., Pilka V., Piegza Z. 
Verification of physical modelling of steel desulphurization 
in the plant conditions of the homogenization station. In: 
METAL 2014 – 23rd Int. Conf. on Metallurgy and Materials, 
Conference Proceedings. 2014:64–71.

16. Socha L., Bažan J., Gryc K., Morávka J., Styrnal P., Pil  ka V., 
Piegza  Z. Optimisation of the slag mode in the ladle during 
the steel processing of secondary metallurgy. Materiali in 
Tehnologije. 2013;47(5):673–678.

17. Современная сталь: теория и технология: учебное посо-
бие / О.Ю. Шешуков, И.В. Некрасов, А.А. Метелкин, 
Е.Ю. Лозовая, О.И. Шевченко, М.В. Савельев. Нижний 
Тагил: НТИ (филиал) УрФУ; 2020:400.

18. Новиков В.К., Невидимов В.Н. Полимерная природа 
расплавленных шлаков. Екатеринбург: изд. ВПО УГТУ – 
УПИ; 2006:62.

19. Вопросы утилизации рафинировочных шлаков сталепла-
вильного производства / О.Ю. Шешуков, М.А. Михеен-
ков, И.В. Некрасов и др. Нижний Тагил: НТИ (филиал) 
УрФУ; 2015;144.

20. Штенгельмейер С.В. Электромагнитный вибрационный 
вискозиметр. Заводская лаборатория. 1964;(2):238–239. 

 Shtengel’meier S.V. Electromagnetic vibration viscometer. 
Zavodskaya laboratoriya. 1964;(2):238–239. (In Russ.).

https://doi.org/10.1051/metal:2008053
http://doi.org/10.1080/03019233.2016.1262574
http://doi.org/10.1080/03019233.2019.1580029
http://doi.org/10.4028/www.scientific.net/MSF.989.474
http://doi.org/10.1088/1742-6596/1347/1/012066
https://doi.org/10.17073/0368-0797-2021-2-104-111
https://doi.org/10.17073/0368-0797-2021-2-104-111
http://dx.doi.org/10.1088/1757-899X/966/1/012068


Izvestiya. Ferrous Metallurgy. 2024;67(2):140–147.
Murysev V.A., Sheshukov O.Yu., etc. Assessment of homogeneity of ladle-furnace refining slag by calculation and experimental methods

147

Владимир Александрович Мурысев, главный специалист Инже-
нерно-технологического центра, АО «Выксунский металлургиче-
ский завод»
E-mail:  murysev_va@vsw.ru 

Олег Юрьевич Шешуков, д.т.н., профессор, директор Института 
новых материалов и технологий, Уральский федеральный уни-
верситет имени первого Президента России Б.Н. Ельцина, глав-
ный научный сотрудник лаборатории Проблем техногенных обра-
зований, Институт металлургии Уральского отделения РАН
E-mail:  o.j.sheshukov@urfu.ru 

Владимир Михайлович Сафонов, д.т.н., профессор кафедры 
электро металлургии, Выксунский филиал НИТУ «МИСИС»
E-mail:  wmsafonov@gmail.com 

Сергей Александрович Сомов, начальник отдела Инженерно-
технологического центра, АО «Выксунский металлургический 
завод»
E-mail:  somov_sa@vsw.ru 

Анатолий Алексеевич Метелкин, к.т.н., доцент кафедры 
металлургии железа и сплавов Института новых материалов 
и технологий, Уральский федеральный университет имени пер-
вого Президента России Б.Н. Ельцина
E-mail:  anatoliy82@list.ru 

Денис Константинович Егиазарьян, к.т.н., доцент кафедры 
металлургии железа и сплавов Института новых материалов 
и технологий, Уральский Федеральный Университет имени пер-
вого Президента России Б.Н. Ельцина, заведующий лабораторией 
Проб лем техногенных образований, старший научный сотрудник, 
Институт металлургии Уральского отделения РАН
ORCID: 0000-0002-9833-7191
E-mail:  avari@mail.ru 

Vladimir A. Murysev, Chief Specialist of the Engineering and Techno-
logy Center, JSC “Vyksa Metallurgical Plant”
E-mail:  murysev_va@vsw.ru 

Oleg Yu. Sheshukov, Dr. Sci. (Eng.), Prof., Director of the Institute of 
New Materials and Technologies, Ural Federal University named after 
the first President of Russia B.N. Yeltsin; Chief Researcher of the Labora-
tory of Technogenic Formations Problems, Institute of Metallurgy, Ural 
Branch of the Russian Academy of Sciences
E-mail:  o.j.sheshukov@urfu.ru 

Vladimir M. Safonov, Dr. Sci. (Eng.), Prof. of the Chair of Electrometal-
lurgy, Vyksa Branch of the National University of Science and Techno-
logy “MISIS”
E-mail:  wmsafonov@gmail.com 

Sergei A. Somov, Head of the Department of the Engineering and Tech-
nology Center, JSC “Vyksa Metallurgical Plant”
E-mail:  somov_sa@vsw.ru 

Anatolii A. Metelkin, Cand. Sci. (Eng.), Assist. Prof. of the Chair of Metal-
lurgy of Iron and Alloys of the Institute of New Materials and Technolo-
gies, Ural Federal University named after the first President of Russia 
B.N. Yeltsin
E-mail:  anatoliy82@list.ru 

Denis K. Egiazar’yan, Cand. Sci. (Eng.), Assist. Prof. of the Chair of 
Metal lurgy of Iron and Alloys of the Institute of New Materials and Tech-
nologies, Ural Federal University named after The First President of 
Russia B.N. Yeltsin; Senior Researcher, Head of the Laboratory of Tech-
nogenic Formations Problems, Institute of Metallurgy, Ural Branch of 
the Russian Academy of Sciences
ORCID: 0000-0002-9833-7191
E-mail:  avari@mail.ru 

Поступила в редакцию 08.11.2023
После доработки 19.02.2024

Принята к публикации 20.02.2024

Received 08.11.2023
Revised 19.02.2024

Accepted 20.02.2024

В. А. Мурысев – отбор промышленных шлаков, анализ лаборатор-
ных испытаний, написание стати.
О. Ю. Шешуков – постановка задачи исследований, редактирова-
ние статьи.
В. М. Сафонов – постановка задачи исследований, редактирова-
ние статьи.
С. А. Сомов – отбор промышленных шлаков, анализ лаборатор-
ных испытаний.
А. А. Метелкин – обобщение результатов лабораторных и про-
мышленных испытаний, написание статьи.
Д. К. Егиазарьян – проведение лабораторных испытаний, обсуж-
дение полученных результатов, написание статьи.

V. A. Murysev – selection of industrial slags, analysis of laboratory 
tests, writing the text.
O. Yu. Sheshukov – formulation of the research problem, editing the 
text.
V. M. Safonov – formulation of the research problem, editing the text.

S. A. Somov – selection of industrial slags, analysis of laboratory tests.

A. A. Metelkin – summarising the results of laboratory and industrial 
tests, writing the text.
D. K. Egiazar’yan – carrying out laboratory tests, discussion of the 
results, writing the text.

Сведения об авторах Information about the Authors

Вклад авторов Contribution of the Authors

mailto:murysev_va%40vsw.ru?subject=
mailto:o.j.sheshukov%40urfu.ru?subject=
mailto:wmsafonov%40gmail.com?subject=
mailto:somov_sa%40vsw.ru?subject=
mailto:anatoliy82@list.ru
http://orcid.org/0000-0002-9833-7191
mailto:avari%40mail.ru?subject=
mailto:murysev_va%40vsw.ru?subject=
mailto:o.j.sheshukov%40urfu.ru?subject=
mailto:wmsafonov%40gmail.com?subject=
mailto:somov_sa%40vsw.ru?subject=
mailto:anatoliy82@list.ru
http://orcid.org/0000-0002-9833-7191
mailto:avari%40mail.ru?subject=


Известия вузов. Черная металлургия. 2024;67(2):148–154.
Стук Т.С., Потоцкий Е.П. Оценка аварийности доменных фурм

148

  УДК 669.162.221.2
   DOI 10.17073/0368-0797-2024-2-148-154

  lazareva.ts@misis.ru
Аннотация. В современном доменном производстве даже кратковременное нарушение технологического процесса связано с большими 

потерями производительности. В практике ведения доменной плавки нередко встречаются значительные отклонения от оптимального 
режима. Они могут приводить не только к расстройствам хода доменной печи, но и к авариям. В работе доменной печи к типичным откло-
нениям от нормального распределения потока газа и шихтовых материалов относят: периферийный, осевой, канальный ходы; перекос 
уровня засыпи; различной степени и вида подвисания шихты. Вследствие этого происходят похолодание или излишний перегрев печи, 
нарушение ровности хода. Тяжелым последствием длительного периферийного движения газов являются не только интенсивный износ 
кладки, слабое использование тепловой и химической энергии газов, но и стабильное загромождение горна с образованием тотермана. 
Тотерман – это руднококсовый спек, образующийся в фурменной зоне доменной печи в результате похолодания ее центра. Данная работа 
посвящена исследованию и анализу нарушений работы доменной печи, анализу причин возникновения тотермана, оценке аварийности 
фурм доменной печи. Нарушение газораспределения и загромождение горна приводят к образованию тотермана, который провоцирует 
массовое горение фурм и холодильников доменной печи. Разработанные методические основы (математическая модель) позволяют 
оценить максимальную температуру фурменной зоны и результирующий тепловой поток на носок фурмы при наличии тотермана. Пока-
зано, что в доменных печах большого объема преобладает пузырьковый поток истечения газоугольного потока, способствующий росту 
тотермана доменной печи. 

Ключевые слова: черная металлургия, доменное производство, доменная печь, фурма, тотерман, фурменная зона, повышение температуры, 
результирующий тепловой поток, прогар
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Abstract. In modern blast furnace production, even a shortterm disruption of the technological process is associated with large productivity losses. 

In the practice of conducting blast furnace melting, there are often significant deviations from the optimal mode. They can lead not only to disruptions 
of the blast furnace, but also to accidents. In the operation of a blast furnace, typical deviations from the normal distribution of gas flow and charge 
materials include: peripheral, axial, channel passages; skewing of the backfill level; varying degrees and types of charge suspension. As a result, there 
are a cooling or excessive overheating of the furnace and violation of the melting operation. A serious consequence of the prolonged peripheral move-
ment of gases is not only intensive wear of the lining, poor use of thermal and chemical energy of gases, but also stable cluttering of the hearth with 
formation of a deadman. Deadman is an orecoke sinter formed in the tuyere zone of a blast furnace, as a result of cooling of its center. The paper 
describes the study and analysis of violations of blast furnace operation, analysis of the deadman causes and assessment of the accident rate of blast 
furnace tuyeres. Violation of gas distribution and hearth cluttering lead to formation of a deadman, which provokes mass burning of tuyeres and blast 
furnace refrigerators. The developed methodological foundations (mathematical model) allow us to estimate the maximum temperature of the tuyere 
zone and the resulting heat flow to the tuyere toe in presence of a deadman. It is shown that in largevolume blast furnaces, bubble outflow of the gas
coal flow prevails, contributing to growth of a deadman in the blast furnace. 

Keywords: ferrous metallurgy, blast furnace production, blast furnace, tuyere, deadman, tuyere zone, temperature increase, resulting heat flow, burnout
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 Введение

На сегодняшний день политика металлургических 
компаний в области промышленной безопасности 
сводится к утверждению, что аварии и чрезвычайные 
ситуации на производственных объектах могут быть 
предупреждены. Поэтому для предотвращения аварий-
ных ситуаций на предприятиях активно внедряются 
и используются различные методики по проведению 
анализа опасностей и оценке риска аварий.

Несмотря на тенденцию уменьшения количества 
аварий, число инцидентов в металлургическом произ-
водстве остается на постоянно высоком уровне. Число 
аварий составляет от 4 до 9 в год, но распределение 
их по металлургическим производствам различно1 
(рис. 1). Наиболее опасными являются доменное, кис-
лородноконвертерное, электросталеплавильное и кок-
сохимическое производства.

К наиболее опасным видам аварий доменного про-
изводства относят: уход чугуна и (или) шлака из метал-
лургических агрегатов; прорывы горна, холодильни-
ков, воздухопроводов доменных печей, а также взрывы 
в металлургических агрегатах изза подачи сырой 
шихты и прогара фурм [1; 2].

По данным отчета ПАО «Новолипецкий металлур-
гический комбинат» (НЛМК) за 2020 г. фурмы домен-
ных печей выходили из строя более 200 раз (рис. 2). На 
рис. 3 представлена статистика отказов доменных фурм 
в процентном соотношении.

Типичными отклонениями от нормального распре-
деления потока газа и шихтовых материалов бывают: 
периферийный, осевой, канальный ходы; перекос 
уровня засыпи; различной степени и вида подвисания 
шихты (в том числе так называемый «тугой» ход) [3; 4]. 

Вследствие этого происходит похолодание или излиш-
ний перегрев печи, перегруз ее осевой зоны минераль-
ной шихтой, нарушение ровности хода. Возникают 
условия для загромождения горна с частым горением 
воздушных фурм. При длительных канальных ходах 
происходит неравномерный разгар профиля или застой 
шихтовых материалов с образованием настылей [5].

Загромождение горна доменной печи плохо сказы-
вается на тепловом режиме, требуя сокращения рудных 
нагрузок. В горне при снижении температуры в боль-
шом количестве образуется графит [6]. Нагрев горна 
ухудшается изза образования в нем периферийного 
хода, так как при загрузке неподготовленного шихто-
вого материала наблюдается снижение нагрева [4]. На 
фурмах образуется холодный железистый шлак. 

1 Годовой отчет о деятельности Федеральной службы по эколо-
гическому, технологическому и атомному надзору в период с 2010 
по 2020 г. URL: https://www.gosnadzor.ru/public/annual_reports/ (дата 
обращения: 25.01.2024).

Рис. 1. Распределение аварий по видам производств:
1 – агломерационное; 2 – доменное; 3 – кислородноконвертерное; 
4 – коксохимическое; 5 – литейное; 6 – производство кислорода;  
7 – прокатное; 8 – ферросплавное; 9 – электросталеплавильное

Fig. 1. Distribution of accidents by type of production:
1 – agglomeration; 2 – blast furnace; 3 – oxygen converter;

4 – cokechemical; 5 – foundry; 6 – oxygen production;
7 – rolling; 8 – ferroalloy; 9 – electric furnace steelmaking

Рис. 3. Статистика отказов доменных фурм

Fig. 3. Failure statistics of blast furnace tuyeres

Рис. 2. Основные виды аварий:
1 – разрыв кожуха доменной печи; 2 – разрыв трубопроводов 
большого диаметра; 3 – взрыв в металлургических агрегатах; 
4 – обрушение здания; 5 – пожар; 6 – уход чугуна и/или шлака 

из металлургических агрегатов; 7 – прорывы горна, холодильников, 
воздухопроводов доменной печи; 8 – взрывы в металлургических 

агрегатах изза подачи сырой шихты и прогара фурм

Fig. 2. Main types of accidents:
1 – rupture of blast furnace jacket; 2 – rupture of large diameter 

pipelines; 3 – explosion in metallurgical units;
4 – building collapse; 5 – fire; 6 – removal of cast iron and/or slag from 

metallurgical units; 7 – breakthrough of the hearth, refrigerators,
air ducts of blast furnace; 8 – explosion in metallurgical units due 

to supply of raw charge and tuyeres burnout

mailto:/public/annual_reports/?subject=
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Попаданию водяного пара в горн посредством про-
гара холодильного оборудования также способствует 
перегрузка малоподвижной зоны при наличии малой 
кинетической энергии [7]. В результате этого отклоне-
ния возникает процесс загромождения в подфурменном 
поясе доменной печи. При расширении зоны загромо-
ждения активно начинается процесс горения фурмен-
ных приборов, как изображено на рис. 4.

Тяжелым расстройством технологического про-
цесса плавки является загромождение горна [4; 8]. 
Оно способствует ухудшению газодинамики процесса 
и заметно сокращает рабочее пространство металло-
приемника, способствует уменьшению перемещения 
жидкого чугуна в горне и загромождает пространство 
перед носком фурмы. При похолодании центра горна 
доменной печи кокс со шлаком начинают спрессовы-
ваться в монолит благодаря мелкой фракции шихтового 
материала [9; 10]. Это способствует плохой фильтрации 
горна, тем самым затрудняя стекание продуктов плавки 
в металлоприемник доменной печи.

Несмотря на большое количество разработан-
ных и применяемых методик по оценке риска аварий 
в доменном производстве, необходима методика, кото-
рая смогла бы учесть специфику работы доменной печи 
с учетом образования в фурменной зоне тотермана 
и увеличения температуры в фурменной зоне с после-
дующим прогаром фурм и пр. Поэтому совершенство-
вание методики оценки аварийности доменных фурм 
с учетом образования тотермана в настоящее время 
является актуальной задачей.

 Описание метода исследования

Большой вклад в исследование загромождения 
фур  менной зоны внес НИТУ «МИСИС» в лице Жере-
бина Б.Н., Вегмана Е.Ф., Паренькова А.Е и др. [1; 11]. 

Известно, что доменные печи большого объема (домен-
ная печь № 5 комбината «Криворожсталь») склонны 
к образованию крупных греналей в центральной части 
горна. Валунообразное образование (тотерман) с вер-
шиной, которая достигает уровня заплечиков, состоит 
из тугоплавких карбидов и карбонитридов. Тотерман 
препятствует нормальному газораспределению и спо-
собствует образованию периферийного хода домен-
ной печи [12; 13]. Дутье фурм отражается от поверх-
ности тотермана на футеровку и гарнисаж доменной 
печи. Это приводит к ухудшению стойкости гарнисажа 
и способст вует возникновению аварийной ситуации 
вследствие прорыва высокотемпературных продуктов 
плавки доменной печи.

В работе предложена методика оценки аварийности 
фурм доменной печи под влиянием тотермана.

В доменных печах реализуются два устойчивых 
гидродинамических режима продувки: струйный 
и пузырьковый [14; 15]. Струйный режим истечения 
характерен для нормального газораспределения домен-
ной печи, а пузырьковый режим истечения потока спо-
собствует росту тотермана.

Значение критерия Глинкова Gn определяется по 
формуле

            (1)

где ρг – эффективная плотность потока, кг/м3; wг – ско-
рость газов на выходе из фурмы, м/с; ρж – плотность 
расплава в фурменной зоне, кг/м3; g – ускорение сво-
бодного падения, м/с2; hж – расстояние от оси фурмы до 
распара, м.

Эффективная плотность потока вычисляется по 
формуле 
            рг = Qвρгд + Qпг ρпг + Qуг ρуг , (2)

где Qв , Qпг , Qуг – объемные доли «воздух + кислород», 
природного газа и пылеугольного топлива; ρгд , ρпг , ρуг – 
плотности горя чего дутья, вдуваемого природного газа 
и пыле  угольного топлива.

Плотность горячего дутья рассчитывается по фор-
муле
            (3)

где ρгд – плотность горячего дутья, кг/м3; ρ0 – плотность 
воздуха при нормальных условиях, кг/м3; Р – давление 
горячего дутья, атм; Р0 – атмосферное давление воз-
духа, атм; Т0 – температура окружающей среды, К; Тд – 
температура дутья, К. 

Плотность вдуваемого природного газа определя-
ется по формуле 

             (4)

где  – плотность природного газа, кг/м3.

Рис. 4. Процесс загромождения горна руднококсовым спеком

Fig. 4. Hearth cluttering with orecoke sinter
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Если критерий Глинкова меньше единицы, то имеет 
место пузырьковый режим; если критерий Глинкова 
более трех, то режим истечения струйный. При проме-
жуточных значениях имеет место переходной режим 
истечения. 

Теплоотдача тотермана главным образом происходит 
за счет излучения и конвекции. Для расчета результи
рую щего теплового потока на носок фурмы необходимо 
определить температуру внутренней зоны продувки 
и гидродинамический режим продувки доменной печи. 
Температура зоны продувки соответствует температуре 
поверхности тотермана [1]. 

Из уравнения теплового баланса температуру 
поверхности тотермана Tt можно вычислить по фор-
муле [16] 

 (5)

где Tf – теоретическая температура горения, °С; Vbost – 
объем газа в заплечиках, мм3/мин; dh – диаметр горна, м; 
B – расход топлива, кг/т; Tж – индекс жидкотекучести 
шлака; ηCO – содержание СО в центре печи (из шахты); 
dproke – диаметр частиц кокса в тотермане, мм.

Индекс жидкотекучести шлака (Tж ) рассчитывается 
по формуле

  (6)

где Тжч – температура жидкого чугуна, °С;  –  
 
основность шлака; (Al2O3) – концентрация Al2O3 
в шлаке, %.

Размер зоны продувки, т. е. зоны, в которой распола-
гается горизонтальный газожидкостный поток и реак-
ционная зона, определяется по формуле

               (7)

где lзп – длина зоны продувки, м; H0 – высота жидкой 
ванны, м; d0 – внутренний диаметр носка фурмы, м. 

Эффективная степень черноты среза фурмы вычис
ляется по формуле

      (8)

где εэф – эффективная степень черноты среза фурмы; 
εl – степень черноты срезы фурмы (принимаем рав-
ной 0,6); Sl – площадь внутренней поверхности зоны 

продувки, м; S – площадь металлической обечайки 
носка фурмы, м2.

Площадь металлической обечайки носка фурмы S 
определяется по формуле

       (9)

где dн – внешний диаметр носка фурмы, м; d0 – внутрен-
ний диаметр носка фурмы, м. 

Площадь внутренней поверхности зоны продувки Sl 
рассчитывается по формуле

              Sl = π dн lзп , (10)

где lзп – длина зоны продувки, м.
Результирующий тепловой поток q p на срез фур

мы [13] вычисляется по закону Стефана–Больцмана:

       (11)

где εэф – эффективная степень черноты среза фур
мы; σ – постоянная Стефана–Больцмана, равная 
5,67·10–8 Вт/(м2·К4); Tt – температура поверхности 
тотермана, К; Т1 – температура многофазного потока 
в сечении фурмы, К.

 Проведенное исследование и анализ
 

его результатов

Предполагается, что от колошника до заплечиков 
имеет место плотный слой, сквозь который осуществ-
ляется фильтрация восходящих газов. Барботажный 
слой располагается в зоне, которая находится между 
заплечиками и горном [15; 17]. Шихта в барботажном 
слое присутствует в жидком состоянии. Потоки дутья, 
помимо воздуха, кислорода и природного газа, несут 
в себе частички пылеугля [18]. По данным табл. 1 опре-
делен критерий Глинкова.

Используя формулы (3) и (4), определены значения 
ρгд = 0,61 кг/м3, ρпг = 2,08 кг/м3. Эффективная плот-
ность потока по формуле (2) равна 0,79 кг/м3, а значе-
ние критерия Глинкова по формуле (1) составляет 0,27, 
что указывает на пузырьковый режим истечения газо
угольного потока в доменной печи.

Далее определена средняя температура поверхности 
тотермана. Исходные данные для расчета приведены 
в табл. 2.

По формуле (6) рассчитан индекс жидкотекучести 
Тж = 837 °C, а температура поверхности тотермана по 
формуле (5) Tt = 2331 °C, что на 231 °С превышает тео-
ретическую температуру горения.

Для расчета результирующего теплового потока, 
который приходится на носок фурмы доменной печи, 
примем следующие допущения:

– зона продувки представляет собой цилиндричес кую 
полость диаметром, равным внешнему диаметру фурмы;
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– температура поверхности тотермана Tt = 2331 °С;
– выходные параметры фурмы, включая много-

фазный поток в этом сечении, имеют температуру 
T1 = 800 °С;

– газовый поток, находящийся в зоне продувки, 
заполнен частичками угля и каплями расплава [18]. 
Излучение в нем подчиняется законам излучения абсо-
лютно черного тела.

Исходные данные для расчета теплового потока на 
носок фурмы приведены в табл. 3.

Длина зоны продувки определена по формуле (7), 
она составила 1,43 м. Эффективная степень черноты 
среза фурмы, рассчитанная по формуле (8), равна 0,953. 
Площадь металлической обечайки носка фурмы S опре-
делена по формуле (9): S = 0,033 м2, площадь внутрен-
ней поверхности зоны продувки Sl по формуле (10) 

составила 1,123 м2. Результирующий тепловой поток q p 
на срез фурмы, определенный по формуле (12), равен 
2,3 МВт/м2.

При работе в стационарном режиме (нагрев фурмы) 
происходит локальный контакт рыльной части с чугу-
ном. Допустимый результирующий поток на срез 
фурмы должен быть не более 2,1 МВт/м2 [19], что сви-
детельствует о том, что дальнейшее понижение тем-
пературы воды для охлаждения фурмы нерационально 
и приводит к температурным напряжениям. Это спо-
собствует уменьшению срока службы фурменного 
прибора и может спровоцировать массовый прогар 
фурм.

Увеличение температуры фурменной зоны для раз-
ных по объему доменных печей свидетельствует о необ-
ходимости дополнительных мероприятий по предупре-
ждению прогара фурм. На рис. 5 представлена данная 
зависимость.

Таким образом, температура поверхности тотермана 
зависит от объема доменной печи. Повышение темпе-
ратуры отрицательно влияет на безопасный ход домен-
ных печей большого объема, увеличивается вероят

Таблица 1. Исходные данные для расчета  
критерия Глинкова

Table 1. Initial data for calculating the Glinkov criterion

Наименование Обозна
чение

Числовое 
значение

Расстояние от оси фурмы до распара, м hж 5,8
Рабочая скорость газов на выходе из 
фурмы, м/с wг 250

Температура дутья на выходе из 
фурмы, °C Tд 1255

Плотность пылеугля, кг/м3 ρуг 1400
Плотность воздуха, кг/м3 ρ0 1,3
Давление горячего дутья, атм P 2,6
Температура окружающей среды, К Т0 273

Плотность природного газа, кг/м3 0,8

Давление воздуха, атм P0 1
Плотность расплава в фурменной 
зоне, кг/м3 ρж 3200

Ускорение свободного падения, м/с2 g 9,8

Таблица 2. Исходные данные для расчета  
средней температуры тотермана

Table 2. Initial data for calculating  
the average deadman temperature

Наименование Обозна
чение

Числовое 
значение

Теоретическая температура 
горения, °С Тf 2100

Объем газа в заплечиках, мм3/мин Vbost 3,7
Диаметр горна, м dh 10,85
Расход топлива, кг/т B 500
Содержание СО в центре печи, % ηCO 25 – 34
Диаметр кокса в тотермане, мм dproke до 20
Температура жидкого чугуна, °С Tжч 1250
Основность шлака (CaO/SiO2) 2 – 3
Концентрация Al2O3 в шлаке, % (Al2O3) 6 – 10

Таблица 3. Исходные данные для расчета 
теплового потока на носок фурмы

Table 3. Initial data for calculating 
the heat flow on tuyere toe

Наименование Обозна
чение

Числовое 
значение

Внутренний диаметр носка фурмы, м d0 0,15
Внешний диаметр носка фурмы, м dн 0,25
Высота жидкой ванны, м H0 5,8
Степень черноты срезы фурмы εl 0,6
Температура поверхности тотермана, К Tt 2573
Температура многофазного потока 
в сечении фурмы, К Т1 1073

Рис. 5. Зависимость температуры фурменной зоны 
от объема доменной печи

Fig. 5. Dependence of tuyere zone temperature 
on blast furnace volume



Izvestiya. Ferrous Metallurgy. 2024;67(2):148–154.
Stuk T.S., Pototskii E.P. Estimation of accident rate of blast furnace tuyeres

153

ность взрыва газа и сокращается срок эксплуатации 
фурменных приборов.

Аварии при массовом прогаре фурм связаны с интен-
сивным парообразованием. Они сопровож даются 
попаданием в доменную печь большого количест ва 
воды [20]. Образующиеся прорывы водяного пара из
под слоя чугуна и шлака вызывают тепловой взрыв цеп-
ного характера.

 Рекомендации по предупреждению прогара фурм

В работе предложены мероприятия по предупрежде-
нию прогара фурм в зависимости от объема доменной 
печи и температуры фурменной зоны.

Для доменных печей объемом до 2700 м3 при темпе-
ратуре фурменной зоны до 2100 °С:

– автоматизированный анализ по ретроспектив-
ным данным статистических свойств перепада расхода 
охлаждающей воды;

– анализ содержания кремния в чугуне.
Для доменных печей объемом 2700 – 3500 м3 при 

температуре фурменной зоны 2100 – 2300 °С:
– автоматизированный анализ по ретроспектив-

ным данным статистических свойств перепада расхода 
охлаждающей воды;

– анализ содержания кремния в чугуне;
– рыльную часть воздушной фурмы (носок фурмы) 

необходимо защищать огнеупорными материалами, 
в том числе плазменным напылением;

– внутренний стакан фурмы необходимо изготавли-
вать из стального листа вместо медного с дополнитель-
ной футеровкой огнеупорными материалами.

Для доменных печей объемом 3500 – 5560 м3 при 
температуре фурменной зоны 2300 – 2400 °С:

– автоматизированный анализ по ретроспектив-
ным данным статистических свойств перепада расхода 
охлаждающей воды;

– анализ содержания кремния в чугуне;
– рыльную часть воздушной фурмы (носок фурмы) 

необходимо защищать огнеупорными материалами, 
в том числе плазменным напылением;

– внутренний стакан фурмы необходимо изготавли-
вать из стального листа вместо медного с дополнитель-
ной футеровкой огнеупорными материалами;

– режим подачи охлаждающей воды в фурму:
а) скорость технической воды до 11,6 м/с (обычный 

расход воды 4 – 5 м/с);
б) расход воды 30 м3/ч (обычный расход воды 

12 – 16 м /ч);
в) давление воды 15 ати (обычный расход воды 

5 – 6 ати).
Такой режим требует установки насосов высокого 

давления и более прочной аппаратуры: 
– толщина носка фурмы должна быть не менее 

40 – 50 мм;

 – вязкость шлаков не более 4 – 5 пз, исключать 
загрузку кислых окатышей.

 Выводы

Определено, что нарушение нормального газо-
распределения и загромождение горна приводит 
к образованию тотермана доменной печи, который 
провоцирует массовое горение фурменных приборов 
и холодильников.

Показано, что в доменных печах большого объе ма 
преобладает пузырьковый поток истечения газо
угольного потока, способствующий росту тотермана, 
который может привести к повышению аварийности 
фурменных приборов.

Предложенная методика (математическая модель) 
позволяет оценить максимальную температуру фур-
менной зоны и результирующий тепловой поток на 
носок фурмы при наличии тотермана.

На основании проведенного расчета температуры 
фурменной зоны предложены мероприятия по пре-
дупреждению прогара фурм в зависимости от объема 
доменной печи.
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Аннотация. Работа посвящена повышению износостойкости кузнечнопрессового инструмента, в частности пуансонов для пробивки 

отверс тий и вырубных штампов. Низкая стойкость инструмента приводит к повышению стоимости готовых изделий, увеличению 
трудовых и материальных затрат на замену изношенного инструмента и его наладку, снижению производительности прессового обору-
дования и повышению количества бракованной продукции. Представлена методика теоретического исследования для решения задачи по 
расчету температурного поля штампового инструмента при лазерной обработке. Составлено дифференциальное уравнение для числен-
ного решения поставленной задачи. Предложены режимы лазерной термообработки пуансона для пробивки отверстий и штампового 
инструмента из стали повышенной твердости. Натурные испытания, проведенные в промышленных условиях, показали, что реко-
мендованные режимы лазерной термообработки позволили повысить стойкость пуансона, предназначенного для пробивки отверстий, 
в 2 – 3 раза, а стойкость вырубных штампов в 2,2 – 2,8 раз. 

Ключевые слова: кузнечнопрессовое производство, поле температур, пуансон, штамп, лазер
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Abstract. The article is devoted to improving the wear resistance of forging tools, in particular punches for punching holes and cutting stamp dies. 

Low tool life leads to an increase in the cost of finished products, an increase in labor and material costs for replacing worn tools and adjusting them, 
a decrease in the productivity of pressing equipment and an increase in the number of defective products. A method is presented for theoretical research 
of solving the problem of calculating the temperature field of a stamp die tool during laser processing. A differential equation was compiled for 
a numerical solution of the problem. The authors proposed the modes of laser heat treatment of a punch for punching holes and a stamp die tool made 
of highhardness steel. Field tests conducted in industrial conditions showed that the proposed laser heat treatment modes made it possible to increase 
resistance of the punch intended for punching holes by 2 – 3 times and the resistance of the stamp dies by 2.2 – 2.8 times. 

Keywords: press forging, temperature field, punch, stamp die, laser
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 Введение

Одним из наиболее широко распространенных спо-
собов холодной обработки металлов давлением (ОМД) 
является холодная штамповка [1 – 3], которая позво-
ляет производить высокоточные детали широкого сор-
тамента. В качестве инструмента для осуществления 
этого процесса используют штампы холодного дефор-
мирования [4 – 6]. В последние годы весьма актуаль-
ной является задача по разработке новых отечествен-
ных технологий [7; 8], направленных на повышение 
качества выпускаемой продукции и снижение ее себе-
стоимости. Эта задача может быть эффективно решена 
путем совершенствования оборудования и инстру-
мента, в том числе ОМД [9; 10].

 Постановка задачи

Одной из главных причин нарушения работоспо-
собности штампового инструмента является износ его 
рабочих поверхностей. Для повышения стойкости тех-
нологического инструмента ОМД применяют термиче-
скую, термохимическую и термомеханическую обра-
ботку [11 – 13]. Эти способы существенно повышают 
твердость рабочих поверхностей инструмента и уве-
личивают прочность основного металла, из которого 
изготавливается инструмент. Эффективным методом 
повышения качества технологического инструмента 
ОМД является обработка его рабочих поверхностей 
с помощью лазерного излучения. Лазерная обработка 
характеризуется малым временем воздействия на обра-
батываемые поверхности и полностью исключает их 
деформацию. При воздействии лазера нагреву подвер-
гается только тонкий поверхностный слой обрабаты-
ваемой детали [14 – 16]. Как показали многочислен-
ные исследования, тепловые процессы, протекающие 
при нагреве лазером, схожи с результатами теплового 
воздействия на металлы других способов их нагрева. 
Это позволяет, с учетом специфики лазерной термоо-
бработки, применять классичес кие уравнения теории 
теплопроводности для решения теоретических задач 
лазерной обработки.

В данной работе приведено решение задачи по рас-
чету температурного поля штампового инструмента 
при упрочнении его рабочей поверхности лазерным 
излучением.

 Методика теоретического исследования
 

распределения температурного поля
при лазерной закалке

Как известно, результат закалки инструментальных 
сталей [17; 18] существенно зависит от распределения 
температурного поля, образующегося при данном про-
цессе [19; 20]. Для упрочнения поверхностных слоев 
необходимо нагреть рабочую поверхность штампа 

выше температуры аустенитного превращения Та , после 
чего быстро охладить до температуры ниже перлитного 
превращения Тп. Если для термообработки применять 
лазерный луч высокой плотности, то поверхностные 
слои инструмента будут нагреваться до температуры, 
зависящей от продолжительности лазерного излучения 
и его мощности. После лазерного нагрева поверхность 
штампа быстро остывает. Это происходит изза пере-
дачи тепла от нагретой поверхности штампа осталь-
ным удаленным участкам инструмента. Причем темпе-
ратура нагрева участков зависит от их удаленности от 
поверхности штампа. Глубину закаленного слоя можно 
оценить, изучив характеристики образовавшегося тем-
пературного поля [21; 22].

Приведем математическое описание температурного 
поля для цилиндрического пуансона вырубки (рис. 1). 

Изменение температуры Т во времени t можно рас-
считать путем численного решения двухмерного диф-
ференциального уравнения, которое в цилиндрической 
системе координат имеет вид [23 – 25]

Здесь Т(r, z, t) – температура в произвольный момент 
времени t в любой точке пуансона, характеризуемой 
цилиндрическими координатами r и z; а – коэффициент 
температуропроводности материала пуансона; q – плот-
ность мощности внешнего источника тепла (лазерного 
излучения) [26 – 28].

Зададим начальные и граничные условия:
– в начальный момент деформации заготовки тем-

пература пуансона принимается одинаковой во всем 
объе ме, т. е.

Т0 = Т(z, r, 0) = const;

– на свободных поверхностях пуансона происходит 
теплообмен конвективного и лучистого типов с окру
жающей средой 

Рис. 1. Схема к расчету температурного поля цилиндрического 
пуансона диаметром D

Fig. 1. Calculation scheme for temperature field 
of a cylindrical punch of diameter D
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– на торцевой (облучаемой) поверхности пуансона 
происходит теплообмен лучистого типа

где α – коэффициент конвективной теплопередачи; 
Тпов и Тср – температуры поверхности пуансона и окру-
жающей среды соответственно; ε – степень черноты 
поверхности пуансона; σ – коэффициент излучения 
абсолютно твердого тела.

 Полученные результаты

По приведенной выше методике были прове-
дены теоретические и экспериментальные иссле-
дования для пуансона (рис. 2), изготовленного из 
хромистой инструментальной стали повышенной твер-
дости X12M1 [29; 30] диаметром рабочей поверхности 
D = 13 мм. 

На основе анализа результатов предварительного 
эксперимента с образцами из стали Х12М, которые 
хорошо согласуются с известными из научнотехни-
ческой литературы данными [31; 32], в дальнейших 
исследованиях использовали следующие значения 
теплофизических параметров: 

– коэффициент теплопроводности λ = 0,028 Вт/(мм∙°С); 
– коэффициент температуропроводности а = 7,78 мм2/с; 
– температура закалки Тзак = 1000 °С; 
– температура плавления Тпл = 1280 °С. 
На рис. 3 приведены результаты расчета темпера-

турного поля в осевом и радиальном направлениях при 
λ = const (сплошные линии) и λ = f (T) (штриховые) при 
мощности лазерного излучения P = 0,97 кВт, скорости 
перемещения лазерного луча v = 12 мм/с и диаметре 
лазерного пятна dп = 4 мм. Анализ полученных гра-

фиков показывает, что разница между температурой 
пуансона, полученной при постоянном и переменном 
значении λ, незначительная. Поэтому при проведении 
инженерных расчетов можно принимать среднее значе-
ние коэффициента теплопроводности.

 Анализ полученных результатов

Анализ полученных результатов исследования 
послужил основанием для проведения натурного экс-
перимента. Из стали Х12М были изготовлены две 
опытные партии пуансонов и матриц, предназначен-
ных для выполнения различных операций штамповки. 
Первая партия проходила традиционную объемную 
термичес кую обработку. Вторая – дополнительную 
упрочняющую обработку с помощью СО2лазера. На 
основе полученных данных были рекомендованы сле-
дующие параметры лазерного излучения для эффек-
тивного упрочнения рабочей поверхности штампового 
инструмента: при диаметре лазерного пятна dп = 4 мм 
мощность лазерного излучения P = 0,95 – 0,99 кВт, ско-
рость перемещения лазерного луча v = 11 – 13 мм/с.

Опытнопромышленные испытания показали, что 
после лазерной термообработки стойкость штампового 

Рис. 3. Графики изменения температуры пуансона в осевом (а) 
и радиальном (б) направлении при λ = const (сплошные линии) 

и λ = f(T) (штриховые линии)

Fig. 3. Graphs of the punch temperature change in axial (a) 
and radial (б) directions at λ = const (solid lines) 

and λ = f(T) (dashed lines)

Рис. 2. Пуансон для пробивки отверстий

Fig. 2. Hole punch

1 Характеристика материала Х12М / Марочник стали и 
сплавов. URL: http://www.splavkharkov.com (дата обращения 
23.08.2023).

http://www.splav-kharkov.com
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инструмента существенно возрастает. Так, у пуансонов 
для пробивки отверстий после традиционной терми-
ческой обработки ресурс работы составляет 10 – 12 ч, 
а после дополнительной упроч няю  щей лазерной обра-
ботки стойкость повысилась до 20 – 36 ч, т. е. возросла 
в 2 – 3 раза. Опытнопромышленные испытания опыт-
ной партии вырубных штампов в количестве 20 шт. 
показали, что применение дополнительной упрочняю-
щей обработки с помощью СО2лазера позволяет повы-
сить их эксплуатационную стойкость в 2,2 – 2,8 раз. 
Техникоэкономическая эффективность от применения 
лазерного упрочнения определяется не только эконо-
мией дорогостоящей инструментальной стали, но и 
снижением трудовых затрат за счет того, что удалось 
совместить периодичность замены штампового инстру-
мента с графиком профилактических и ремонтных 
работ. 

 Выводы

Предложена методика теоретического исследования 
температурного поля цилиндрического пуансона, обра-
зующегося при лазерной обработке. Методика основана 
на базе численного решения двухмерного дифферен
циального уравнения в цилиндрической системе коор-
динат. В результате теоретического исследования пред-
ложены режимы лазерной термообработки штампового 
инструмента различного назначения, изготовленного 
из инструментальной стали X12M. Исследования, 
проведенные в промышленных условиях, показали, 
что лазерная термообработка, выполненная по пред-
ложенным режимам, позволила повысить эксплуата-
ционную стойкость пуансонов для вырубки отверстий 
в 2 – 3 раза, а вырубных штампов в 2,2 – 2,8 раз.
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Аннотация. Промышленные шлаки высокоуглеродистого феррохрома имеют сложный состав. Они состоят из оксидной части (Cr2O3 , CaO, 

MgO, FeO, SiO2 , Al2O3 ), а также «запутавшихся» металлических корольков (Crмет ). С целью увеличения степени полезного использо-
вания хрома и снижения потерь в виде металлических корольков проведены эксперименты в лабораторных условиях по изучению изме-
нения свойств шлака высокоуглеродистого феррохрома путем применения эффективных и доступных флюсующих материалов (керам-
зита, бората кальция и шлака рафинированного феррохрома). Изучено влияние флюсующих добавок в виде керамзита, бората кальция 
и шлака от производства низкоуглеродистого феррохрома на свойства шлака высокоуглеродистого ферро хрома. Присадки до 8 % керам-
зита и шлака низкоуглеродистого феррохрома приводят к стабильному снижению температур размягчения конечных шлаков. При вводе 
6 ‒ 10 % бората кальция происходит интенсивное снижение температур начала размягчения. Наибольшее влияние на снижение темпе-
ратур размягчения оказывает добавка 10 % бората кальция при вводе в шлак высокоуглеродистого ферро хрома, при этом наблюдается 
снижение температуры начала размягчения на 262 °С, конца размягчения ‒ на 135 °С. Все исследованные флюсующие добавки оказы-
вают положительное влияние на степень снижения остаточной концентрации металлического хрома в шлаке. При вводе 2 % флюсующих 
материалов наблюдается наиболее интенсивное снижение содержания Crмет в шлаке. Наилучшие значения по остаточному содержанию 
0,7 ‒ 0,8 % Crмет достигнуты при использовании 4 % шлака низкоуглеродистого феррохрома и бората кальция. При использовании керам-
зита для достижения таких показателей Crмет необходима добавка в количестве 10 %. Показана эффективность использования исследо-
ванных флюсующих материалов при производстве высокоуглеродистого феррохрома для повышения степени извлечения хрома, содер-
жание которого в шлаке снижается примерно на 84 %. 
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Abstract. Industrial slags produced by highcarbon ferrochrome are a material of complex composition consisting of an oxide part (Cr2O3 , CaO, 

MgO, FeO, SiO2 , Al2O3 ) and “entangled” metal prills (Crmet ). In order to increase the degree of chromium utilization and reduce losses 
in the form of metal prills, we conducted the laboratory experiments to study changes in properties of the slag produced by highcarbon ferro-
chrome through the use of effective and affordable fluxing materials: expanded clay, calcium borate and refined ferrochrome slag. The effect 
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 Введение

Служебные характеристики шлаков производства 
феррохрома высокоуглеродистых марок зависят от 
природы хромовых руд, содержания основных компо-
нентов (оксидов железа и хрома) и шлакообразующих 
(SiO2 , MgO и Al2O3 ), поэтому диаграмма состояния 
системы SiO2 ‒ MgO ‒ Al2O3 (рис. 1) является физико
химической основой для определения рациональных 
составов шлаков [1 ‒ 3].

Выбранный состав шлака должен обеспечивать пере-
грев высокоуглеродистого феррохрома (ВУФХ), созда-
вать условия для успешного «капельного» (при движе-
нии капель металла через рудный слой) и «донного» 
(на границе раздела металл ‒ шлак) рафинирования от 
углерода и кремния. Шлак должен обладать низкой вяз-
костью и быть достаточно подвижным для осаждения 
корольков металла (особенно в ковше при выпуске из 
печи), хорошо отделяться от слитка металла, обладать 

оптимальным электросопротивлением, чтобы обеспечи-
вать глубокую посадку электродов в шихте и получение 
стандартного металла по содержанию серы и фосфора.

Температурный режим металла и шлака при 
выплавке высокоуглеродистого феррохрома опреде-
ляется в первую очередь температурами размягчения 
оксидного материала (концентрацией SiO2 и отноше-
нием MgO/Al2O3 ), а также соотношением между содер-
жанием хрома и углерода в сплаве. Температуры плав-
ления шлака выбранного состава должна быть выше 
температуры плавления металла на 100 ‒ 150 °С, так 
как нагрев металла при выплавке высокоуглеродистого 
феррохрома идет через шлак, печь работает в режиме 
сопротивления. Шлак, получаемый при переработке 
хромовых руд Кемпирсайского массива, имеет высокие 
температуру плавления и вязкость. Такой шлак плохо 
выходит из ванны печи и способствует излишнему 
перегреву металла. Для снижения температуры плав-
ления и вязкости шлака в шихту добавляют кремний

of fluxing additives in the form of expanded clay, calcium borate and slag from the production of lowcarbon ferrochrome on the properties 
of highcarbon ferrochrome slag was studied. Addition of up to 8 % of expanded clay and lowcarbon ferrochrome slag leads to a stable 
decrease in the softening temperatures of the final slags. The greatest intensity of decrease in the softening temperature is observed when 
calcium borate is injected in an amount of 6 ‒ 10 %. The greatest effect on reducing softening temperatures is exerted by the addition of 10 % 
calcium borate when introducing highcarbon ferrochrome into the slag, while the temperature of softening beginning decreases by 262 °С, 
and the temperature of softening end – by 135 °С. All the studied fluxing additives have a positive effect on reduction degree of the residual 
concentration of metallic chromium in the slag. The most intense decrease in the content of Crmet in the slag is observed with the introduc-
tion of 2 % of fluxing materials. The best values for the residual content of 0.7 ‒ 0.8 % Crmet were achieved using 4 % of lowcarbon ferro-
chrome slag and calcium borate. When using expanded clay, an additive in the amount of 10 % is required to achieve such indicators of Crmet . 
In general, the effectiveness of using the studied fluxing materials to increase the degree of chromium extraction in the production of high
carbon ferrochrome is shown, its content in the slag is reduced by 84 %. 
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Рис. 1. Диаграмма состояния тройной системы SiO2 ‒ MgO ‒ Al2O3 [1]

Fig. 1. State diagram of the SiO2 ‒ MgO ‒ Al2O3 triple system [1]

https://fermet.misis.ru/index.php/jour/search/?subject=metallurgy
https://fermet.misis.ru/index.php/jour/search/?subject=ferrochrome
https://fermet.misis.ru/index.php/jour/search/?subject=slag
https://fermet.misis.ru/index.php/jour/search/?subject=metal prills
https://fermet.misis.ru/index.php/jour/search/?subject=fluxing materials
https://fermet.misis.ru/index.php/jour/search/?subject=expanded clay
https://fermet.misis.ru/index.php/jour/search/?subject=calcium borate
https://doi.org/10.17073/0368-0797-2024-2-161-166


Izvestiya. Ferrous Metallurgy. 2024;67(2):161–166.
Akuov A.M., Kelamanov B.S., etc. Influence of additives on properties of high-carbon ferrochrome slag

163

содержащие флюсующие материалы в виде отсевов 
кварцита или высокозольных восстановителей. 

За долгие годы эксплуатации Кемпирсайского место-
рождения по мере заглубления карьеров и шахт в добычу 
начали вовлекаться руды из нижних горизонтов, кото-
рые были в меньшей степени подвержены процессам 
выветривания, что оказало сильное влияние на состав 
вмещающей породы, произошло увеличение содержа-
ния оксида магния и уменьшение оксида алюминия. 
В связи с этим, значительно изменился и состав хро-
мовых руд, получаемых в последние годы ферросплав-
ными предприятиями. Состав шлаков опреде ляется 
составом хромовых руд, следовательно, претерпели 
изменения и их составы в сторону увеличения содер-
жания оксида магния (с 28 ‒ 32 до 45 ‒ 48 %) и умень-
шения оксида алюминия (с 28 ‒ 29 до 14 ‒ 15 %), в то 
время как содержание оксида кремния SiO2 осталось 
на уровне 29 ‒ 34 %. Это подтверждается динамикой 
изменения состава конечных шлаков высокоуглероди-
стого феррохрома, из которой видим, что отношение 
MgO/А12О3 за последние десятилетия увеличилось 
с 1,8 до 3,0 и выше [4 ‒ 6].

В соответствии с химическим составом значитель-
ные изменения претерпел и фазовый состав шлаков 
высокоуглеродистого феррохрома, который был сме-
щен из поля магнезиальной шпинели (MgO·Al2O3 ) в 
поле форстерита (2MgO·SiO2 ). Коли чество последнего 
в шлаках с момента пуска Кемпирсайского рудника и 
по настоящее время возросло с 35 до 70 %. Повышение 
содержания магнезии в шлаках в основном произошло 
за счет поставки более бедных хромовых руд и начала 
эксплуатации новых месторож дений с повышенным 
содержанием магнезии.

Таким образом, дальнейшее наращивание объема 
производства хромсодержащих ферросплавов обуслов-
ливает необходимость широкого вовлечения наиболее 
распространенных высокомагнезиальных хромовых 
руд с содержанием 18 ‒ 22 % MgO при концентрации 
7 ‒ 9 % Al2O3 . 

Увеличение концентрации магнезии в шлаках при-
водит к увеличению потерь хрома. Значительное коли-
чество хрома теряется в виде металлической фазы, что 
связано с ухудшением физикохимических свойств 
образующихся высокомагнезиальных шлаков.

 Материалы и методы исследований

В работах [7 ‒ 9] показано, что введение в шихту 
высокоуглеродистого феррохрома различных флюсую
щих и углеродсодержащих материалов способствует 
снижению тугоплавкости образующихся оксидных мате-
риалов, что позволяет сократить потери хрома со шла-
ком в виде запутавшихся корольков металла [10 ‒ 12]. 

Проведены лабораторные опыты по снижению тем-
ператур размягчения шлаков при выплавке высокоуг
леродистого феррохрома путем присадки различных 
флюсующих материалов для осаждения и коагуляции 
запутавшихся корольков металла. В качестве флюсую-
щих материалов использовали борат кальция [13 ‒ 15], 
керамзит и стабилизированный шлак низкоуглеродис
того (рафинированного) феррохрома (РФХ). В виду 
различного фракционного состава используемых мате-
риалов все образцы подвергали дроблению и фрак
ционированию с получением материалов крупностью 
1 ‒ 3 мм. Химические составы рассматриваемых флю-
сующих материалов и исходного шлака ВУФХ пред-
ставлены в таблице.

Экспериментальные плавки проводили в высокотем-
пературной печи сопротивления Таммана. Технические 
характеристики печи: потребляемая мощность ‒ 40 кВт; 
напряжение сети ‒ 380 В; максимальное напряжение на 
шинах печи ‒ 15 В; максимально допустимая темпера-
тура ‒ 1800 °С; время разогрева до максимальной тем-
пературы ‒ 30 мин.

Навеска исходного шлака ВУФХ для каждого экспе-
римента составляла 300 г. Флюсующие добавки задавали 
в количестве 2 ‒ 10 % от массы исходного шлака с шагом 
2 %. По каждому варианту шихтовки проведено не менее 
двух плавок. Температуры начала Тнр и конца Ткр размяг-
чения определяли в соответствии с ГОСТ 26517 ‒ 85. 
Предварительно дозированную смесь шлака и флюса 
засыпали в тигель, затем его помещали в печь и нагре-
вали со скоростью 10 ‒ 15 °С/мин. Замер температур 
осуществляли вольфрамрениевой термопарой ВР 5/20.

 Результаты и обсуждение

Ввод флюсующих добавок разносторонне влияет на 
химический состав и основность обработанных шла-

Химические составы флюсующих материалов

Chemical compositions of the fluxing materials

Материал
Содержание, мас. %, элементов

Crмет Cr2O3 CaO MgO Al2O3 FeO SiO2 В2O3

Керамзит ‒ 0,10 3,01 2,59 15,27 7,38 62,30 ‒
Борат кальция ‒ ‒ 37,20 0,50 0,05 ‒ ‒ 43,80
Шлак РФХ 1,3 8,60 46,80 12,80 5,80 1,90 22,90 0,30
Шлак ВУФХ 4,9 9,40 1,70 42,00 16,80 2,30 26,00 –
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ков [16 ‒ 18]. По данным химического анализа конеч-
ных шлаков при вводе керамзита до 10 % с основ ностью 
0,09 происходит увеличение концентрации оксида SiO2 
с 26,0 до 32,1 %, что сопровождается сниже нием основ-
ности конечного шлака на 0,28. 

Добавка высокоосновного шлака РФХ до 10 % при-
водит к увеличению основности конечного шлака на 
0,12. В шлаке появляется оксид В2O3 с несущественной 
концентрацией 0,01 %. Необходимо отметить попут-
ное положительное влияние присадки шлака РФХ, так 
как используются отходы собственного произ водства 
и дополнительно вводится 0,13 % Crмет . Вместе с тем, 
высокая температура плавления шлака РФХ при рас-
смотрении варианта ввода флюсующих материалов 
в ковш вызывает необходимость выполнения расчета 
теплового баланса для определения допустимого коли-
чества присадки. В случае присадок флюсующих мате-
риалов непосредственно в печь необходимо считаться 
с ростом основности конечного шлака, что может отра-
зиться как на работе футеровки печи, так и на самом 
технологическом процессе выплавки высокоуглеродис
того феррохрома [19 – 21].

Добавление бората кальция приводит к повышению 
до 5 % СаО и до 2,6 % B2O3 в конечном шлаке. Учиты-

вая, что оксид B2O3 относится к «кислым» материалам, 
можно сказать, что основность шлака изменяется не 
существенно (увеличивается на 0,02).

При выборе флюсующих материалов необходимо 
учитывать их стоимость. Перспективной является воз-
можность использования отходов собственного произ-
водства (шлаков РФХ).

Результаты измерения температур начала размяг-
чения представлены на рис. 2, а, конца размягчения – 
на рис. 2, б. 

Для всех исследуемых образцов увеличение до 8 % 
флюсующих добавок от массы шлака ВУФХ приводит 
к снижению температуры начала размягчения. Увели-
чение до 10 % добавки флюса противоречиво отража-
ется на изменении значений Тнр (рис. 2, а): для керам-
зита и шлака РФХ – повышает, а для бората кальция, 
наоборот, резко снижает.

При добавке до 8 % шлака РФХ наблюдается плавное 
снижение температур начала размягчения (на 35 °С). 
Дальнейшее увеличение добавки РФХ приводит к рез-
кому росту величины Тнр . При вводе 10 % шлака РФХ 
температура начала размягчения превышает значение 
Тнр исходного шлака ВУФХ. 

Для сравнения проплавили шлак высокоуглероди-
стого феррохрома без добавок флюсов. До температуры 
1650 °С изменений в состоянии шлака не наблюдается, 
начиная с 1660 °С шлак переходит в тестообразное 
состояние. При температуре 1677 °С шлак представляет 
из себя густую вязкую массу, при достижении 1705 °С 
шлак полностью расплавился. Шлак менее жидкотеку-
чий, чем при обработке флюсами. 

При использовании бората кальция в количестве до 
10 % от массы шлака температуры начала и конца раз-
мягчения шлака снижаются на 265 и 135 °С. В случае 
использования керамзита эти показатели составляют 
39 и 80 °С. При добавках до 10 % стабилизированного 
шлака РФХ температура размягчения шлака увеличива-
ется на 2 °С выше температуры размягчения исходного 
шлака ВУФХ. 

На рис. 3 представлены данные по остаточному 
содержанию металлического хрома в шлаке после 
обработки флюсами. 

Наилучшие результаты по осаждению корольков 
получены при расходе 4 % бората кальция от массы 
шлака. Содержание Crмет в шлаке снизилось на 83,7 %. 
Для шлаков, обработанных керамзитом, эта величина 
составляет 81,7 % при его расходе 10 % от массы шлака. 
В шлаках, обработанных стабилизированным шлаком 
РФХ в количестве 4 % от массы шлака, содержание 
Crмет снизилось на 85,7 %. 

Интенсивное снижение содержания металлического 
хрома в шлаке наблюдается при вводе 2 ‒ 4 % исследуе
мых флюсующих материалов. 

По снижению содержания Crмет в шлаке можно 
прийти к выводу, что предпочтительнее использовать 
керамзит и стабилизированный бором шлак РФХ. 

Рис. 2. Зависимость температуры начала (а) и конца (б)  
размягчения шлака от расхода флюса: 

1 – керамзит; 2 – борат кальция; 3 – шлак РФХ

Fig. 2. Dependence of the temperature of beginning (a) and end (б)  
of slag softening on the flux flow rate:

1 – expanded clay; 2 – calcium borate; 3 – refined ferrochrome slag
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В промышленных условиях необходимо учитывать 
стои мость каждого вида флюсующих добавок. 

 Выводы

Изучено влияние флюсующих добавок в виде керам-
зита, бората кальция и шлака от производства РФХ на 
свойства шлака высокоуглеродистого феррохрома. 
Показано, что присадка до 8 % керамзита и шлака низ-
коуглеродистого феррохрома приводят к стабильному 
снижению температур размягчения конечных шлаков. 
Наибольшая интенсивность снижения температуры 
начала размягчения наблюдается при вводе 6 ‒ 10 % 
бората кальция. Наибольшее влияние на снижение 
температур размягчения оказывает добавка бората 
кальция; при вводе в шлак ВУФХ 10 % бората кальция 
наблю дается снижение температуры начала размягче-
ния на 262 °С, конца размягчения ‒ на 135 °С. 

Все исследованные флюсующие добавки оказывают 
положительное влияние на степень снижения оста-
точной концентрации металлического хрома в шлаке. 
Наибо лее интенсивное снижение содержания Crмет 
в шлаке наблюдается при вводе 2 % флюсующих мате-
риалов. Наилучшие значения по остаточному содержа-
нию 0,7 ‒ 0,8 % Crмет достигнуты при использовании 
4 % шлака РФХ и бората кальция. При использовании 
керамзита для достижения таких показателей содержа-
ния Crмет необходима добавка в количестве 10 %. 

Показана эффективность использования иссле-
дованных флюсующих материалов для повышения 
степени извлечения хрома при производстве высоко-
углеродистого феррохрома, содержание остаточного 
в шлаке снижается примерно на 84 %.
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Аннотация. Методом просвечивающей дифракционной электронной микроскопии выполнены исследования тонкой структуры сталей 

промышленного назначения, которые обладают ОЦКкристаллической решеткой (перлитные, ферритоперлитные и мартенситные). 
Проанализирована внутренняя структура зерен, определены скалярная плотность дислокаций в различных участках материала, источ-
ники внутренних напряжений и их амплитуда. Использование метода, основанного на анализе изгибных экстинкционных контуров, 
позволяет изучать внутренние напряжения. Изучение внутренних напряжений и их источников проведено на примере рельсовой стали 
Э76ХФ со структурой пластинчатого перлита после сверхдлительной эксплуатации (пропущенный тоннаж – 1770 млн т брутто). Места 
проведения исследования металла рельсов: вдоль центральной оси симметрии (поверхность катания) и вдоль радиуса скругления (рабочая 
выкружка) головки рельса на расстояниях 0, 2 и 10 мм от поверхности. По мере приближения к поверхности головки, независимо от 
направления исследований (вдоль радиуса скругления выкружки или вдоль оси симметрии) пластинчатый перлит постепенно заменя-
ется на разрушенный с образованием ферритокарбидной смеси и формированием фрагментированной структуры, причем эти процессы 
более интенсивно протекают в рабочей выкружке. Вдоль всей центральной оси симметрии головки рельса (поверхность катания) имеет 
место пластический изгибкручение кристаллической решетки, вдоль радиуса скругления головки рельса (рабочая выкружка) на рассто-
янии 10 мм от поверхности – также пластический, а на расстоянии от 0 до 2 мм – упругопластический. Основным источником внутренних 
моментных (дальнодействующих) напряжений в рельсовой стали является избыточная плотность дислокаций. На примере стали мартен-
ситного класса 34ХН3МФА с использованием матричных уравнений определен тип изгибного экстинкционного контура. При малых 
степенях пластической деформации экстинкционные контуры являются контурами изгиба или кручения, при больших степенях – конту-
рами смешанного типа. 

Ключевые слова: электронная микроскопия, ОЦКкристаллическая решетка, изгибной экстинкционный контур, кривизнакручение, скаляр-
ная плотность дислокаций, избыточная плотность дислокаций, внутренние напряжения, источники
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Abstract. The paper studies fine structure of industrial steels with BCC lattice (pearlite, ferritepearlite and martensite) using transmission diffrac-

tion electron microscopy. The internal structure of the grains was analyzed; the scalar density of dislocations in various parts of the material, 
the sources of internal stresses and their amplitude were determined. The use of a method based on the analysis of bending extinction contours 
allowed us to study internal stresses. We analyzed the internal stresses and their sources using the example of 0.76С–Cr–V–Fe rail steel with 
a lamellar pearlite structure after ultra longterm operation with the tonnage of 1770 million gross tons. The metal of the rails was examined 
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 Введение

Проблема внутренних напряжений в металлах 
и сплавах находится в центре внимания исследователей 
уже много лет [1 – 3]. Это объясняется тем, что внутрен-
ние напряжения играют важную роль в формировании 
предела текучести [4 – 6], деформационном упрочне-
нии [7 – 9] и особенно в разрушении кристаллических 
материалов [10 – 12], а именно, в зарождении [13 – 15] 
и раскрытии микротрещин [16 – 18]. Велика роль вну-
тренних напряжений в эволюции дефектной структуры 
при различных видах термической обработки метал-
лов, сплавов и сталей [15; 19; 20]. Кроме того, вну-
тренние напряжения играют значимую роль при фазо-
вых и структурных превращениях [5; 6; 15; 20 – 22]. 
И, наконец, нельзя не учитывать действие внутренних 
напряжений при получении объемных наноструктур-
ных материалов [23] методом интенсивной пласти
ческой деформации [4; 24 – 26]. 

Внутренние напряжения классифицируются, преж де 
всего, по области их локализации. Выделяют макро, 
мезо и микронапряжения. Макронапряжения локали-
зованы во всем образце или в значительной части его 
объема. Мезоскопические внутренние напряжения 
локализованы в объемах протяженностью от десятков 
до сотен микрометров. В поликристаллах мезонапря-
жения локализованы в объемах одного или нескольких 
зерен или в части объема зерна. Микроскопические 
поля напряжений локализованы в участках в несколько 
микрометров и меньше.

Существующие методы оценки внутренних напря-
жений можно разделить на две группы: разрушающие и 
неразрушающие. Разрушающие методы условно могут 
быть разделены на химические, термические, металло-
химические и механические [27]. Применение разру-
шающих методов для оценки внутренних напряжений 
приводит к частичному или полному разрушению изде-
лия. Все разрушающие методы обнаружения и изме-
рения внутренних напряжений в изделиях касаются 

напряжений I рода, которые, в основном, определяют 
эксплуатационные свойства продукции. 

К неразрушающим методам относятся магнитные, 
оптические и поляризационнооптические [28]. Эти 
методы дают возможность измерять упругие деформа-
ции внутри детали без изменения ее геометрии. 

И неразрушающие, и разрушающие методы явля-
ются интегральными. Область усреднения напряже-
ний (I рода) с использованием этих методов составляет 
санти метры.

Внутренние напряжения можно определять с помо-
щью рентгеноструктурного анализа (измерение напря-
жений I и II рода) [29 – 31], который также относится к 
неразрушающим методам [32 – 34]. Область усреднения 
напряжений в этом случае значительно уменьшается 
и составляет миллиметры, но остается попрежнему 
большой. Использование рентгеноструктурного ана-
лиза позволяет проводить оценку амплитуды мезоско-
пических внутренних напряжений [35 – 38].

Наиболее информативным методом изучения мезо 
и микроскопических полей внутренних напряжений 
к настоящему моменту является дифракционная элект
ронная микроскопия, которая позволяет регулиро-
вать локальность измерения внутренних напряжений 
в широких пределах (от сотен нанометров до сотен 
микрометров) [39]. В настоящей работе использован 
именно метод просвечивающей дифракционной элект
ронной микроскопии. 

Величины мезо и микроскопических внутренних 
напряжений определяются по картине структуры мате-
риала несколькими способами: по радиусу изгиба дис-
локаций в плоскости скольжения [23]; по расстоянию 
между дислокациями и параметрами дислокационных 
скоплений [40]; по расстоянию между активными пло-
скостями скольжения [40]; по параметрам изгибных 
экстинкционных контуров [19; 39]. 

Целью настоящей работы является изучение внут
ренних напряжений и их источников в ОЦКсталях 
методом, основанном на анализе изгибных экстинк
ционных контуров.

along the central axis of symmetry (rolling surface) and the rounding radius (working fillet) of the railhead at distances of 0, 2 and 10 mm 
from the surface. As one approaches the head surface, regardless of the research direction (along the fillet rounding radius or along the axis 
of symmetry), the lamellar pearlite is gradually replaced by destroyed pearlite with formation of a ferritecarbide mixture and formation of a frag-
mented structure. These processes occur more intensively in the working fillet. Along the entire central axis of symmetry of the rail head (rolling 
surface), there is a plastic bendingtorsion of the crystal lattice, along the rounding radius of the rail head (working fillet) at a distance of 10 mm 
from the surface – also plastic, and at a distance from 0 to 2 mm – elasticplastic. The main source of internal torque (longacting) stresses in rail 
steel is the excessive density of dislocations. Using the example of 34CrNi3MoVN steel of the martensitic class, the type of bending extinction 
contour was determined using mathematical equations. At low degrees of plastic deformation, extinction contours are contours of bending or 
torsion, at high degrees they are of a mixed type. 

Keywords: electron microscopy, BCC lattice, bending extinction contour, curvaturetorsion, scalar dislocation density, excess dislocation density, internal 
stresses, sources
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 Методика исследования
ф

Проведено изучение образцов сталей промышлен-
ного назначения с ОЦКкристаллической решеткой 
(перлитные, ферритоперлитные и мартенситные), 
прошедших термическую обработку и подвергнутых 
различной пластической деформации (растяжением, 
сжатием, прокаткой). Исследования выполнены мето-
дом просвечивающей дифракционной электронной 
микроскопии (ПЭМ) на тонких фольгах на электрон-
ных микроскопах ЭМ125К с использованием гонио-
метрической приставки и ЭМI25, обладающем более 
высокой разрешающей способностью. Фольги гото-
вили методом электрополировки с использованием спе-
циальных режимов, позволяющих получить большие 
площади при просмотре в электронном микроскопе. 
Рабочее увеличение в колонне микроскопа составляло 
25 000 крат. В результате проведенных исследований 
проанализирована внутренняя структура зерен и опре-
делена скалярная плотность дислокаций в различных 
участках материала, выявлены источники внутренних 
напряжений и определена их амплитуда. Величину 
скалярной плотности дислокаций определяли методом 
секущих [39]. 

 Определение внутренних напряжений
 

методом ПЭМ

Незаряженный дислокационный ансамбль (то есть 
ансамбль без избыточных дислокаций) дает внутреннее 
напряжение сдвига (полей напряжений, создаваемых 
дислокационной структурой), определяемое по фор-
муле [2; 6; 13 – 15; 20]

            (1)

где m – ориентационный множитель или фактор 
Шмида [20]; α – параметр, зависящий от типа дисло-
кационного ансамбля (для незаряженного дислокаци-
онного ансамбля α = 0,05 ÷ 1,00 [2; 6; 19]); G – модуль 
сдвига; b – вектор Бюргерса; ρ – скалярная плотность 
дислокаций.

В случае заряженного дислокационного ансамбля, 
когда присутствует избыточная плотность дислокаций 
ρ± = ρ+ – ρ– ≠ 0, создаются внутренние моментные (или 
дальнодействующие) напряжения. Наличие избыточ-
ной плотности дислокаций и, соответственно, внут
ренние моментные напряжения идентифицируются 
по наличию в материале изгибных экстинкционных 
контуров. Эти контуры являются результатом дифрак-
ционного контраста, наблюдаемого на электронно
микроскопическом изображении структуры сильно 
деформированного кристалла. 

Изгиб кристаллической решетки может быть [6; 
12 – 15; 20; 23]: чисто упругим, создаваемым полями 
напряжений, накопленными изза несовместности 

деформации (например, зерен поликристалла, матрицы 
материала и недеформируемыми частицами); пласти
ческим, если изгиб создается дислокационными заря-
дами (то есть избыточной плотностью дислокаций, 
локализованной в некотором объеме материала); 
упруго пластическим, когда в материале присутствуют 
оба источника полей.

По наличию в материале изгибных экстинкционных 
контуров методом ПЭМ можно измерить внутренние 
(моментные или дальнодействующие) напряжения. 
Именно их присутствие приводит к изгибу фольги (что 
соответствует кривизнекручению кристаллической 
решетки), если фольга сохраняет форму пластины [39]. 
Процедура измерения величины внутренних момент-
ных (дальнодействующих) напряжений сводится 
к определению градиента кривизны фольги (кристал-
лической решетки): 

    (2)

где ∂φ = Δφ – изменение ориентировки отражающей 
плоскости фольги; ∂l = Δl – перемещения изгибного 
экстинкционного контура. 

Величина χ определяется путем смещения экс-
тинкционного контура на Δl при контролируемом угле 
наклона фольги Δφ в колонне микроскопа с помощью 
гониометра. Специальными опытами установлено, 
что ширина контура в величинах разориентировок для 
ОЦКсталей составляет ~1° [6; 20]. Это означает, что 
при повороте гониометра на величину Δφ ≈ 1° изгиб-
ный экстинкционный контур смещается на расстояние, 
равное своей ширине, то есть Δl ≈ l. 

Для разделения случаев пластического, упругого 
и упругопластического изгибов необходимо сравнить 
скалярную плотность дислокаций (ρ), измеренную 
в локальном участке вблизи изгибного экстинкцион
ного контура, с избыточной плотностью дислока-
ций (ρ±), измеренную локально по градиенту разориен-
тировки [20; 23]:

           (3)

В случае, если в исследуемом участке фольги ока-
зывается ρ ≥ ρ± , то изгиб кристаллической решетки 
можно считать пластическим. Определенная по фор-
муле (2) амплитуда кривизныкручения кристал личес
кой решетки χ = χпл , а амплитуда внутренних момент-
ных напряжений, созданных пластическим изгибом, 

          (4)

где α = 0,05 ÷ 0,60 – параметр, зависящий от типа дис-
локационного ансамбля [23]. 

Необходимо отметить, что величина α в формуле (4) 
практически не зависит от исследуемого материала 
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(металл, сплав или сталь) и определяется лишь типом 
сформировавшейся субструктуры [23].

В случае, если в исследуемом участке фольги вблизи 
изгибного экстинкционного контура оказывается ρ = 0, 
то изгиб кристаллической решки чисто упругий. Ампли-
туда кривизныкручения кристаллической решетки, 
определенная по формуле (2), χ = χупр , а амплитуда внут
ренних моментных напряжений, созданных упругим 
изгибом, должна быть определена по формуле [20; 23]

            (5)

где αс = 1,0 ÷ 1,5 – коэффициент Струнина [20], рассчи-
танный для дислокационного ансамбля, составленного 
из дислокаций одного знака; t – толщина фольги. 

Если вблизи изгибного экстинкционного контура 
оказывается ρ < ρ± , то изгиб кристаллической решетки 
упругопластический и тогда величина ρ± является 
условной. В этом случае проводится разделение изгиба 
кристаллической решетки на пластическую компо-
ненту, для которой ρ =  , и упругую компоненту, для 
которой  = ρ± –  . Амплитуда кривизны кручения 
кристаллической решетки 

            χ = χпл + χупр , (6)

где χ рассчитывается по формуле (2), χпл = b  = bρ 
и поэтому 

            χупр = χ – χпл . (7)

В результате амплитуда внутренних моментных 
(дальнодействующих) напряжений определяется как

            (8)

где  определяется по формуле (4), а  – по фор-
муле (5):

            (9)

 Результаты и их обсуждение
ф

 Источники внутренних напряжений в ОЦК-сталях
ф

Единичная дислокация уже является источником 
внутренних напряжений. Поля от отдельных дисло-
каций простираются на небольшие расстояния, много 
меньшие, чем расстояния между ближайшими дисло-
кациями [39]. Более эффективными источниками внут
ренних напряжений являются группы дислокаций: они 
охватывают весь микроуровень и создают поля значи-
тельно большей амплитуды [40]. К таким дислокаци-
онным группам относятся, прежде всего, распределен-
ные дислокационные заряды (избыточные дислокации 

одного знака) [41]. Однако большие группы дислокаций 
одного знака встречаются редко. Чаще в материале при-
сутствуют неоднородно распределенные дислокации 
разных знаков с избыточной плотностью дислокаций. 
Такие образования, несмотря на внутреннее экраниро-
вание, создают поля внутренних напряжений [41]. 

Другой тип дислокационных образований, создаю-
щий более значительные внутренние напряжения, это 
различные дислокационные границы. Как правило, 
они содержат неравное количество дислокаций разных 
знаков и могут вводить разориентировку. Их основное 
отличие заключается в том, что дислокации в грани-
цах принадлежат разным плоскостям скольжения, в то 
время как в дислокационных зарядах дислокации нахо-
дятся на одной или на близких плоскостях скольжения. 

К другим источникам внутренних напряжений отно-
сятся границы зерен, стыки зерен, уступы на межзерен-
ных границах [41; 42]. Причиной возникновения этих 
внутренних напряжений является, прежде всего, несов-
местность деформации соседних зерен. Такая несов-
местность присутствует всегда, несмотря на дейст вие 
аккомодационных систем скольжения. Вторая при-
чина – наличие решеточных дислокаций, вошедших 
в границы зерен, и зернограничных источников дисло-
каций. Мощным источником внутренних напряжений 
являются частичные дисклинации в стыках зерен и в 
уступах на межфазных границах, то есть стыковые дис-
клинации [43].

Все перечисленные источники – это источники внут
ренних напряжений пластического происхождения.

Источниками внутренних напряжений упругого про-
исхождения, которые возникают, в основном, при неод-
нородной деформации материала, являются, преж де 
всего, микротрещины [6; 12 – 15; 41]. Еще одним 
источником внутренних напряжений является бейновс
кая деформация [20], которая возникает в результате 
искривления кристаллической решетки при фазовом 
γ → αпревращении в сталях. Такие напряжения возни-
кают и в материалах, упрочненных дисперсными неде-
формируемыми частицами [23]. В случае частичной 
релаксации этих полей путем размножения и скольже-
ния дислокаций они приобретают упругопластичес
кий характер [12 – 15; 41]. В зависимости от степени 
их взаи модействия с окружающими дислокационными 
структурами формирующиеся внутренние напряжения 
могут быть всех трех типов. В реальных материалах, 
особенно после значительных деформаций, поля от раз-
личных источников суммируются. В результате образу-
ется сложное трехмерное поле внутренних напряжений.

 Внутренние напряжения и их источники
 

в рельсовой стали

Изучение внутренних напряжений и их источников 
после сверхдлительной эксплуатации (пропущенный 
тоннаж – 1770 млн т брутто) проведено на рельсах из 
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стали Э76ХФ со структурой пластинчатого перлита. 
Были выполнены исследования металла рельсов вдоль 
центральной оси симметрии (поверхность катания) 
и вдоль радиуса скругления (рабочая выкружка) головки 
рельса на расстояниях 0, 2 и 10 мм от поверхности. 

Проведенные исследования показали, что эксплуата-
ция рельсов привела к существенному преобразованию 
и усложнению структуры, причем более интенсивно 
вдоль радиуса скругления выкружки. Так, если на рас-
стоянии 10 мм от поверхности катания вдоль оси сим-
метрии объемная доля пластинчатого перлита состав-
ляет 95 % и ферритокарбидной смеси (разрушенного 
перлита) – 5 %, то в поверхностном слое доля пластин-
чатого перлита – только 45 %, доля ферритокарбидной 
смеси – 50 %, а также присутствует фрагментирован-
ная структура (5 %). Что касается рабочей выкружки, 
то на расстоянии 10 мм от поверхности вдоль радиу са 
скругления объемная доля пластинчатого перлита 
составляет также 95 %, однако в поверхностном слое 
она уменьшается до 25 %, а доля фрагментированной 
структуры увеличивается до 25 %. Таким образом, по 

мере приближения к поверхности головки, независимо 
от направления исследований (вдоль радиуса скругле-
ния выкружки или вдоль оси симметрии), пластинчатый 
перлит постепенно заменяется на разрушенный с обра-
зованием ферритокарбидной смеси и формированием 
фрагментированной структуры, причем эти процессы 
более интенсивно протекают в рабочей выкружке. 

На рис. 1 показаны изменения средних по мате риалу 
количественных параметров тонкой структуры по мере 
приближения к поверхности головки. 

Все характерис тики увеличиваются при приближе-
нии к поверхности головки рельса. Несколько более 
интенсивно происходит увеличение скалярной (ρ) 
и особенно избыточной (ρ±) плотности дислокаций. 
Однако их поведение внутри различных структурных 
составляющих различно. Скалярная плотность дисло-
каций во всем материале независимо от направления 
исследований (вдоль радиуса скругления выкружки 
или вдоль оси симметрии) по мере приближения 
к поверхности увеличи вается практически с одинако-
вой ско ростью. Избыточная плотность дислокаций, 

Рис. 1. Изменение средних количественных параметров тонкой структуры рельсовой стали Э76ХФ  
после сверхдлительной эксплуатации по мере удаления от поверхности: 

а – в – поверхность катания; г – е – рабочая выкружка; 1 и 2 – скалярная ρ и избыточная ρ± плотность дислокаций; 
3 и 4 – амплитуда пластической χпл и упругой χупр кривизныкручения кристаллической решетки; 

5 и 6 – амплитуда внутренних моментных пластических σпл и упругих σупр напряжений

Fig. 1. Changes in the average quantitative parameters of fine structure of the 0.76С–Cr–V–Fe rail steel  
after ultralong operation as it moves away from the surface:

a – в – rolling surface; г – e – working fillet; 1 and 2 – scalar and excessive dislocation density;  
3 and 4 – amplitude of plastic χпл and elastic χупр curvaturetorsion of crystal lattice;  

5 and 6 – amplitude of internal momentous σпл plastic and elastic σупр stresses
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определяе мая из ширины изгибных экстинкционных 
контуров, вдоль центральной оси симметрии (поверх-
ность катания) во всем мате риале остается меньше 
скалярной (ρ > ρ±), то есть имеет место пластический 
изгибкручение кристалличес кой решетки: χ = χпл 
и σд =  (рис. 1, а – в). Вдоль радиуса скругления 
выкружки в пластинчатом перлите также сохраняется 
выполнение условия ρ > ρ± , однако в ферритокарбид-
ной смеси и фрагментированной структуре оказывается 
ρ = ρ± . Это означает, что здесь дислокационная струк-
тура пол ностью поляризована и в этих местах матери-
ала имеет место упругопластический изгиб кристалли
чес кой решетки: χ = χпл + χупр и σд =  +  . Несмотря 
на то, что величина упругой составляющей небольшая 
(рис. 1, д, е), не считаться с такими участками в струк-
туре материала нельзя, так как именно в таких местах 
наиболее вероятно зарож дение разрушения. Таким 
образом, основным источником внутренних моментных 

(дальнодействующих) напряжений в рельсовой стали 
является избыточная плотность дислокаций. Однако 
присутствуют и другие источники внутренних напря-
жений, а именно: границы раздела феррита и цемен-
тита; границы фрагментов и частицы цементита, рас-
положенные на границах и внутри фрагментов (рис. 2).

 Влияние пластической деформации
 

на кривизну-кручение кристаллической
решетки в ОЦК-стали

Известно [6; 23], что с развитием деформации нарас
тает градиент кривизныкручения по материалу. Это 
проявляется как в изменении ширины экстинкцион-
ных контуров вдоль их длины, так и в их искривлении. 
Изменяется и тип контуров. В общем случае величина 
кривизныкручения кристаллической решетки χ явля-
ется тензором 2го ранга [6; 44; 45]. Тензор содержит 

Рис. 2. ПЭМизображения изгибных экстинкционных контуров (указаны стрелками)  
в различных участках материала от различных источников: 

а – границы раздела феррита и цементита; б – границы раздела фрагментов;  
в – частицы глобулярной формы на границах фрагментов; г – частицы глобулярной формы в объеме фрагментов

Fig. 2. TEM images of bending extinction contours (indicated by arrows) in different parts of the material from different sources: 
a – boundaries between ferrite and cementite; б – boundaries between fragments;  

в – globular particles at fragment boundaries; г – globular particles in the volume of fragments
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компоненты кривизны и кручения кристаллической 
решетки χ. Поэтому, используя матричные уравне-
ния [6], можно определить тип контура. Это было сде-
лано в стали мартенситного класса 34ХНЗМФА. Перед 
деформацией экстинкционные контуры были либо кон-
турами кривизны (изгиба/наклона) (рис. 3, кривая 1), 
либо кручения (рис. 3, кривая 2). Причем доля конту-
ров кривизны была преобладающей (до 0,85). Увели-
чение степени пластической деформации привело к 
усложнению картины контуров: появляются контуры 
смешанного типа, доля которых нарастает; при ε ≥ 0,2 
все изгибные контуры являются контурами смешан-
ного типа (рис. 3, кривая 3).

 Выводы
ф

Проведен анализ источников внутренних напряже-
ний, имеющих место в ОЦКсталях. Показано, что вся 
совокупность источников может быть условно разде-
лена на источники внутренних напряжений пластичес
кого, упругого и упругопластического происхождения. 

Проведенный ПЭМанализ в рельсах из стали Э76ХФ 
после пропущенного тоннажа 1770 млн т брутто пока-
зал: по мере приближения к поверхности головки рельса 
пластинчатый перлит постепенно заменяется на раз-
рушенный с образованием ферритокарбидной смеси 
и фрагментированной структуры, причем этот процесс 
более интенсивно протекает в рабочей выкружке; вдоль 
всей центральной оси симметрии головки рельса имеет 
место пластический изгибкручение кристаллической 
решетки, вдоль радиуса скругления головки рельса на 

расстоянии до 2 мм – упругопластический; основным 
источником внутренних моментных напряжений явля-
ется избыточная плотность дислокаций. 

В стали мартенситного класса 34ХН3МФА пока-
зано, что при малых степенях деформации экстинк
ционные контуры являются контурами изгиба или кру-
чения, при больших – все контуры смешанного типа.
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Аннотация. При выборе составов высокоэнтропийных сплавов одним из учитываемых параметров является термическая стабильность. 

В работе рассматриваются структурные преобразования деформированного высокоэнтропийного сплава Al0,3CoCrFeNi, происхо-
дящие в процессе его отжига. Материал получен методом аргонодуговой плавки смеси чистых одноэлементных компонентов. С целью 
гомогенизации структуры полученный слиток подвергался термомеханической обработке по схеме, сочетающей холодную прокатку 
со степенью обжатия 50 % и низкотемпературный отжиг (400 °C в течение 100 ч). В дальнейшем гомогенизированная заготовка прока-
тывалась в холодном состоянии со степенью обжатия 80 %. Структуру материалов исследовали непосредственно в процессе нагрева 
(в режиме in-situ) с использованием метода дифракции синхротронного рентгеновского излучения. Скорость нагрева образцов составляла 
20 °C/мин, максимальная температура нагрева – 1000 °C. Параметры дислокационной структуры сплава (плотность винтовых дисло-
каций, пространственное распределение дислокаций) в процессе нагрева определяли с использованием модифицированных методов 
Вильямсона–Холла и Уоррена–Авербаха. Согласно полученным данным, температура начала формирования высокоэнтропийной фазы, 
обладающей примитивной кубической решеткой, составляет 560 °C. В процессе нагрева материала вплоть до температуры начала форми-
рования этой фазы наблюдаются увеличение плотности винтовых дислокаций и формирование разупорядоченной дислокационной 
структуры. Характер изменения плотности дислокаций хорошо коррелирует с ростом микротвердости сплава. При начальном значении 
в 406 ± 13 HV0,1 (для деформированного материала) микротвердость в процессе термической обработки повышается до 587 ± 10 HV0,1. 

Ключевые слова: высокоэнтропийные сплавы, сплав Al0,3CoCrFeNi, пластическая деформация, термическая обработка, дислокационная 
структура, просвечивающая электронная микроскопия, дифракция синхротронного рентгеновского излучения
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Abstract. When choosing compositions of highentropy alloys, one of the parameters taken into account is thermal stability. The paper considers the struc-

tural transformations of the deformed Al0.3CoCrFeNi highentropy alloy occurring during its annealing. The material was obtained by argonarc 

Evolution of dislocation structure and phase composition  
of deformed Al0.3CoCrFeNi high-entropy alloy during heating

I. V. Ivanov1 , S. A. Akkuzin2, D. E. Safarova1, 
I. Yu. Litovchenko2, I. A. Bataev1

1 Новосибирский государственный технический университет (Россия, 630073, Новосибирск, пр. Карла Маркса, 20)
2 Институт физики прочности и материаловедения Сибирского отделения РАН (Россия, 634055, Томск, пр. Академи
ческий, 2/4)

1 Novosibirsk State Technical University (20 K. Marksa Ave., Novosibirsk 630073, Russian Federation)
2 Institute of Strength Physics and Materials Science, Siberian Branch of the Russian Academy of Sciences (2/4 Akademiches
kii Ave., Tomsk 634055, Russian Federation)

Оригинальная статья
Original article

Эволюция дислокационной структуры и фазового состава  
в процессе нагрева деформированного  

высокоэнтропийного сплава Al0,3CoCrFeNi
И. В. Иванов1 , С. А. Аккузин2, Д. Э. Сафарова1, 

И. Ю. Литовченко2, И. А. Батаев1

©  И. В. Иванов, С. А. Аккузин, Д. Э. Сафарова, И. Ю. Литовченко, И. А. Батаев, 2024

Материаловедение Materials science

https://doi.org/10.17073/0368-0797-2024-2-176-184
mailto:i.ivanov%40corp.nstu.ru?subject=
https://doi.org/10.17073/0368-0797-2024-2-176-184
mailto:i.ivanov%40corp.nstu.ru?subject=
mailto:i.ivanov%40corp.nstu.ru?subject=
mailto:i.ivanov%40corp.nstu.ru?subject=


Izvestiya. Ferrous Metallurgy. 2024;67(2):176–184.
Ivanov I.V., Akkuzin S.A., etc. Evolution of dislocation structure and phase composition of deformed Al0.3CoCrFeNi high-entropy alloy ...

177

 Введение

Термическая стабильность является одним из пара-
метров, которые часто учитываются при выборе соста-
вов высокоэнтропийных сплавов (ВЭС) [1 – 4]. Для 
ВЭС, относящихся к многокомпонентным системам, 
характерно формирование как упорядоченных, так и 
разупорядоченных кристаллических фаз. К разупо-
рядоченным относятся фазы, для которых характерно 
случайное распределение атомов по позициям в ячейке. 
Как правило, эти фазы обладают гранецентрированной 
(ГЦК) или объемноцентрированной (ОЦК) кубичес
кой решеткой и занимают наибольшую долю в объеме 
сплава [5]. В то же время при выплавке, а также при 
последующей термической обработке ВЭС возможно 
формирование упорядоченных фаз с примитивной 
кубической решеткой [6]. Безусловно, образование 
таких фаз приводит к изменению свойств сплавов. 

Из множества известных составов ВЭС часто выде-
ляют систему AlxCoCrFeNi [7 – 11]. Особенность спла-
вов этой системы заключается в том, что, изменяя содер-
жание алюминия, можно управлять фазовым составом 
сплава. Так, при х = 0,3 структура сплавов представ-
лена только ОЦК фазой. При значении х в диапазоне 
от 0,3 до 0,6 наряду с ОЦК фазой в структуре сплавов 
формируется вторая фаза с ГЦК решеткой. Увеличение 
параметра х до значений 0,6 – 2,0 сопровождается фор-
мированием однофазной ГЦК структуры. 

Соответствие структурнофазового состояния отме-
ченным диапазонам составов высокоэнтропийных 
сплавов подтверждается экспериментальными иссле-
дованиями, а также проводимыми термодинамиче-
скими расчетами [12]. В то же время известно, что на 
формирование дополнительных фаз в сплавах системы 
AlxCoCrFeNi существенное влияние может оказывать 
предварительная термомеханическая обработка. Экс-
периментально показано, например, что пластическая 
деформация сплавов с x, равным 0,3, 0,6 и 0,9 при тем-
пературе 930 °C, сопровождается выделением по гра-

ницам зерен частиц соединения AlNi [13]. Согласно 
данным работы [14] образование интерметаллидной 
фазы в сплавах AlxCoCrFeNi может происходить в про-
цессе сухого трения при температуре 900 °C. Одним 
из результатов воздействия процессов деформации 
и отжига является формирование упорядоченных высо-
коэнтропийных фаз. Согласно данным работы [15] 
плас тическая деформация сплава Al0,3CoCrFeNi со сте-
пенью обжатия 20 % и его последующий отжиг при 
550 °C приводят к формированию фазы с L12структу-
рой (характеризуется примитивной кубической решет-
кой). Повышение температуры отжига до 700 °C сопро-
вождается образованием в сплаве интерметаллида 
AlNi и фазы B2, обладающей примитивной кубической 
решеткой. Согласно исследованию [16] B2фаза наблю-
дается также после отжига заготовок, деформирован-
ных методом кручения под высоким давлением. В этой 
же работе зафиксирован эффект упрочнения сплавов 
при повышении температуры отжига деформирован-
ного материала. Формирование фазы с упорядоченной 
кубической решеткой в структуре сплава Al0,3CoCrFeNi 
было зафиксировано также авторами работы [17]. 
Холодная прокатка данного сплава со степенью обжа-
тия 50 % и последующий отжиг при 800 °C приводят 
к формированию B2фазы. Отмечалось также сущест-
венное влияние температуры отжига на механические 
свойства заготовок из деформированных ВЭС [17]. 

Таким образом, на основании анализа имеющихся 
литературных данных можно сделать несколько выво-
дов. Вопервых, для сплавов системы AlxCoCrFeNi 
характерно образование не только высокоэнтропийных 
разупорядоченных фаз, но также многокомпонентных 
фаз с упорядоченным строением. Вовторых, фазо-
вый состав этих материалов в значительной степени 
определяется схемой и режимами термомеханической 
обработки. Сочетание процессов пластической дефор-
мации и высокотемпературного отжига является фак-
тором, способствующим формированию упорядочен-
ных высокоэнтропийных фаз. Варьируя параметрами 

melting with a mixture of pure singleelement components. In order to homogenize the structure, the resulting ingot was subjected to thermomecha
nical processing according to a scheme combining cold rolling with a compression ratio of 50 % and lowtemperature annealing (400 °C for 100 h). 
In the future, the homogenized billet was rolled in a cold state with a compression ratio of 80 %. The structure of the materials was studied directly 
during heating (in-situ mode) using the method of synchrotron Xray diffraction. The heating rate of the samples was 20 °C/min, the maximum 
heating temperature was 1000 °C. The parameters of the alloy dislocation structure (density of screw dislocations, spatial distribution of dislocations) 
during heating were determined using the modified Williamson–Hall and Warren–Averbach methods. According to the data obtained, the temperature 
of beginning of formation of a highentropy phase with a primitive cubic lattice is 560 °C. In the process of heating the material up to this tempera-
ture, an increase in density of screw dislocations and formation of a disordered dislocation structure are observed. The nature of change in dislocation 
density correlates well with the increase in the alloy microhardness. At an initial value of 406 ± 13 HV0.1 (for the deformed material), the microhard-
ness during heat treatment increases up to 587 ± 10 HV0.1 . 

Keywords: highentropy alloy, Al0.3CoCrFeNi, plastic deformation, heat treatment, dislocation structure, transmission electron microscopy, synchrotron 
Xray diffraction
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температурносилового воздействия, можно изменять 
температуру начала выделения упорядоченных фаз. 
И, наконец, ряд исследований указывает на возмож-
ность изменения механических свойств высокоэнтро-
пийных сплавов в зависимости от температуры отжига.

Очевидно, что вопросы термической стабильности 
ВЭС, формирования в них упорядоченных фаз и изме-
нения их механических свойств в зависимости от тем-
пературного воздействия являются важными не только 
с точки зрения управления структурой и свойствами 
конечного изделия, но и с позиции понимания усло-
вий, в которых это изделие может функционировать. 
Понимая актуальность отмеченной проблемы, сле-
дует, однако, отметить недостаток экспериментальных 
данных, раскрывающих особенности формирования 
в анализируемых ВЭС новых фаз в условиях деформа-
ционного и теплового воздействий. При выполнении 
настоящей работы для анализа изменения структуры 
деформированного сплава Al0,3CoCrFeNi в процессе 
его нагрева был использован метод дифракции синхро-
тронного рентгеновского излучения в режиме in-situ. 
Использование этого метода в сочетании с профильным 
анализом зафиксированных дифрактограмм позволило 
рассчитать изменение параметра решетки, выявить 
температуру начала формирования упорядоченной 
высокоэнтропийной фазы, а также оценить изменение 
плотности дислокаций в процессе нагрева материала. 
В дополнение к дифракции синхротронного рентге-
новского излучения структуру материалов исследовали 
методом просвечивающей электронной микроскопии. 
Твердость образцов оценивали по методу Виккерса. 

 Материалы и методы исследования

Слиток высокоэнтропийного сплава Al0,3CoCrFeNi 
был получен методом аргонодуговой плавки смеси 
чистых одноэлементных компонентов. Плавку ВЭС 
осуществляли в печи Bühler ArcMelter AM при давле-
нии аргона 2·10–2 бар (2·103 Па). Для получения одно-
родного химического состава материал подвергали 
десятикратному переплаву. С этой же целью осуществ-
лялась дополнительная термомеханическая обработка 
сплава. Полученный в печи слиток в холодном состоя-
нии был прокатан со степенью обжатия 50 % и выдер-
жан в течение 100 ч при 400 °C. Указанный режим тер-
мического воздействия позволил избежать образования 
в структуре сплава упорядоченных фаз [18]. 

Подготовленная таким образом заготовка была 
использована для проведения исследований, основной 
целью которых являлось изучение влияния темпера-
туры нагрева на структурнофазовые преобразования 
сплава, деформированного методом холодной про-
катки. Суммарная степень обжатия заготовки, состав-
ляющая 80 %, достигалась за несколько проходов. На 
каждом из проходов степень обжатия составляла 2 % 
относительно исходной толщины заготовки. Образцы, 

вырезанные из холоднодеформированного листа, поме-
щались в печь дилатометра Bähr DIL 805 A/D, в которой 
нагревались со скоростью 20 °С/мин. Максимальная 
температура нагрева составляла 1000 °C.

Анализ структуры материала в процессе нагрева 
осуществлялся с использованием метода дифракции 
синхротронного рентгеновского излучения в режиме 
in-situ. Исследования были проведены на станции P07 
(«High Energy Materials Science») источника DESY: 
PETRA III (г. Гамбург). Длина волны используемого 
излучения составляла 0,014235 нм, что соответствует 
энергии фотонов 87,1 кэВ. Для записи дифракционных 
картин использовали 2Dсцинтилляционный детектор 
PerkinElmer XRD 1621 с разрешением 2048×2048 пик-
селей и площадью 409,6 мм2. Расстояние от исследуе-
мого объекта до детектора составляло 1,05 м. Съемку 
дифрактограмм осуществляли в направлении, попереч-
ном прокатке (англ. «transverse direction»). Полученные 
дифракционные картины приводили к одномерному 
виду путем азимутального интегрирования с использо-
ванием библиотеки pyFAI [19]. 

Для проведения профильного анализа одномерные 
дифрактограммы описывались функцией вида:

        (1)

Первая сумма в выражении (1) определяет вклад 
в интенсивность десяти дифракционных максимумов, 
а вторая представляет полином 7го порядка, описываю
щий фон дифрактограммы. В свою очередь профиль 
каждого из дифракционных максимумов описывался 
функцией псевдоВойта, имеющей вид: 

       Ii (2θ) = I0 [η L(2θ) + (1 – η) G(2θ)], (2)

где I0 – значение максимальной интенсивности диф-
ракционного максимума; η – вклад функции Лоренца; 
L(2θ) и G(2θ) – функции Лоренца и Гаусса, которые 
имеют вид:

      (3)

       (4)

где 2θ0 – угловая позиция, соответствующая макси-
мальному значению интенсивности пика; β – ширина 
на половине высоты дифракционного максимума; A – 
параметр асимметрии дифракционного максимума 
(–1 ≤ A ≤ 1).

Параметры дислокационной структуры (плотность 
винтовых дислокаций, пространственное расположе-
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ние дислокаций), соответствующей конкретной стадии 
нагрева сплава, определялись с использованием моди-
фицированных методов Вильямсона–Холла и Уоррена–
Авербаха. Детальное их описание представлено в рабо-
тах [20 – 23]. 

Наряду с экспериментами по анализу структуры 
с использованием синхротронного рентгеновского излу-
чения была подготовлена серия образцов для оценки 
микротвердости холоднодеформированного ВЭС после 
нагрева до температур 100 – 900 °C (с интервалом 
50 °C), 875 и 900 °C. Анализ материалов проводили 
методом Виккерса на полуавтоматическом твердомере 
WolpertGroup 402MVD. Нагрузка на четырехгранный 
алмазный индентор составляла 0,98 Н, время выдержки 
под нагрузкой – 10 с. Тонкое строение образцов, тер-
мически обработанных при 550, 650 и 900 °C, исследо-
вали с использованием просвечивающего электронного 
микроскопа JEOL JEM2100 при ускоряющем напряже-
нии 200 кВ.

 Результаты исследований и их обсуждение

В опубликованных ранее работах представлены раз-
личные данные об особенностях фазовых преобразо-
ваний, развивающихся при нагреве образцов из сплава 
Al0,3CoCrFeNi. Отмечается, что один из факторов, опре-
деляющих температуру начала выделения упорядочен-
ных фаз, связан со степенью предварительной пласти-
ческой деформации материала. Так, в работе [17] было 
показано, что температура начала формирования упоря-
доченной B2фазы в сплаве Al0,3CoCrFeNi, прокатанном 
предварительно в холодном состоянии на 50 %, нахо-
дится в диапазоне 600 – 800 °C. Точное значение этой 
температуры при проведении эксперимента по схеме 
ex-situ установить не удалось. Несомненным преиму-
ществом in-situ подхода, реализованного в настоящей 

работе, является возможность точного определения 
температур фазовых и структурных преобразований, 
происходящих при нагреве сплава. На рис. 1 пред-
ставлена дифракционная карта, соответствующая про-
цессу нагрева холоднокатанного сплава Al0,3CoCrFeNi. 
Во всем диапазоне температур наблюдаются дифракци-
онные максимумы ГЦК фазы. Однако, начиная с тем-
пературы ~600 °C, появляются максимумы фазы, обла-
дающей примитивной кубической решеткой. Для более 
точного определения температуры начала ее формиро-
вания был проведен анализ изменения интенсивности 
дифракционного максимума (310) (рис. 2).

Из представленных данных следует, что интенсив-
ность максимума (310) фазы с примитивной кубиче-
ской решеткой изменяется немонотонно (рис. 2, а). 
Особенностью, характерной для этого параметра, явля-
ется его постепенное повышение с ростом температуры 
и последующее снижение. Анализируемая фаза начи-
нает формироваться при температуре 560 °C (рис. 2, б).

На рис. 3 приведены результаты изменения параме-
тра кристаллической решетки материала и линейного 
расширения образца. При нагреве примерно до 750 °C 
скорость изменения обоих параметров близка к линей-
ной. Слабо выраженное изменение зависимости, связы-
вающей величину ΔL с температурой нагрева, наблюда-
ется в температурном интервале 450 – 600 °C (рис. 3, б). 
Объяснение наблюдаемого эффекта может быть связано 
с перестраиванием дислокационной структуры сплава. 
При нагреве сплава до температуры выше 850 °C ско-
рость роста параметра решетки возрастает с 0,07·10–4 
до 0,125 Å/°C. В температурном диапазоне 750 – 900 °C 
скорость роста параметра ΔL постепенно снижается, а 
в температурном интервале 900 – 1000 °C проявляется 
эффект сжатия образца.

На рис. 4 представлены результаты профильного 
анализа зафиксированных экспериментально дифракто-

Рис. 1. Дифракционная карта процесса нагрева холоднокатанного сплава Al0,3CoCrFeNi

Fig. 1. Xray diffraction pattern of heating of the cold rolled Al0.3CoCrFeNi alloy
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Рис. 2. Изменение интенсивности дифракционных максимумов разупорядоченной и упорядоченной  
фаз высокоэнтропийоного сплава Al0,3CoCrFeNi (а) и изменение производной интенсивности по температуре  

дифракционного максимума (310) фазы с примитивной кубической решеткой (б)

Fig. 2. Change in intensity of diffraction maxima of the disordered and ordered phases in Al0.3CoCrFeNi highentropy alloy (a)  
and change in intensity derivative according to temperature of diffraction maximum (310) of the phase with a primitive cubic lattice (б)

Рис. 3. Изменение параметра решетки a ( ) и термическое расширение пластически деформированного образца ΔL ( )  
из сплава Al0,3CoCrFeNi в процессе его нагрева (а) и изменение производных da/dT ( ) и d∆L/dT ( ) (б)

Fig. 3. Change in the lattice parameter a ( ) and thermal expansion of the plastically deformed sample ΔL ( ) of Al0.3CoCrFeNi alloy  
during heating (a) and change in derivatives da/dT ( ) and d∆L/dT ( ) (б)

грамм. С использованием модифицированных методов 
Вильямсона–Холла и Уоррена–Авербаха были рассчи-
таны значения плотности винтовых дислокаций (ρвинт ) 
и параметра Вилкенса (M). Параметр M характеризует 
особенности пространственной конфигурации дисло-

каций. Его снижение свидетельствует о формировании 
в сплаве дислокационных стенок, в то время как рост 
величины M является признаком формирования раз-
упорядоченной дислокационной структуры. Согласно 
полученным данным, вплоть до начала выделения упо-
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рядоченной фазы (560 °C) происходит одновременное 
повышение плотности дислокаций и разупорядочение 
дислокационной структуры. 

Изменение плотности дислокаций хорошо кор-
релирует с ростом микротвердости анализируемых 
образцов. В исходном состоянии (перед нагревом) 
микротвердость холоднодеформированного образца 
составляет 406 ± 13 HV0,1 . Максимальное значение 
микротвердости на уровне 587 ± 10 HV0,1 зафикси-
ровано на образцах, термически обработанных при 
550 – 600 °С. Согласно результатам профильного ана-
лиза, при этих температурах значения плотности дис-
локаций также находятся на максимальном уровне. 
Результатом дальнейшего повышения температуры 
является снижение плотности дислокаций и уровня 
микротвердости до 395 ± 16 HV0,1 .

Характер изменения структуры и свойств сплава 
Al0,3CoCrFeNi в зависимости от температуры терми
ческой обработки ранее обсуждался авторами 
работы [23]. В работе [24] отмечалось, что пластичес кая 
деформация с последующим отжигом высокоэнтропий-
ного сплава Al0,3CoCrFeNi приводит к формированию 
упорядоченной фазы с примитивной кубической решет-
кой на субзеренных границах или в местах высокой 
локальной плотности дефектов. Вопрос, касающийся 
роста плотности дислокаций в процессе нагрева высоко-
энтропийных сплавов, ранее в литературе не обсуждался 
и требует проведения дополнительных исследований. 

Анализ рис. 4 позволяет сделать вывод о том, что 
превышение значений температуры нагрева, соответ-
ствующих началу выделения упорядоченной фазы, 
сопровождается снижением как плотности дислокаций, 
так и параметра Вилкенса. Данный факт свидетель-
ствует об активизации процессов, связанных с поли-
гонизацией и рекристаллизацией структуры сплава. 
Результаты исследований, проведенных методом прос-

вечивающей электронной микроскопии (рис. 5), также 
указывают на развитие рекристаллизационных про-
цессов. Анализ представленных снимков свидетель-
ствует о повышенной степени дефектности структуры 
мате риала, находящегося в холоднодеформированном 
состоянии (рис. 5, а), а также после нагрева до 550 
и 650 °C (рис. 5, б, в).

Несмотря на то, что, согласно данным дифракции 
синхротронного излучения формирование фазы с при-
митивной кубической решеткой начинается при 560 °C, 
методом просвечивающей электронной микроскопии 
даже после нагрева до температуры 650 °C частиц дан-
ной фазы обнаружено не было (рис. 5, в). Объясняется 
это тем, что на начальном этапе формирования частицы 
анализируемой фазы являются мелкоразмерными 
и выделяются из исходной матрицы таким образом, что 
с использованием дифракционного контраста не прос-
матриваются. В то же время в образцах, терми чески 
обработанных при 900 °C, частицы упорядоченной 
фазы хорошо заметны (рис. 5, г). 

Таким образом, результаты исследований, прове-
денных методом просвечивающей электронной микро-
скопии, соответствуют экспериментальным данным, 
зафиксированным в процессе рентгеноструктурного 
анализа. Проведенный в работе анализ свидетельствует 
о том, что интенсивное снижение плотности дислокаций 
и параметра Вилкенса (при нагреве сплава до 750 °C) 
(рис. 4) обусловлено началом развития рекристаллиза-
ционных процессов. Наблюдаемое на рис. 3 снижение 
скорости линейного расширения (ΔL) при темпера-
турах нагрева свыше 750 °C связано, вероят но, также 
с развитием рекристаллизационных процессов и сопут-
ствующей этому явлению аннигиляцией дефектов 
крис таллического строения. Можно ожидать, что при 
дальнейшем повышении температуры скорость линей-
ного расширения образца выйдет на плато, а затем мате-

Рис. 4. Изменение плотности винтовых дислокаций ( ), параметра Вилкенса ( ) и микротвердости ( )  
при нагреве деформированного сплава Al0,3CoCrFeNi 

Fig. 4. Change in density of screw dislocations ( ), the Wilkens parameter ( ) and microhardness ( )  
during heating of deformed Al0.3CoCrFeNi alloy
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риал начнет расширяться, но уже с другой скоростью. 
Подобный эффект наблюдался в работе [25], в которой 
исследовалась структура образцов, сваренных трением. 
Зафиксированное экспериментально отклонение зави-
симости ΔL – T от линейной авторами работы было 
связано с процессами рекристаллизации и изменением 
величины остаточных напряжений. Подобные явления 
наблюдались также в работах [26; 27].

 Выводы

С использованием дифракции синхротронного рент
геновского излучения установлено, что температура 
начала формирования высокоэнтропийной фазы с при-
митивной кубической решеткой при нагреве холодно-
катанного образца из сплава Al0,3CoCrFeNi составляет 
560 °C.

Нагрев деформированного сплава до 560 °C сопро-
вождается ростом плотности винтовых дислокаций 
(ρвинт ) и повышением степени разупорядочения дис-
локационной структуры, выражающемся в росте пара
метра Вилкенса М. 

Изменение плотности дислокаций коррелирует 
с характером изменения микротвердости сплава 
Al0,3CoCrFeNi. Нагрев холоднодеформированного мате-
риала от комнатной температуры до 600 °С, сопровожда-
ющийся повышением плотности дислокаций, приводит 
к росту микротвердости от 406 ± 13 до 587 ± 10 HV0,1 . 
Снижение плотности дислокаций, имеющее место при 

дальнейшем повышении температуры отжига, приводит 
к снижениею микротвердости сплава до 395 ± 16 HV0,1 .

Дилатометрический анализ сплава Al0,3CoCrFeNi 
свидетельствует о нелинейном характере связи пара
метра кристаллической решетки а и удлинения 
образца ΔL с температурой нагрева. В диапазоне 
тем ператур от 25 до 850 °C скорость роста параме-
тра решетки составляет 0,07·10–4 Å/°C и возрастает 
до 0,125 Å/°C при нагреве выше 850 °C. Превышение 
температуры с 750 до 900 °C сопровождается посте-
пенным снижением скорости линейного расширения 
образца. В интервале температур 900 – 1000 °C наблю-
дается его сжатие. Зафиксированный эффект может 
быть связан со снижением количества дефектов кри-
сталлической решетки, сопутствующим развитию 
рекристаллизационных процессов.
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Аннотация. Изучен процесс кристаллизации системы Fe – W, которая лежит в основе теплостойкой быстрорежущей стали, применяемой 

в процессе плазменнодуговой наплавки на поверхность валков и различных режущих инструментов. Исследования структуры данного 
материала показали, что структура состоит из двух составляющих: ячеистой и дендритной. Гистограмма распределения структурных 
элементов показывает наличие одного максимума. Наиболее вероятный размер находится в диапазоне 10 – 15 мкм. В работе рассматри-
вается морфологическая неустойчивость фронта кристаллизации (неустойчивость Маллинза–Секерки). Модель включает в себя урав-
нения конвективной теплопроводности и диффузии. На границе раздела фаз задавались условия Стефана для температуры. Линейный 
анализ данной неустойчивости проводится для двух случаев: когда конвективным членом в уравнениях теплопроводности и диффузии 
можно пренебречь; когда конвекция преобладает над диффузионными процессами. Во всех случаях предполагается, что величина (1 – ks ) 
близка к нулю, что соответствует концентрации легирующего элемента, примерно равной эвтектической или превышающей ее, а также 
используется коротковолновое приближение. В первом случае аналитический вид зависимости длины волны, на которую приходится 
максимум скорости роста возмущений межфазной границы, совпадает с общепринятыми представлениями. Во втором случае значение 
данной длины волны прямо пропорционально квадратному корню из скорости движения межфазной границы. Определены границы 
применимости данных приближений для различных механизмов роста кристаллов. В случае нормального роста оба приближения 
дают адекватное объяснение образованию структурных элементов размерами до 5 мкм при скорости фронта кристаллизации порядка 
2 м/с. Для случая роста за счет винтовых дислокаций значение длины волны, соответствующей наиболее быстрорастущей моды возму-
щений в первом случае, совпадает с экспериментальными данными при скорости фронта кристаллизации порядка 10–7 м/с, тогда как 
в конвективном приближении такое совпадение наблюдается при 10–4 м/с. Дальнейшее развитие модели заключается в одновременном 
учете конвективной и диффузионной составляющих. Полученные результаты послужат материалом для исследования неустойчивости 
Маллинза–Секерки для двух границ раздела. 

Ключевые слова: система железо – вольфрам, морфологическая неустойчивость Маллинза–Секерки, уравнение теплопроводности, подвиж-
ные границы фазовых превращений
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 Введение

Быстрорежущие стали в настоящее время нахо-
дят все большее применение в качестве материала 
для износостойких покрытий, наносимых плазменной 
наплавкой на рабочие поверхности деталей горно
металлургического оборудования, которые работают 
в условиях абразивного изнашивания [1]. Эти стали 
обладают высокими механическими свойствами 
(твердостью, износостойкостью). Однако в процессе 
наплавки формируются такие структуры, которые при-
водят к образованию трещин и снижению твердости, 
а высокие служебные характеристики высоколегиро-
ванных теплостойких сплавов используются не пол-
ностью [2]. Для сохранения высоких механических 
свойств полученного покрытия необходимо проводить 
дополнительные термические обработки [3] или кор-
ректировать режимы наплавки [4]. Поиск оптимальных 
режимов наплавки требует знания особенностей про-
цесса кристаллизации материала и связанных с этим 
структурнофазовых превращений. Образование того 

или иного типа структуры (ячеистого или дендритного) 
в процессах воздействия концентрированных потоков 
энергии объясняется возникновением морфологиче-
ской неустойчивости фронта кристаллизации (неустой-
чивость Маллинза–Секерки) [5; 6]. 

В настоящее время эта неустойчивость изучается 
разными авторами [7 – 10]. В работе [7] данная неустой-
чивость изучалась для бинарных сплавов. Были сфор-
мулированы критерии абсолютной и относительной 
устойчивости сферического зародыша кристаллизации 
для этих сплавов и показано, что по мере роста частицы 
начальная концентрация в разбавленном бинарном рас-
плаве сначала подавляет, а затем повышает морфоло-
гическую стабильность частицы. Также была опреде-
лена критическая концентрация, с которой начинается 
данный эффект. Работа [8] посвящена исследованию 
влияния набегающего потока расплава на фронт крис
таллизации переохлажденных жидкостей с двухфаз-
ным слоем. Установлено, что поступающий поток 
расплава играет решающую роль в изменениях пара-
метров двухфазного слоя и его внутренней структуре. 

  nevskiy.sergei@yandex.ru
Abstract. The authors studied the crystallization process of the Fe – W system, which is the basis of heatresistant highspeed steel used in plasma arc 

surfacing on the surface of rolls and various cutting tools. The structure of this material consists of two components: cellular and dendritic. Histogram 
of the structural elements distribution shows the presence of a single maximum. The most probable size takes a value in the range of 10 – 15 μm. 
The paper considers the morphological instability of crystallization front (the MullinsSekerka instability). The model includes the equations of convec-
tive thermal conductivity and diffusion. The Stefan conditions for temperature were set at interface of the phases. Linear analysis of this instability is 
carried out for two cases: when the convective term in the equations of thermal conductivity and diffusion can be neglected; when convection prevails 
over diffusion processes. In all cases, it was assumed that the value (1 – ks ) was close to zero, which corresponds to a concentration of the alloying 
element approximately equal to or exceeding the eutectic one, and a shortwave approximation was also used. In the first case, the analytical view 
of dependence of the wavelength, which accounts for the maximum rate of interface disturbances growth, coincides with generally accepted concepts. 
In the second case, the value of this wavelength is directly proportional to square root of the interphase boundary velocity. The limits of applicability 
of these approximations for various mechanisms of crystal growth were determined. In the case of normal growth, both approximations provide 
an adequate explanation for the formation of structural elements up to 5 μm in size at a crystallization front velocity of about 2 m/s. For the case 
of growth due to screw dislocations, the wavelength value corresponding to the fastestgrowing perturbation mode in the first case coincides with 
experimental data at a crystallization front velocity of the order of 10–7 m/s, whereas in the convective approximation such a coincidence is observed 
at 10–4 m/s. Further development of the model consists in simultaneous consideration of the convective and diffusion components. The results obtained 
will serve as a material for the research of the MullinsSekerka instability for two interface boundaries. 
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Доля твердой фазы в этом слое и его толщина сущест-
венно увеличиваются, в то время как его проницаемость 
и среднее расстояние между дендритами уменьшаются 
с увеличением интенсивности поступающего потока 
расплава. В работе [9] проверка результатов линей-
ного анализа устойчивости методом фазового поля 
в многокомпонентных расплавах с плоским фронтом 
кристаллизации показала, что, несмотря на использо-
вание единого набора уравнений для анализа линейной 
стабильности при различных условиях затвердевания, 
следует отметить теоретичес кие различия между слу-
чаем направленного и изотермического затвердевания. 
При направленном затвердевании, если рассматривать 
стационарное решение плоской задачи, равновесные 
составы на границе раздела являются инвариантными 
относительно выбора матриц коэффициента диффузии, 
и, таким образом, изменение градиентов концентрации 
перед границей раздела, которые влияют на поведение 
неустойчивости, легко определяется, так как скорость 
границы раздела известна [9]. В случае изотермического 
затвердевания плоская задача не имеет стационарного 
решения, характеризующегося постоянной ско ростью 
системы. Коэффициент роста границы раздела, а также 
равновесные составы зависят от выбора матрицы 
коэффициента диффузии, а также от состава сплава. 
Эти характерис тики фазового перехода влияют на 
рост морфологи чес ких возмущений и, таким образом, 
влия ют на выбор масштабов длины микроструктуры. 
В работе [10] проведены аналогичные исследования для 
частицы сферической геометрии с учетом нестационар-
ных членов в уравнениях диффузии и полной записью 
матрицы коэффициентов диффузии, которые позволили 
установить, что критерии устойчивости не сводятся к 
низким значениям скорости, как это было в работе [11]. 
Стабильность растущей сферы можно учитывать при 
большой скорости роста возмущений, также соответст
вующей высокому перенасыщению. Результаты ясно 
показывают, что пороговые значения для дестабили-
зации границы раздела растущей сферы сильно зави-
сят от скорости роста. Обнаружено также, что степень 
сферической гармоники, при которой стабильность не 
поддерживается, повышается с увеличением скорости 
роста. В представленных работах [7 – 11] недостаточно 
внимания уделяется роли поверхностного натяжения 
расплава, тогда как оно может существенно сместить 
значения длины волны, на которую приходится макси-
мальная мода возмущений [12; 13]. В работе [12] уста-
новлена зависимость данной длины волны от поверх-
ностного натяжения и механизма роста кристаллов. 
Показано, что для большинства бинарных композиций, 
рассмотренных автором, выполняется механизм роста 
посредством винтовых дислокаций, а зависимость λ 
от V–1/2 является практически линейной и совпадает 
с экспериментальными данными. Поверхностное натя
жение, согласно данным работы [13], оказывает сущест-
венное влияние на кинетический коэффи циент в модели 

роста посредством винтовых дислокаций. Таким обра-
зом, при построении математических моделей кри-
сталлизации материалов при плазменном воздействии 
и формулировании критериев устойчивости поверх
ности раздела расплав – кристалл помимо концентра-
ционного переохлаждения необходимо учитывать роли 
поверхностного натяжения и механизмов роста кри-
сталлов. Как указывалось в работе [14], неус тойчивость 
Маллинза–Секерки необходимо изучать в несколько 
этапов: 1 – определить характер возмущений поверхно-
сти раздела и оценить влияние ее кривизны на темпера-
туру ликвидуса; 2 – провести расчет полей температур 
и концентраций в твердой и жидкой фазах; 3 – найти 
зависимости скорости роста возмущений из условий 
на границе фазового перехода. В настоя щей работе уде-
лено внимание первому и третьему этапам исследова-
ний в предположении о цилиндрической форме фронта 
кристаллизации. Для верификации полученных резуль-
татов проведены исследования структуры покрытий из 
быстрорежущих сталей после наплавки методами ска-
нирующей электронной микроскопии. 

 Материалы и методы исследования

Плазменная наплавка покрытий из быстрорежу-
щей стали Р18Ю проводилась на обратной полярности 
в защитнолегирующей среде азота с нетоковедущей 
присадочной порошковой проволокой по режиму, уста-
новленному в работе [15]. Химический состав стали 
(мас. %): С 0,87; Cr 4,41; W 17,00; Mo 0,10; V 1,50; 
Ti 0,35; Al 1,15; N 0,06. При этом обеспечивались необ-
ходимые условия смачиваемости поверхности изделия 
наплавляемым металлом и бездефектное формирова-
ние наплавленного слоя. Образцы вырезали из верхних 
частей наплавленного слоя, а затем для металлографи-
ческих исследований разрезали на электроискровом 
станке в керосине на несколько частей. Потом образцы 
механически выравнивали на мелкой наждачной 
бумаге и алмазной пасте, а после этого электролити-
ческим способом стравливали деформированный слой 
и выравнивали поверхность. Для проведения исследо-
ваний применялся сканирующий электронный микро-
скоп KYKYEM6900 с термоэмиссионным вольфрамо-
вым катодом, оснащенный микрозондовой приставкой. 
Ускоряющее напряжение составляло 20 кВ, ток эмиссии 
150 мкА, точка насыщения тока накала – 2,4 A. Рабо-
чее расстояние между образцом и объективной линзой 
составляло 15 мм. Размеры структурных элементов 
определялись методом случайных секущих [16]. 

 Результаты эксперимента

На рис. 1 показана микроструктура поверхностного 
слоя покрытия из быстрорежущей стали, полученного 
плазменной наплавкой. Микроструктура представлена 
двумя морфологическими составляющими: ячеистой 
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и дендритной. Размеры зерен варьируются в преде-
лах 3 – 45 мкм. Наиболее вероятные размеры зерен 
10 – 15 мкм (рис. 1, б).

Анализ гистограммы (рис. 1, б) показывает, что не ус
тойчивость фронта кристаллизации имеет один макси-
мум, приходящийся на длину волны, которая соответст-
вует наиболее вероятному размеру зерен. Наличие двух 
морфологических составляющих позволяет сделать 
предположение о наличии двух типов неустойчивости: 
«мягкого», соответствующего ячеистой струкутуре, и 
«жесткого», соответствующего дендритной структуре. 

 Постановка задачи

Рассмотрим устойчивость цилиндрического фронта 
кристаллизации относительно малых гармонических 
возмущений (рис. 2). 

Для удобства дальнейших расчетов, как и в ра  бо
 те [12], введем следующие безразмерные переменные: 

 

где Tlr , Tsr , Clr , rr , zr , Dlr , χlr , χsr ‒ размерные температуры 
жидкой и твердой фаз, концентрации примеси в жид-
кой фазе, радиальной и продольной координаты, коэф-
фициента диффузии примеси в жидкости, температу-
ропроводности жидкой и твердой фаз соответственно; 
T0 ‒ температура фазового перехода (считаем равной 
температуре ликвидуса); C0 ‒ начальная концентрация 
примеси; a – начальный радиус цилинд рического заро-
дыша (~1 мкм); χ0 – масштабное значение коэффици-
ента температуропроводности (~10–5 м2/c). 

Скрытую теплоту фазового перехода ΔH предста 
 

вим в безразмерном виде  (где c0 ‒ теплоем  
 
 кость исследуемого вещества при температуре фазо-
вого перехода). Запишем уравнения теплопровод
ности и диффузии в безразмерном виде для твердой 
и жидкой фаз:

  (1)

Рис. 1. Микроструктура покрытия  
из быстрорежущей стали после наплавки (а)  
(электронномикроскопическое изображение)  

и гистограмма распределения зерен по размеру (б)

Fig. 1. Microstructure of high–speed steel coating after surfacing (а) 
(electron microscopic image) and histogram of grain size distribution (б)

Рис. 2. Геометрия задачи о возникновении неустойчивости  
цилиндрического фронта кристаллизации

Fig. 2. Geometry of the problem of occurrence of cylindrical 
crystallization front instability
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Граничные условия:

         (2)

Для исследования устойчивости фронта кристалли-
зации представим решение (1) в виде суммы стацио-
нарной и возмущенной компонент:

    (3)

Для стационарной компоненты имеем:

              (4)

С учетом (3) граничные условия для уравнения (4) 
будут иметь вид:

       (5)

Уравнения возмущений поверхности раздела будут 
иметь вид:

   (6)

Соответственно, граничные условия (2) примут вид:

        (7)

Проведение линейного анализа устойчивости тре-
бует знания аналитического вида градиентов невозму-
щенной температуры, входящих в уравнения (6). Для их 
получения необходимо решить краевую задачу (4), (5). 
Решения данной задачи представим в виде:

  (8)

Перейдем к решению краевой задачи (6) и (7) для 
возмущений температуры, концентрации и скорости 
движения фронта кристаллизации. Будем искать ее 
решение в следующем виде:

          (9)

где ω = ω1 + iω2 ; k = k1 + ik2 . 
Тогда уравнения (6) примут вид:

   (10)
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Соответственно, граничные условия (7) имеют вид 
(штрихом обозначена производная по радиальной коор-
динате):

    (11)

Как и в уравнении [1], зависимость амплитудных 
значений возмущений скорости межфазной границы 
от максимальных значений возмущений температуры 
и концентрации имеет вид:

             Vm (a) = θTm1 (a) + γCm (a), (12)

где 

 Дисперсионное уравнение возмущений
 

границы фазового перехода

Уравнения (10) представляют собой вырожденные 
неоднородные гипергеометрические уравнения, реше
ниями которых являются функции Куммера. Получение 
и анализ дисперсионного уравнения, в которое входят эти 
функции, является сложной и нетривиальной задачей. 
Поэтому ограничимся рассмотрением частных случаев. 
В первом случае пренебрегаем конвективным членом 
в уравнении (1). Тогда стационарные решения имеют вид:

         (13)

Соответственно, уравнения (10) примут вид:

             (14)

где  

Решения (14) имеют вид:

            
 

(15)

Подстановка выражений (15) в граничные усло-
вия (11) и последующие преобразования с учетом (12) 
приводят к следующему дисперсионному уравнению:

  (16)

При концентрации примеси, примерно равной 
эвтектической, значение (1 – ks ) близко к нулю, поэтому 
этими членами в зависимости (16) можно пренебречь. 
В итоге получим:

      (17)

Значение θ, как и в работе [1], считаем равным  
 

 (где  ‒ коэффициент, зависящий от  
 

механизма роста кристаллов; Г = αГr ; Гr ‒ отношение 
произведения поверхностного натяжения и темпера-
туры фазового перехода к объемной скрытой энергии 
фазового превращения; α = 1/(aT0 )). 

В случае коротких волн S1, 2  1 и приближенные 
значения функций Бесселя можно представить в виде 

 
и

Тогда уравнение (17) имеет вид

     S2 χ2 + S1 χ1 – εθ = 0. (18)

Считаем, что k1 = 0 и ω2 = 0, тогда   
 

 Сделаем следующую замену:   
 

 Тогда    
 
При условии  и при δ ~ Y максимум скорости  
 

роста будет наблюдаться при значении длины волны
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   (19)

Таким образом, следует заключить, что зависи-
мость (19) полностью совпадает с зависимостью, полу-
ченной в работе [12]. Это позволяет сделать вывод, что 
в коротковолновом приближении при учете только диф-
фузионных членов задача нахождения длины волны, 
на которую приходится максимум скорости роста, для 
цилиндрической геометрии сводится к задаче для пло-
скости.

Во втором случае пренебрегаем в уравнении (6) 
диффузионным членом. Тогда уравнение примет вид:

   (20)

Стационарные решения для температур и концент-
рации являются постоянными. Уравнения для амплитуд 
возмущений (10) примут вид:

      (21)

Решения уравнений имеют вид:

     (22)

Подстановка решений (22) в граничные усло-
вия (11), последующие преобразования с учетом (12) 
приводят к следующему дисперсионному уравнению:

    (23)

Также, как и в предыдущем случае, пренебрегаем 
в зависимости (23) членами, которые содержат (ks – 1). 
В итоге получим

       (24)

Максимум скорости роста возмущений наблюдается 
при длине волны

          (25)

При нормальном росте кристаллов скорость фронта 
кристаллизации прямо пропорциональна переохлаж
дению Vs = hΔT [12; 13] (где h – коэффициент про-
порциональности; ΔT ‒ переохлаждение), тогда Λ = h. 
Согласно модели [13], размерное значение коэффици-
ента h определяется как

          (26)

где M – молярная масса; R ‒ универсальная газовая 
постоянная; Δl ‒ амплитуда возмущения границы раз-
дела (~0,1 нм); TrL ‒ температура ликвидуса; β ‒ коэф-
фициент, который учитывает, что длина свободного 
пробега молекул в жидкой фазе отличается от периода 
кристаллической решетки, а также симметрию молекул 
(для симметричных молекул β ~ 10).

По данным таблицы из зависимости (26) следует, 
что при начальном значении размера зародыша 1 мкм 
значение коэффициента hr составляет 0,558 м/(с·К). 

Переход в уравнении (19) к размерным переменным 
дает

           (27)

Скорость фронта кристаллизации определим по  
 

данным работы [14] как  откуда, зная пере 
 

охлаждение, определим hr . Из работы [14] следует, 
что Δa = 10–8 м, а Δτ = 4,4118 нс, тогда Vsr = 2,27 м/с 
и hr = 0,757 м/(c·К) при переохлаждении, равном  
 

3 К. Коэффициент Γr определим как   
 

= 1,71·10–6 К·м. Расчет по формуле (27) показывает, что в 

Характеристики системы железо – вольфрам

Characteristics of the Fe – W system

Характеристики материала Обозна
чение

Значе
ние

Температура ликвидуса, К TLr 1806
Удельная теплота плавления, кДж/кг ΔН 270
Плотность, кг/м3 ρ 6980
Коэффициент диффузии, м2/c Dr 10–8

Удельная теплоемкость, Дж/(кг·K) с0 611
Температуропроводность жидкой 
фазы, м2/с χ1 6,8·10–6

Температуропроводность твердой 
фазы, м2/с χ2 6,9·10–6

Поверхностное натяжение, Н/м γ 1,788
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случае, когда hr составляет 0,558 м/(с·К), λ = 0,382 мкм. 
При hr = 0,757 м/(c·К) расчет по зависимости (27) при-
водит к λ = 0,291 мкм. Расчет по формуле (25) пока-
зывает, что при hr = 0,558 м/(с·К) λ = 0,324 мкм, а при 
hr = 0,757 м/(с·К) ‒ λ = 0,242 мкм. Сравнение получен-
ных результатов с размерами зерен на рис. 1, б показы-
вает, что конвективное и диффузионное приближения 
дают объяс нение образованию размеров зерен по меха-
низму нормального роста до 5 мкм, хотя максимум при-
ходится на размеры 10 – 15 мкм. Это позволяет сделать 
вывод о том, что в этих условиях модель нормального 
роста не является адекватной. Перейдем к рассмотре-
нию механизма роста за счет винтовых дислокаций. Ско-
рость фронта кристаллизации в этом случае прямо про-
порциональна квадрату переохлаждения. В этом случае 

 [12]. Тогда зависимость (19) примет вид:

            (28)

Возвращаясь в уравнении (28) к размерным пере-
менным, получим

       (29)

Для механизма роста посредством винтовых дисло-
каций величина кинетического коэффициента hr опре-
делится как

            (30)

где  n – число молекулярных  
 

слоев [16]; Vm ‒ молярный объем. 
Для металлических материалов n ~ 6, тогда 

g ~ 5,99·10–9. Значение кинетического коэффициента 
hr , рассчитанного по данным таблицы для модели 
роста посредством винтовых дислокаций, составляет 
433 м/(с·К2). Значение длины волны, рассчитанное по 
формуле (30) при данном значении hr и скорости крис
таллизации порядка 10–7 м/с, составляет 14,8 мкм, что 
совпадает с наиболее вероятными значениями размеров 
зерен на рис. 1, б. В конвективном приближении расчет 
по формуле (25) показывает, что длина волны принимает 
значения порядка 104 мкм. Это позволяет сделать вывод 
о преобладании диффузионных процессов при данных 
скоростях фронта кристаллизации. При увеличении 
скорости кристаллизации на три порядка λ = 14,9 мкм, 
что совпадает с экспериментальными данными. Таким 
образом, конвективное приближение является значи-
мым при скоростях кристаллизации больше 10–4 м/с. 
Исходя из вышеизложенного, следует заключить, что 

неустойчивость Маллинза–Секерки дает адекватное 
объяснение образованию ячеистых структур разме-
рами ~10 мкм при Vs < 1 м/с и степени переохлаждения 
~10–5 К. При воздействии объемного теплового источ-
ника на поверхность облучаемого материала, как пока-
зывают результаты работ [17; 18], полученные методом 
фазового поля, скорость фронта превращения может 
принимать значения в пределах 10–7 – 103 м/с в зави-
симости от плотности мощности источника и характе-
ристик среды. Данные работ [19; 20] свидетельствуют, 
что воздействие данного источника приводит к возник-
новению больших градиентов температур в поверх-
ностных слоях материала и, как следствие, к возник-
новению термокапиллярных эффектов. Это позволяет 
сделать вывод о том, что для построения модели кри-
сталлизации помимо морфологической неустойчиво-
сти Маллинза–Секерки необходимо учитывать другие 
неустойчивости (термокапиллярную и концентраци-
оннокапиллярную), которые имеют место в расплав-
ленном материале. Анализ дисперсионных уравнений, 
полученных в работах [21; 22] для этих неустойчивос
тей, показал, что для рассматриваемой системы Fe – W 
длина волны, на которую приходится максимум возму-
щений, составляет 12 мкм, что также совпадает с экспе-
риментальными данными. 

 Выводы

Проведенное теоретическое исследование образо-
вания ячеистых структур в процессе кристаллизации 
системы железо – вольфрам путем анализа диспер
сионного уравнения, характеризующего морфологичес
кую неустойчивость фронта кристаллизации (неус
тойчивость Маллинза–Секерки), для случая, когда 
конвективным членом можно пренебречь, и уравнения 
в случае, когда вклад диффузионного члена незначите-
лен для различных механизмов роста кристаллов, пока-
зало, что механизм нормального роста кристалла дает 
адекватное объяснение образованию ячеек размерами 
до 5 мкм. Механизм роста за счет винтовых дислока-
ций приводит к λ = 14,8 мкм, которое совпадает с экс-
периментальным при условии, что скорость фронта 
кристаллизации менее 1 м/с и степени переохлаждения 
~10–5 К. Дальнейшее развитие представленной модели 
заключается в учете термокапиллярных и концентра
ционнокапиллярных эффектов. 
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Аннотация. Исследовано влияние режимов термической обработки на структуру и свойства аустенитной стали марки 08Х18Н6АГ10С. После 

закалки от 1040 и 1100 ℃ сохранилась аустенитная структура с двойникованными границами, при этом произошло уменьшение среднего 
размера аустенитных зерен с 42,3 ± 6 мкм (состояние поставки) до 38,1 ± 5,0 и 39,0 ± 4,5 мкм соответственно. После закалки от 1040 ℃ 
происходит выделение избыточных карбидных фаз на границах зерен. После закалки от 1100 ℃ обнаружены преимущественно оксиды 
марганца и кремния. Закалка стали от температуры 1040 ℃ приводит к незначительному снижению микротвердости (на 12 %) по сравнению 
с состоянием поставки (с 3285 ± 80 до 2895 ± 70 МПа). После закалки от 1100 ℃ твердость снижается в меньшей степени (до 3090 ± 80 МПа). 
Проведение закалки от 1040 и 1100 ℃ позволило существенно улучшить ударную вязкость разрушения стали. Значения ударной вязкости 
стали возросли до 223 ± 10 и 240 ± 5 Дж/см2 по сравнению с состоянием поставки (55 Дж/см2). При проведении испытаний на абразивный 
износ обнаружено, что образцы стали после закалки от 1040 и 1100 ℃ демонстрируют сопоставимый уровень износостойкости по срав-
нению с состоянием поставки. Потеря массы после прохождения дистанции ролика 4309 м для всех состояний стали составляет примерно 
8,0 %. Сделано заключение, что оптимальной термической обработкой стали марки 08Х18Н6АГ10С является закалка от температуры 
1100 ℃, которая позволяет улучшить вязкость разрушения стали при сохранении микротвердости и износостойкости. 

Ключевые слова: немагнитная аустенитная сталь, закалка, микроструктура, фазовый состав, ударная вязкость разрушения, микротвердость, 
абразивный износ
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Abstract. The paper studies the influence of heat treatment modes on the structure and properties of austenitic steel grade 08Kh18N6AG10S. Austeni tic 

structure with twinned boundaries was preserved after quenching at 1040 and 1100 ℃. At the same time, the average size of austenitic grains 
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 Введение

В последние годы нефтедобывающие компании про-
являют повышенный интерес к месторождениям с труд-
ноизвлекаемыми запасами нефти. Согласно статистике 
2021 г. около 44 % добываемой нефти соответствует 
добыче из трудноизвлекаемых запасов нефти и около 
25 % газа – из трудноизвлекаемых запасов природного 
газа [1; 2]. Для освоения трудноизвлекаемых запасов 
нефти как с горизонтальным, так и с наклоннонаправ-
ленным профилем скважины применяют современную 
технологию наклоннонаправленного бурения: исполь-
зуют роторные управляемые системы (РУС) [3; 4].

Эксплуатация РУС происходит в условиях прямого 
контакта с жидкой агрессивной средой бурового рас-
твора, которая содержит растворы солей и взвесь частиц 
силикатного песка, что приводит к ускоренной корро-
зии и гидроабразивному износу составных частей РУС. 
Для осуществления геофизических исследований 
в процессе бурения в корпусе РУС на внешней поверх-
ности выполнены выборки, предназначенные для раз-
мещения систем телеметрии и гаммакаротажа [5]. Для 
стабильной и надежной работы РУС конструктивные 
элементы должны быть изготовлены из немагнитных 
коррозионностойких материалов с высокими твердо-
стью и стойкостью к гидроабразивному износу.

Наиболее подходящими материалами для изготов-
ления конструктивных элементов РУС являются аусте-
нитные стали разных классов, поскольку обладают 
немагнитными свойствами, высокими прочностью 
и коррозионной стойкостью, значительной износостой-
костью [6]. В работе [7] отмечено, что стали с повы-
шенным содержанием хрома имеют хорошее сочетание 
прочности, износостойкости, вязкости разрушения и 
предела ползучести. Это обусловливает целесообраз-
ность их использования в условиях повышенной исти-
раемости. В работе [8] обнаружено, что стали с содер-
жанием 25 мас. % Mn проявляют исключительную 
пластичность и высокую прочность в результате обра-

зования двойников деформации при комнатной тем-
пературе [9; 10]. Совместное легирование стали нике-
лем и хромом обеспечивает повышение пластичности 
и ударной вязкости разрушения стали. К таким сталям 
относятся 08Х18Н10, 02Х18Н11, 12Х18Н10Т и другие; 
они хорошо обрабатываются путем холодной и горячей 
деформации. С целью повышения работоспособности 
этих сталей при температурах выше 450 °C реализуют 
дополнительное легирование азотом [11 – 13], который 
улучшает прочностные свойства; при этом азотсодер-
жащие стали обладают довольно высокими пласти-
ческими свойствами [3; 14]. Азот, присутствую  щий 
в стали, является сильным аустенитообразующим эле-
ментом, снижает магнитную проницаемость и добав-
ляется в качестве замены дорогостоящих никеля и 
марганца [4; 11]. Легирование аустенитных сталей 
азотом повышает их сопротивление локальной корро-
зии [5; 12]. Улучшение физикомеханических свойств 
сталей, легированных азотом, обусловлено выделением 
тонких и однородно распределенных нитридов хрома 
и ванадия вместо более крупных карбидных выделе-
ний [15]. Легирование азотом приводит к структурно
фазовым изменениям в стали, которые в значительной 
степени отражаются на механических свойствах мате-
риала [16; 17].

На основании вышеизложенного в качестве мате-
риала для изготовления элементов корпуса РУС 
можно использовать немагнитную сталь марки 
08Х18Н6АГ10С, легированную хромом, никелем, 
марганцем и азотом. Комплексное легирование стали 
должно обеспечивать работу РУС в агрессивной среде.

С целью получения оптимальных механичес
ких характеристик, требуемых для работы мате
риала в агрессивных средах, аустенитные азотистые 
стали подвергают термическим и термомеханическим 
обработкам [18]. Термическая обработка хромони-
келевых и хромомарганцевоникелевых аустенитных 
сталей заключается в закалке в воде от температур 
1050 – 1100 °С. Нагрев до таких температур должен 

decreased from 42.3 ± 6 μm (supply condition) to 38.1 ± 5.0 and 39.0 ± 4.5 μm, respectively. Quenching at 1040 ℃ leads to release of excess carbide 
phases at the grain boundaries. Mainly manganese and silicon oxides were found after quenching at 1100 ℃. Quenching at 1040 ℃ leads to a slight 
decrease in microhardness (by 12 %) compared to the condition of supply (from 3285 ± 80 to 2895 ± 70 MPa). The hardness decreases less after 
quenching at 1100 ℃ (up to 3090 ± 80 MPa). Quenching at 1040 and 1100 ℃ has significantly improved the fracture toughness of steel. Values 
of impact strength of the steel increased to 223 ± 10 and 240 ± 5 J/cm2 compared to the condition of supply (55 J/cm2). The authors found that 
the steel samples demonstrate a comparable level of wear resistance during tests for abrasive wear compared to the condition of supply after quenching 
at 1040 and 1100 ℃. The mass loss after passing the roller distance of 4309 m for all steel conditions is approximately 8.0 %. The authors concluded 
that the most optimal heat treatment of 08Kh18N6AG10S steel is quenching at 1100 ℃, which improves the fracture toughness of steel while main-
taining microhardness and wear resistance. 

Keywords: nonmagnetic austenitic steel, hardening, microstructure, phase composition, fracture toughness, microhardness, abrasive wear
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обеспечивать растворение карбидов хрома, а быстрое 
охлаждение – фиксировать состояние пересыщенного 
твердого раствора. Несмотря на большое количество 
публикаций о влиянии термической обработки азо-
тистых аустенитных сталей на структуру, фазовый 
состав и механические свойства, информации по стали 
08Х18Н6АГ10С, применяемой для защитных элемен-
тов РУС, недостаточно. 

Целью настоящей работы является изучение влия
ния режимов термической обработки на структуру, 
фазовый состав и механические свойства стали марки 
08Х18Н6АГ10С.

 Материалы и методы исследования

В настоящей работе изучена промышленная сталь 
марки 08Х18Н6АГ10С в состоянии после ковки (со  стоя
ние поставки) следующего химического состава, мас. %: 
С < 0,06; 8,5 – 10,0 Mn; 0,6 – 1,2 Si; P < 0,03; S < 0,03; 
16,0 – 18,0 Cr; 5,0 – 6,0 Ni; Al < 0,02; 0,01 – 0,02 Ca; 
N > 0,4; остальное – железо. Термичес кую обработку 
стали проводили в электропечи камерной SNOL 185/1200 
в атмосфере аргона при температурах 1040 и 1100 ℃ 
в течение 40 мин с последующей закалкой в воду. 
Образцы для структурных исследований были изготов-
лены методом электроэрозионной резки в форме прямо-
угольных пластин размерами 10×10×3 мм. 

Поверхность образцов подвергали шлифовке на 
абразивной бумаге с постепенным уменьшением зер
нис  тости абразива и полировке алмазными пастами 
разной дисперсности. Для травления границ зерен 
использовался раствор азотной (HNO3 ) и соляной (HCl) 
кислот в объемном соотношении 25:75. Микрострук-
турные исследования проводили на оптическом микро-
скопe марки Altami МЕТ 1М и с помощью растрового 
электронного микроскопа (РЭМ) (LEO EVO 50), осна-
щенного энергодисперсионным спектрометром.

Для определения тонкой кристаллической струк-
туры (размер области когерентного рассеяния (ОКР), 
параметр решетки) и фазового состава стали исполь-
зовали методы рентгенофазового и рентгеноструктур-
ного анализа. Рентгенограммы получали с помощью 
дифрактометра с фильтрованным CuKαизлучением. 
Съемка осуществлялась в интервале углов от 40 до 120° 
с шагом 0,05° и с экспозицией на каждую точку, что 
обеспечивает статистическую точность не менее 0,5 %. 
Идентификацию фаз проводили при сопоставлении 
пиков рентгенограмм с карточками базы структур-
ных данных PDF2 ICDD. Параметры кристалличес
ких ячеек определяли по межплоскостным расстоя-
ниям (d) для всех отражений в диапазоне углов от 40 
до 120°. Уширение рентгеновских линий на половине 
высоты (FWHM) было определено из аппроксимации 
дифракционных линий с помощью функции Лоренца 
(далее по тексту полуширина). Область когерентного 
рассеяния рассчитывали, используя уравнение Шер-

рера [19], для наиболее интенсивных линий рентге
новских спектров. Оценка напряжений второго рода 
стали марки 08Х18Н6АГ10С проводилась по рентге-
ноструктурным данным в соответствии с результатами 
работы [20], при использовании рассчитанных значений 
микродисторсии и литературных данных по модулю 
Юнга. Величину микродисторсии определяли по фор-
муле СтоксаУилсона [21]. Напряжения второго рода 
в фазе γFe рассчитывались по последнему наиболее 
различимому дифракционному отражению с индексом 
плоскости (222) в предположении, что вклад в дифрак-
ционную ширину на дальних углах преимущественно 
вносит микродисторсия.

Микротвердость стали измерялась по методу Вик-
керса на приборе ПМТ3 при нагрузке 0,98 Н и по методу 
Роквелла на приборе ТК″М N1916 при нагрузке 98,7 Н. 
Испытания на ударный изгиб проводили при комнат-
ной температуре на образцах размерами 10×10×55 мм 
с Vобразным надрезом типа IX по ГОСТ 6996 – 66 
с использованием инструментированного маятнико-
вого копра КМ300МШ. Макрокартины разрушенных 
образцов получали на стереографическом микроскопе 
Альтами СМ0870. Микромеханизмы разрушения иссле-
довали на изломах образцов с применением растрового 
электронного микроскопа LEO EVO 50.

Испытания образцов на абразивный износ прово-
дились согласно стандарту ASTM G6504 [22]. Плас
тины закрепляли в держатель установки абразивного 
износа и ориентировали таким образом, чтобы резино-
вый ролик касался образца ровно по центру. В место 
контакта образца с резиновым роликом подавался квар-
цевый песок размером фракции 200 – 300 мкм со ско
ростью 400 г/мин. Скорость вращения ролика состав-
ляла 100 об./мин. Согласно стандарту ASTM G6504 
испытания проводили по методике D, при которой 
дистанция ролика составляет 4309 м, усилие прижа-
тия ролика 45 Н. По завершении испытания, а также 
на дистанции линейного непрерывного контакта обра-
зец – ролик 1000, 2000, 3000, 4309 м образцы вынимали 
из держателя и взвешивали на аналитических лабора-
торных весах АВ12001 с точностью 0,0001 г. После 
этого проводили контроль относительной потери массы 
образцов.

 Результаты и их обсуждение

 Микроструктурные исследования

На рис. 1 приведены микроструктуры стали мар
ки 08Х18Н6АГ10С в состоянии поставки и после 
закалки от 1040 и 1100 °С. Структура стали в состоя-
нии поставки представлена крупными аустенитными 
зернами (рис. 1, а) со средним размером 42,3 ± 6 мкм. 
Наблюдается характерная для аустенита двойниковая 
структура (рис. 1, а, указано стрелками) [23]. Закалка 
от 1040 и 1100 °С способствовала измельчению зерен 
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в исследуемой стали от 42,3 ± 6,0 до 38,1 ± 5,0 мкм 
и 39 ± 4,5 мкм соответственно (рис. 1, б, в). Умень-
шение среднего размера зерна, повидимому, связано 
с высокой скоростью охлаждения стали. Аустенитная 
структура с двойниковыми границами сохраняется. 
Также в микроструктуре стали после закалки от 1040 ℃ 
обнаружены темные участки на границах аустенитных 
зерен (рис. 1, г). При большем увеличении видно при-
сутствие большого количества включений в области 
темных участков границ зерен (вставка в нижнем углу 
на рис. 1, г). Энергодисперсионный анализ при РЭМ
исследованиях позволил обнаружить сегрегации угле-
рода в области таких границ (вставка в верхнем углу на 
рис. 1, г). Это связано с тем, что нагрев стали до темпе-
ратур 1040 °С может быть недостаточным для перевода 
всех легирующих элементов в твердый раствор, что 
приводит к выделению карбидов на границах зерен. При 
быстром охлаждении вследствие сегрегации частиц на 
границах зерен могут возникать микротрещины. Эти 
сегрегации частиц и микротрещины в стали после 
закалки от 1040 °С являются структурными дефектами, 
которые могут оказывать влияние на свойства стали. 
Так, в работе [13] отмечено, что в результате выделе-
ния карбидных фаз по границам зерен увеличивается 
склонность стали к межкристаллитной коррозии.

На рис. 2 приведены рентгенограммы стали марки 
08Х18Н6АГ10С в состоянии поставки и после закалки 
от 1040 и 1100 °С. На всех рентгенограммах наблюда-
ются дифракционные линии, соответствующие фазе 
γFe с гранецентрированной кубической решеткой. 

Рис. 1. Микроструктура стали марки 08Х18Н6АГ10С в состоянии поставки (а), после закалки от 1040 °С (б, г) и от 1100 °С (в) 

Fig. 1. Microstructure of 08Kh18N6AG10S steel in condition of supply (а), after quenching at 1040 °C (б, г) and 1100 °С (в)

Рис. 2. Рентгенограммы стали марки 08Х18Н6АГ10С в состоянии 
поставки (1), после закалки от 1040 °С (2) и 1100 °С (3)

Fig. 2. Xray images of 08Kh18N6AG10S steel in condition  
of supply (1), after quenching at 1040 °C (2) and 1100 °C (3)
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Закалка стали привела к уменьшению полуширины 
дифракционных линий фазы γFe в сравнении с рентге-
нограммой стали в состоянии поставки. Так, например, 
полуширина дифракционного отражения (111) умень-
шилась с 0,2496 до 0,1797° при температуре закалки 
1040 °С и с 0,2496 до 0,2080° при температуре закалки 
1100 °С. Это соответствует данным работы [24], где 
при термической обработке стали Fe – Cr – Mn – C – N 
происходит уменьшение полуширины дифракционных 
линий с 1,1 по 0,89°. Уменьшение полуширины диф-
ракционных линий может быть следствием увеличения 
размеров областей когерентного рассеяния и изменения 
значений микронапряжений, возникающих в результате 
закалки.

На рентгенограммах всех исследованных состояний 
отсутствуют дифракционные линии, характерные угле-
роду в свободном виде или в виде карбидов (рис. 2), 
что позволяет заключить, что доля карбидной фазы по 
отношению к аустенитной матрице незначительна.

Параметр ячейки фазы γFe стали в состоянии 
поставки составил 0,3629 ± 5·10–4 нм. После закалки 
параметр ячейки фазы γFe изменялся незначи-
тельно и составлял 0,3631 ± 5·10–4 нм (после закалки 
от 1040 °С) и 0,3633 ± 5·10–4 нм (после закалки 
от 1100 °С).

Расчет напряжений II рода показал, что в резуль-
тате закалки от 1040 °С происходит релаксация микро-
напряжений, содержащихся в исходной структуре 
стали. Напряжения II рода уменьшаются от 0,27 ГПа 
(для состояния поставки) до 0,24 ГПа (после закалки 
от 1040 °С). При температуре закалки 1100 °С величина 
микронапряжений увеличивается до 0,32 ГПа, повиди-
мому, вследствие формирования более мелкозернистой 
структуры и большего растворения легирующих ком-
понентов в твердом растворе. 

 Механические свойства стали

В табл. 1 приведены значения микротвердости 
и результаты ударных испытаний для стали марки 
08Х18Н6АГ10С, проведенных при комнатной темпе-
ратуре. Микротвердость стали в состоянии поставки 
составила 3285 ± 80 МПа, что находится в хорошем 
соответствии с литературными данными [25]. После 

проведения закалки микротвердость стали снижается 
до 2895 ± 70 МПа (с 35 ± 1 до 30 ± 1 HRC) при темпе-
ратуре закалки от 1040 °С и до 3090 ± 80 МПа (с 35 ± 1 
до 32 ± 1 HRC) при температуре закалки от 1100 °С. 
Стоит отметить, что значения микротвердости стали 
после закалки от 1040 °С имеют более низкие значе-
ния по сравнению с микротвердостью стали после 
закалки от 1100 °С. Повидимому, температура нагрева 
до 1040 °С недостаточна для перехода всех легирую-
щих элементов в твердый раствор, что приводит к выде-
лению карбидов на границах зерен (рис. 1, г). Вследст-
вие этого эффект твердорастворного упрочнения выше 
в стали после закалки от 1100 °С. Это согласуется 
с результатами расчета напряжений II рода, когда в слу-
чае температуры закалки от 1100 °С величина микро
напряжений увеличивается до 0,32 ГПа.

Снижение твердости при закалке для хромомар-
ганцевоникелевых аустенитных сталей происходит 
вследствие растворения карбидов легирующих элемен-
тов и фиксации при быстром охлаждении состояния 
пересыщенного твердого раствора. Помимо этого, при 
закалке происходят рекристаллизационные процессы, 
устраняющие эффект дислокационного упрочнения за 
счет пластической деформации при ковке.

Ударная вязкость разрушения стали в исходном 
состоянии составляет 55 Дж/см2. На изломах образцов 
стали в исходном состоянии утяжка боковых граней 
мала, а губы среза практически отсутствуют (рис. 3, а). 
Это свидетельствует о малой величине макропласти-
ческой деформации, предшествующей разрушению 
образца.

Микромеханизм разрушения стали в исходном 
состоянии смешанный, присутствуют крупные ямки, 
типичные для вязкого характера разрушения, и участки 
хрупкого разрушения с типичными фасетками скола 
и микротрещинами (рис. 3, а, вставка). Растрескива-
ние наблюдается в пределах крупных аустенитных 
зерен. Энергодисперсионный анализ показал, что 
включениями вторых фаз в крупных ямках являются 
карбиды марганца и железа, оксиды кремния и алюми-
ния (табл. 2, для примера обозначены области прове-
дения энергодисперсионного анализа, отмеченные на 
рис. 3). Размер округлых частиц находится в диапазоне 
3,2 – 5,0 мкм. 

Таблица 1. Микротвердость и результаты ударных испытаний, проведенных при комнатной температуре,  
стали марки 08Х18Н6АГ10С

Table 1. Microhardness and results of impact tests of 08Kh18N6AG10S steel at room temperature 

Состояние стали
Твердость Ударная вязкость

 разрушения, Дж/см2
Энергия 

разрушения, Джпо Виккерсу, МПа HRC
Поставка 3285 ± 80 35 ± 1 55 ± 11 44 ± 11

Закалка от 1040 °С 2895 ± 70 30 ± 1 223 ± 10 178 ± 10
Закалка от 1100 °С 3090 ± 80 32 ± 1 240 ± 5 192 ± 5



Известия вузов. Черная металлургия. 2024;67(2):195–204.
Гордиенко А.И., Абдульменова Е.В. и др. Влияние режимов термической обработки на структуру и свойства стали 08Х18Н6АГ10С

200

В стали после закалки от 1040 °С ударная вязкость 
разрушения значительно выше (табл. 1) по сравнению 
с ударной вязкостью стали в состоянии поставки. При 
этом утяжка боковых граней и ширина областей губ 
среза (рис. 3, б, отмечено стрелкой), характеризую
щие степень пластической деформации при развитии 
трещины, на изломах стали больше по сравнению 
с состоя нием поставки стали. Микромеханизм разру-
шения таких образцов полностью вязкий, ямочный без 
признаков хрупкого разрушения (рис. 3, б, вставка).

В ямках обнаружены частицы округлой и вытянутой 
формы, близкой к пластинкам. Размер округлых частиц 
находился в диапазоне 1,5 – 5,5 мкм, размер удлинен-
ных частиц достигал 3×15 мкм. При изучении химиче-

ского состава обнаружено, что такие частицы являются 
преимущественно карбидами марганца и карбидами 
железа, оксидами кремния и алюминия (табл. 2). 

В стали после закалки от 1100 °С ударная вязкость 
имеет самое высокое значение из представленных 
и достигает 240 ± 5 Дж/см2 (табл. 1). Изломы образцов 
характеризуются большой степенью утяжки (рис. 3, в, 
отмечено стрелкой) и развитой топографией поверх-
ности. На поверхности излома присутствуют крупные 
поры, что свидетельствует о вязком характере разруше-
ния. В порах обнаружены частицы разной морфологии 
и размеров (рис. 3, в). Присутствуют округлые частицы, 
размер которых находится в диапазоне 3,5 – 5,0 мкм, 
и более дисперсные частицы размерами 0,8 – 1,5 мкм, 

Рис. 3. Поверхности разрушения стали марки 08Х18Н6АГ10С в состоянии поставки (а), после закалки от 1040 ℃ (б) и 1100 ℃ (в)

Fig. 3. Fracture surfaces of 08Kh18N6AG10S steel in condition of supply (a), after quenching at 1040 ℃ (б) and 1100 ℃ (в)
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а также удлиненные вытянутые частицы с размерами 
до 1,5×7,0 мкм. Согласно данным энергодисперси-
онного анализа, частицы, присутствующие в ямках, 
в основном являются оксидами марганца и кремния 
(табл. 2). Доля карбидных включений в стали после 
закалки от 1100 °С существенно меньше. Это подтвер-
ждает сделанные выше заключения, что при нагреве 
до 1100 °С большая часть легирующих элементов пере-
ходит в твердый раствор и доля карбидных включений 
в стали уменьшается. Формирование меньшей доли 
карбидных частиц и меньший их размер объясняют 
более высокий уровень ударной вязкости разрушения 
стали в этом структурном состоянии (табл. 1).

При проведении испытаний на абразивный износ 
стали в разных структурных состояниях после прохож

дения дистанции ролика 4309 м на образцах наблю
даются выраженные следы абразивного износа 
и изменение геометрии образцов (для примера приве-
дены следы абразивного износа образца в состоянии 
поставки, рис. 4, а). 

Во всех трех случаях максимальное уменьше-
ние высоты образцов наблюдается по центру образца 
и составляет примерно 1,5 мм, что соответствует 15 % 
от общей высоты образцов. На рис. 4, б приведены 
зависимости потери массы от пути ролика при испы-
таниях стали марки 08Х18Н6АГ10С. Зависимости для 
всех образцов линейные. Стали в исходном состоя
нии и после закалки от 1040 ℃ имеют сопостави-
мые значения потери массы: примерно 7,7 %. После 
закалки от 1100 ℃ потеря массы незначительно больше 
и составляет 8,5 %. Можно заключить, что проведение 
закалки и изменение структурного состояния стали 
существенно не изменяет износостойкость материла.

Таким образом, для применения стали марки 
08Х18Н6АГ10С для изготовления корпуса РУС реко-
мендуется проведение закалки стали от 1100 ℃. 
Использование такой термической обработки позволяет 
значительно увеличить ударную вязкость разрушения 
стали без потери износостойкости и твердости. Кроме 
того, при закалке от температуры 1100 ℃ доля карбид-
ных включений, обладающих магнитными свойствами, 
уменьшается. Наличие магнитных свойств материала 
является недопустимым при геофизических исследова-
ниях в процессе бурения.

 Выводы

После закалки стали марки 08Х18Н6АГ10С от 1040 
и 1100 ℃ формируется аустенитная структура с раз-
мером зерен 38,1 ± 5,0 и 39 ± 4,5 мкм соответственно. 
Обнаружено, что закалка от 1040 ℃ приводит к выде-

Рис. 4. Макрофотография боковой стороны образца стали в состоянии  
поставки после прохождения дистанции ролика 4309 м (а), зависимость потери массы от пути ролика  

при испытаниях на абразивный износ стали марки 08Х18Н6АГ10С (б):
 – в состоянии поставки;  и  – после закалки от 1040 и 1100 °С

Fig. 4. Macrophotograph of lateral side of the steel sample in condition of supply after passing the distance from the roller of 4309 m (a), 
dependences of the mass loss on the roller path during abrasive wear tests 08Kh18N6AG10S steel (б):

 – in condition of supply;  and  – after quenching at 1040 and 1100 °C

Таблица 2. Результаты энергодисперсионного  
микроанализа, полученные с изломов стали  

марки 08Х18Н6АГ10С 

Table 2. Result of Xray energy dispersive microanalysis 
obtained from fractures of 08Kh18N6AG10S steel

Спектр
Содержание элемента, ат. %

C O Mg Al Si Cr Mn Fe
Состояние поставки

Спектр 1 45,1 – – – – 4,6 42,3 8,0
Спектр 2 14,9 46,0 8,5 21,5 – 3,8 4,1 1,2

Закалка от 1040 °С
Спектр 3 50,7 – – – 0,5 1,2 46,0 1,6
Спектр 4 19,3 46,5 5,6 – 11,9 0,6 15,2 0,9

Закалка от 1100 °С
Спектр 5 7,9 51,9 8,6 – 13,9 0,8 15,7 1,2
Спектр 6 15,5 49,5 2,0 – 11,1 1,8 17,0 3,1
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лению избыточных карбидных фаз на границах зерен 
в результате неполной аустенитизации.

По данным энергодисперсионного анализа доля кар-
бидных включений после закалки при 1100 °С умень-
шается, основными включениями являются оксиды 
марганца и кремния.

Показано, что закалка стали от 1040 и 1100 ℃ 
позволила существенно увеличить ударную вяз-
кость разрушения стали марки 08Х18Н6АГ10С 
(по сравнению с состоянием поставки 55 Дж/см2): 
до 223 – 240 Дж/см2.

При проведении испытаний на абразивный износ 
обнаружено, что, несмотря на снижение твердости 
и увеличение вязкости разрушения, образцы стали 
после закалки от 1040 и 1100 ℃ демонстрируют сопо-
ставимый уровень износостойкости при сравнении 
со сталью в состоянии поставки. 

Можно рекомендовать закалку от 1100 ℃ для стали 
марки 08Х18Н6АГ10С, используемой для изготовления 
корпуса РУС, так как она обеспечивает необходимые 
механические характеристики и способствует умень-
шению доли магнитных включений в материале.
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Аннотация. Исследованы физические свойства шлаков системы СаО ‒ SiO2 ‒ Ce2O3 ‒ Al2O3 ‒ MgO, содержащих оксид церия. В основе разрабо-

танных шлаков кальцийсиликатная система, основность (CaO)/(SiO2) которой оказывает большое влияние на свойства шлака. Обобщение 
результатов выполненных исследований позволило получить новые данные о влиянии основности в церийсодержащих шлаках изучаемой 
оксидной системы на вязкость, температуру начала кристаллизации и структуру. Экспериментальные исследования физических свойств этих 
шлаков показали, что c ростом основности от 2,0 до 5,0 наблюдается рост температуры начала кристаллизации и вязкости, что связано со 
структурой формируемых шлаков. Повышение основности способствует повышению вязкости от 0,20 до 0,41 Па·с при температуре 1500 °С 
и повышению температуры кристаллизации от 1397 до 1497 °С. Полученные результаты показали, что на структуру церийсодержащего 
шлака влияют как ион Si4+, так и ион Al3+, которые являются сеткообразователями. Ионы кремния в рассматриваемой системе присутствуют 
в виде [SiO4 ]тетраэдров, тогда как ионы алюминия присутствуют в виде [AlO4 ]тетраэдров и [AlO6 ]октаэдров. С повышением основности 
от 2,0 до 2,5 кремниевая структура усложняется, а затем при основности 3,5 ‒ 5,0 упрощается. Алюминатная структура усложняется за счет 
повышения содержания оксида СаО, который участвует в компенсации заряда полимеризованных структурных единиц [AlO4 ]тетраэдров 
с образованием более стабильной тетраэдрической структуры, и, как следствие, повышенной вязкости шлака. Шлаки изучаемой оксидной 
системы, содержащие 15 % Ce2О3 , характеризуются в рассматриваемом диапазоне основности достаточно высокой жидкоподвижностью. 

Ключевые слова: вязкость, температура начала кристаллизации, рамановская спектроскопия, оксид церия, шлак, фазовый состав, структура 
шлака
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Abstract. The authors studied the physical properties of the slags of CaO ‒ SiO2 ‒ Al2O3 ‒ MgO system containing cerium oxide. The developed slags 

are based on a calcium silicate system, the basicity (CaO)/(SiO2) of which has a great influence on the slag properties. Generalization of the performed 
studies results allowed obtaining new data on the effect of basicity in ceriumcontaining slags of the studied oxide system on viscosity, tempera-
ture of crystallization onset and structure. Experimental studies of the physical properties of ceriumcontaining slags showed that with an increase 
in basicity of 2.0 ‒ 5.0, an increase in temperature of crystallization onset and viscosity is observed associated with structure of the formed slags. 
An increase in basicity from 2.0 to 5.0 contributes to an increase in viscosity from 0.20 to 0.41 Pa·s at 1500 °C and an increase in the crystallization 
temperature from 1397 to 1497 °C. The structural analysis showed that the structure of the ceriumcontaining slag is influenced by both the Si4+ ion 
and the Al3+ ion, which are gridforming agents. Silicon ions in this system are present in the form of [SiO4 ]tetrahedra, whereas aluminum ions are 
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 Введение

Одним из наиболее значимых физических свойств 
шлаков является вязкость, поскольку в основе металлур-
гических процессов лежат явления, зависящие от харак-
тера тепло и массопереноса в шлаке и металле [1; 2]. 
Перспективным направлением снижения вязкости 
рафинировочных шлаков является использование окси-
дов редкоземельных элементов (РЗЭ). Результаты иссле-
дования влияния добавок оксида церия на физические 
свойства шлаков показали, что оксид церия снижает 
вязкость и температуру кристаллизации шлака [3 ‒ 5]. 
Так же в последние годы сообщалось, что добавление 
в шлак оксидов РЗЭ может понизить активность оксида 
Al2O3 в шлаке и повысить адсорбционную способность 
шлака к включениям Al2O3 в металле [6 ‒ 8]. Кроме 
того, равновесие между рафинировочным шлаком, 
содержащим Ce2O3 , и расплавленной сталью, раскис-
ленной алюминием, предполагает возможность вос-
становления небольшого количества церия, который 
переходит в сталь [9 ‒ 11], обеспечивая ее микролеги-
рование и модифицирование [12]. Однако в настоящее 
время в отечественной и зарубежной литературе прак
тически отсутствуют сведения о влиянии основности 
на физические свойства церийсодержащих ковшевых 
шлаков. 

Целью настоящей работы было исследование физи-
ческих свойств шлаков системы СаО ‒ SiO2 ‒ Ce2O3 ‒ 
– Al2O3 ‒ MgO. Обобщение результатов выполненных 
исследований позволило получить новые данные о влия
нии основности церийсодержащих шлаков изучае мой 
оксидной системы на вязкость, температуру начала 
кристаллизации и структуру. 

 Методы исследования

Шлаки оксидной системы СаО ‒ SiO2 ‒ Ce2O3 ‒ 
– Al2O3 ‒ MgO выплавляли в печи сопротивления в гра-
фитовых тиглях в атмосфере аргона из прокаленных 
в течение 2 ‒ 3 ч при температуре 800 °С оксидов марки 
ч.д.а. Вязкость шлаков измеряли в графитовых тиглях 
при помощи электровибрационного вискозиметра 
в токе аргона при непрерывном охлаждении расплава 
от гомогенножидкого до твердого состояний [13]. 
В качестве измерительного шпинделя применяли 
молибденовый стержень диаметром 1,5 мм. Темпера-
туру шлака фиксировали с помощью вольфрамрение-
вой термопары ВР 5/20. Температуру кристаллизации 
шлаков определяли согласно теории вязкого течения 
Френкеля; для этого строили графики в координатах 
ln η – 1/T, перелом на которых соответствует темпера-
туре начала кристаллизации шлаков [14]. Результаты 
замера вязкости и температуры кристаллизации шлаков 
представлены в табл. 1 и на рис. 1.

Исследование структуры опытных образцов шлака 
выполнено с использованием рамановского микро-
скопаспектрометра U 1000 с использованием лазера 
с возбуждающей длиной волны 532 нм. Полученные 
спектры представлены на рис. 2 в диапазоне волновых 
чисел 450 ‒ 1250 см‒1. Наблюдаемые линии такого 
спектра могут быть однозначно отнесены к колеба-
ниям молекул исследуемого вещества и в зависимости 
от значения частоты, интенсивности и формы линий 
позволяют сделать вывод о структуре шлака [15]. 
На рис. 2 представлены рамановские спектры образ-
цов шлаков с различной основностью, на которых 
наблюдаются пики: в низкочастотной области волно-

present in form of [AlO4]tetrahedra and [AlO6]octahedra. With an increase in basicity 2.0 to 2.5, the silicon structure becomes more complicated, 
and then at a basicity of 3.5 ‒ 5.0 it becomes simpler, whereas the aluminate one becomes more complicated due to an increase in the content of CaO, 
which participates in charge compensation of polymerized structural units [AlO4 ]tetrahedra with the formation of a more stable tetrahedral structure, 
and as a result of increased slag viscosity. Slags of the studied oxide system containing 15 % Ce2O3 are characterized by a sufficiently high liquid 
mobility in the considered basicity range. 

Keywords: viscosity, crystallization temperature, Raman spectroscopy, cerium oxide, slag, phase composition, slag structure
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Таблица 1. Состав, температура начала кристаллизации и вязкость экспериментальных шлаков

Table 1. Composition, temperature of crystallization onset and viscosity of experimental slags

Содержание оксида, %
B tкр , °С

Вязкость, Па·с, при T, °C
CaO SiO2 Ce2O3 MgO Al2O3 1500 1550
41,3 20,7 15 8 15 2,0 1397 0,20 0,16
44,8 17,2 15 8 15 2,5 1419 0,22 0,17
48,2 13,8 15 8 15 3,5 1463 0,26 0,18
51,7 10,3 15 8 15 5,0 1497 0,41 0,23
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вых чисел около 600 см‒1, представляющие валент-
ные колебания Al ‒ O в [AlO6 ]октаэдрах в диапазоне 
основности шлака 2,0 – 2,5; с повышением основно-
сти до 3,5 – 5,0 единиц появляются пики в области 
около 550 см‒1, связанные с поперечным движением 
мостикового кислорода внутри связи Al ‒ О ‒ Al; пики 
в области 650 ‒ 800 см‒1, отражающие валентные 
колебания Al ‒ О в [AlO4 ]тетраэдрах. Пики в области 
высоких волновых чисел (800 – 950 см‒1) относятся 
к силикатной структуре ([SiO4 ]тетраэдрам). Интен-
сивность и форма этих пиков позволяют оценить влия
ние основности на структуру формируемых шлаков 
и их вязкость. 

Для дальнейшего количественного определения 
изменения структурных единиц при различной основ-
ности в шлаке рамановские спектры (рис. 2) подвер-
гали деконволюции методом Гаусса с помощью про-
граммы PeakFit с коэффициентом корреляции не менее 
0,99. Результаты деконволюции спектров комбинацион-
ного рассеяния силикатной области показаны на рис. 3 
и в табл. 2.

 Результаты и их обсуждение

Температурная зависимость вязкости изучаемых 
шлаков в диапазоне основности 2,0 – 5,0 приведена на 
рис. 1. С ростом основности шлаки из жидкоподвиж-
ных с низкой температурой кристаллизации плавно 
переходят в шлаки с высокими вязкостью и температу-
рой начала кристаллизации (табл. 1), что можно объяс-
нить особенностями структуры шлака. 

Формируемая структура шлака основностью 2,0 явля-
ется малополимеризованной, поскольку характеризуется, 
как отмечено выше, наличием [AlO6 ]октаэд ров, которые 
играют роль модификатора сетки (рис. 2), и двух деполи

Таблица 2. Доли структурных элементов 

Table 2. Proportion of structural elements

Шлак B   BO

1 2,0 0,48 0,52 0,52
2 2,5 0,41 0,59 0,59
3 3,5 0,53 0,47 0,47
4 5,0 0,88 0,12 0,12

Рис. 1. Зависимость вязкости шлаков от температуры 
при основности 2,0 ( ), 2,5 ( ), 3,5 ( ) и 5,0 ( )

Fig. 1. Dependence of viscosity of the slags on temperature 
at basicity of 2.0 ( ), 2.5 ( ), 3.5 ( ) and 5.0 ( )

Рис. 2. Рамановские спектры изучаемых шлаков при основности 2,0 (1), 2,5 (2), 3,5 (3) и 5,0 (4)

Fig. 2. Raman spectra of the slags at basicity of 2.0 (1), 2.5 (2), 3.5 (3) and 5.0 (4)
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меризованных структурных единиц кремния: [SiO4]4– 
с повышенной до 0,48 долей немос тикового кислорода 
(  ) и [Si2O7]6– с повышенной до 0,52 долей с одним 
мостиковым кислородом (  ) (рис. 3, табл. 2). Такая 
структура возникает вследствие присутствия оксидов 
кальция и церия в шлаке, которые являются модификато-
рами структуры. При их диссо циации в расплавах высво-
бождается больше ионов O2–, которые взаимодейст вуют 
с [AlO4 ] и [SiO4 ]тетраэд рами, разрушая алюминатную 
и силикатную структуры расплава [16; 17]. Поэтому дан-
ные шлаки обладают низкой температурой кристаллиза-
ции (1397 °С) и низкой вязкостью (0,20 и 0,16 Па·с) при 
температурах 1500 и 1550 °С (табл. 1).

При увеличении основности до 2,5 наблюдается 
усложнение силикатной структуры. Степень ее полиме-
ризации растет с 0,52 до 0,59, доля немостикового кис-
лорода снижается от 0,48 до 0,41, а доля с одним мости-
ковым кислородом повышается от 0,52 до 0,59 (табл. 2). 
В шлаках с высокой основностью, содержащих Al2O3 , 
ионы Al3+ поглощаются силикатной структурой, дейст
вуя как элементысеткообразователи, увеличивая 
сложность силикатной структуры [18]. Усложнение 
структуры шлака приводит к повышению температуры 

начала кристаллизации до 1419 °С и вязкости до 0,22 
и 0,17 Па·с при температурах 1500 и 1550 °С (табл. 1). 

При повышении основности до 3,5 и 5,0 наблю-
дается появление пика в области около 550 см‒1, что 
связано с поперечным движением мостикового кисло-
рода внутри связи Al ‒ О ‒ Al. Относительная интен-
сивность Al ‒ О ‒ Al постепенно повышается с уве-
личением основности, тогда как для [AlO6 ]октаэд ров 
наблюдается обратная тенденция. Это указывает на уси-
ление связи Al ‒ О ‒ Al и уменьшение доли [AlO6]ок
таэдров, что приводит к полимеризации алюминатной 
сетки. Кроме того, с ростом основности шлака с 3,5 
до 5,0 наблюдается увеличение интенсив ности пика 
в об   ласти волновых чисел 650 ‒ 800 см‒1, что свя-
занно с симметричными валентными колебаниями 
[AlO3]3– (  ) и [Al2O5]4– (  ) [16; 17], которые также 
свидетельствуют об усложнении алюминатной струк-
туры в расплаве шлака (рис. 2), вследствие чего увели-
чивается температура начала кристаллизации до 1463 
и 1497 °С. Вязкость увеличивается до 0,26 и 0,18 Па·с 
при температурах 1500 и 1550 °С при основности 3,50 
и до 0,41 и 0,23 Па·с при температурах 1500 и 1550 °С 
при основности 5,0. 

Рис. 3. Деконволюция силикатной области при основности 2,0 (а), 2,5 (б), 3,5 (в) и 5,0 (г)

Fig. 3. Deconvolution of the silicate region at basicity of 2.0 (а), 2.5 (б), 3.5 (в) and 5.0 (г)
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На фоне полимеризации алюминатной структуры 
при основности 3,5 и 5,0 наблюдается упрощение сили-
катной структуры и степень полимеризации снижается 
с 0,47 до 0,12 (табл. 2). Оксид СаО может действовать 
не только как модификатор сетки, но и как компенса-
тор заряда за счет избытка ионов Ca2+, образующихся 
с ростом основности. Катионы Са2+ будут компенсиро-
вать полимеризованные структурные единицы [AlO4]
тетраэдров с образованием более стабильной тетраэд
рической структуры, что и приводит к увеличению 
вязкости шлака [19; 20]. Ионы церия могут быть ком-
пенсаторами заряда и стабилизировать алюминатную 
структуру [3; 21; 22]. 

 Выводы

Экспериментальные исследования физических 
свойств шлаков оксидной системы СаО ‒ SiO2 ‒ Ce2O3 ‒ 
– Al2O3 ‒ MgO показали, что c ростом основности 
от 2,0 до 5,0 наблюдается рост температуры начала 
кристаллизации и вязкости, что связано со структурой 
формируемых шлаков. С ростом основности наблюда-
ется усложнение алюминатной структуры и упрощение 
силикатной структуры за счет избытка ионов Ca2+, дей-
ствующих как компенсатор заряда полимеризованных 
структурных единиц [AlO4]тетраэдров. В целом шлаки 
изучаемой оксидной системы, содержащие 15 % Ce2О3 , 
характеризуются в рассматриваемом диапазоне основ-
ности достаточно высокой жидкоподвижностью.
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Аннотация. Задачей настоящего теоретического исследования является определение внешних факторов, при которых сферическая оболоч-

ковая форма (ОФ) не будет разрушаться от возникающих в ней температурных напряжений. Сформулирована задача по определению напря-
женнодеформируемого состояния (НДС) ОФ, заформированной в опорный наполнитель (ОН), при охлаждении в ней затвердеваю щей 
шарообразной стальной отливки. Рассматриваемое осесимметричное тело вращения имеет четыре области (жидкий металл, твердый 
металл, оболочковая форма, опорный наполнитель). Для решения задачи авторы используют уравнение линейной теории упругости, 
уравнение теплопроводности и апробированный численный метод, согласно которому исследуемая область разбивается системой орто-
гональных поверхностей на элементы. Для каждого элемента записана система уравнений в разностном виде с учетом осевой симметрии 
через напряжения и перемещения по граням элемента и длинам дуг ребер, ограничивающих его объем. Уравнение теплопроводности 
записано в разностном виде из построения теплового баланса для произвольного ортогонального элемента, включающее как среднюю 
температуру элемента, так и температуры элементов, окружающих его объем. Решение разностного аналога уравнения теплопроводности 
осуществляется методом «прогонки» по составленной итерационной схеме. Приведен разностный аналог сформулированной системы 
дифференциальных уравнений линейной теории упругости в виде алгебраической системы уравнений. Представленный алгоритм свертки 
этой системы позволяет значительно понизить ее ранг.. Приводится общая численная схема и алгоритм решения задачи. Результатом 
решения являются величины напряжений, перемещений в среднем по граням каждого элемента и средняя температура в элементе. 

Ключевые слова: литье по выплавляемым моделям, оболочковая форма, напряженное состояние, моделирование, трещинообразование
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Abstract. The task of the present theoretical investigation was to determine the external factors at which a spherical shell mold will not fail due to 

temperature stresses occurring in it. The problem is formulated for determining the stressstrain state of the spherical shell mold formed in the support 
filler at cooling of solidifying spherical steel casting. The investigated axisymmetric rotational body has four zones: liquid metal, solid metal, shell 
mold, and support filler. To solve the problem, the equation of linear elasticity, the equation of heat capacity and a wellproven numerical method 
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 Введение

Проведены аналитические [1; 2] и теоретические 
исследования [3 ‒ 5] по трещиностойкости керами-
ческой оболочковой формы (КОФ) после заливки 
в нее жидкого металла и охлаждения затвердеваю-
щей отливки. Исследовалась оболочковая форма (ОФ) 
в форме стакана, ограниченная сферической и цилин-
дрической поверхностями. Установлено, что наиболее 
опасным напряжением, возникающим при охлажде-
нии в ОФ жидкого металла, являются растягивающие 
нормальные напряжения на наружной поверхности 
формы, примыкающей к опорному наполнителю (ОН). 
Найдены оптимальные внешние силовые и температур-
ные воздействия на ОФ, гарантирующие ее стойкость 
при получении в ней стальной отливки. Кроме того, 
изучены и предложены новые морфологические струк-
туры ОФ, выдерживающие термические напряжения 
охлаждающихся в них отливок. 

Проведено множество теоретических и эксперимен-
тальных исследований по установлению особенностей 
напряженнодеформированного состояния (НДС) кера-
мической оболочковой формы и получаемых отливок 
в литье по выплавляемым моделям (ЛВМ) по влия-
нию на НДС материалов выплавляемых моделей [6; 7], 
формы и геометрии КОФ [8; 9], толщины стенки 
формы [10; 11], материала формы [12; 13], геометрии 
отливок [14 ‒ 16], методов испытаний формы на проч-
ность и пр. [17; 18].

Математическое моделирование таких процес-
сов также представлено в других работах (в част-
ности, методы моделирования [19], методы иссле-
дований [20 ‒ 22], исследования с использованием 
численного моделирования [23 ‒ 25], специальных 
математических моделей [26 ‒ 28] и программных 
средств [29; 30]).

Как показали дальнейшие теоретические исследова-
ния, на стойкость ОФ большое влияние оказывает их 
форма, органически связанная с геометрией формирую
щейся в ней отливки.

Однако работ, в которых рассматриваются процессы 
моделирования трещиностойкости КОФ в зависи мости 
от количественных и качественных показателей ее 
НДС при формировании в ней стальной отливки в виде 
сферы (шара), практически нет. Именно этому про-
цессу посвящена настоящая работа.

Приведено теоретическое исследование получения 
стальной отливки в ОФ в виде шара. В технике наблю-
дается огромное многообразие номенклатуры деталей, 
изготавливаемых в виде шаровой и сферической форм. 
К ним относятся, в первую очередь, шаровые опоры, 
которые являются основными узлами в машинострое-
нии и робототехнике. 

Первые теоретические результаты рассматривае мого 
технологического процесса опубликованы в работе [31], 
где наглядно показано, что НДС в ОФ коренным обра-
зом отличается от НДС в цилиндрической ОФ при полу-
чении стальной отливки. Однако в работе [31] не рас-
смотрена математическая модель процесса.

В настоящей работе показано, что качественные 
заготовки под шаровые опоры можно получать с помо-
щью литья, что намного дешевле, чем обработкой 
металлов давлением.

 Инженерная постановка задачи

Жидкая сталь разливается в сферическую форму, 
в которой кристаллизуется путем отвода тепла от сте-
нок ОФ через ОН (рис. 1, а). Сферическая ОФ может 
быть монолитной или состоять из ряда слоев [1]. При 
этом каждый слой ОФ может иметь свои физикомеха-
нические характеристики. При охлаждении стали 
в ОФ, вследствие большого температурного градиента, 
в стенке возникают температурные напряжения, кото-
рые при определенных внешних воздействиях могут 
привести к ее разрушению, а значит, и к браку получа-
емой стальной отливки. Таким образом, задачей насто-
ящего теоретического исследования является определе-
ние внешних факторов, при которых сферическая ОФ 
не будет разрушаться от возникающих в ней темпера-
турных напряжений. 

were used according to which the investigated zone is partitioned into elements by a system of orthogonal surfaces. For each element, a formu-
lated system of equations is written in difference form, taking into account axial symmetry through the values   of stresses and displacements along 
the element edges and the lengths of the ribs’ arcs that limit its volume. The heat conduction equation is written in difference form for construction 
of a heat balance for an arbitrary orthogonal element, including both average temperature of the element and temperatures of the elements surrounding 
its volume. The authors found the solution of the difference analogue of heat equation by the “sweep” method according to the compiled iterative 
scheme. A diffe rence analogue of the formulated system of differential equations of the linear theory of elasticity has the form of an algebraic system 
of equations. The algorithm for convolution of this system allows one to significantly reduce its rank. A general numerical scheme and algorithm for 
solving the problem are presented. The result of the solution is the magnitude of stresses, displacements on average along the edges of each element 
and average temperature in the element. 
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 Математическая постановка задачи

Рассматривается осесимметричное тело вращения. 
Деформируемый материал считается изотропным. Дви-
жение принимали медленным.

Имеем четырехкомпонентную систему (рис. 1, б). 
Деформируемой средой является затвердевший металл 
(область II) и форма (область III) – изотропные мате-
риалы. Процесс нестационарный. Используя теорию 
упругости и Эйлерову систему координат, запишем для 
каждой из областей систему уравнений:

‒ для области I:

    (1)

‒ для областей II, III:

      (2)

здесь σij – компоненты тензора напряжений; σ – гидро-
статическое напряжение; εij – компоненты тензора упру-
гих деформаций; h – высота столба жидкого металла;  
 

 ‒ коэффициент объемного сжатия; μ ‒ коэф 
 

фициент Пуаcсона; E – модуль Юнга; Gp – модуль сдвига 
в среде области p (II, III); αp – коэффициент линейного 
расширения; a1 – коэффициент температуропровод  ности 
в области I; τ – время; θ – температура; Cp – удельная 
теплоемкость в области p; γ – плотность;  – начальная 
температура в области p; λ = λ(θ) – теплопроводность;  
 

 используется суммирование по  
 
повторяющимся индексам.

В соответствии с осевой симметрией рассмотрим 
меридианное сечение (рис. 1, б).

При условии θм ≤ θк (θм и θк – температуры металла 
и кристаллизации) в процессе охлаждения жидкого 
металла его температура определяется толщиной 
затвердевшего слоя Δi из решения уравнения межфазо-
вого перехода [5].

Начальные условия задачи:
Δ|τ = 0 = 0 – отсутствие твердой фазы металла;

|τ = 0 = 0 =  – температура разливаемого жидкого 
металла;

|τ = 0 = θ* – начальная температура формы. 
Граничные условия задачи (рис. 1, б): 
‒ на оси симметрии: U2 = 0; σ21 = 0; qn = 0;
‒ на поверхностях S1 , S3 , S4

Рис. 1. Общая (а) и расчетная (б) схемы шарообразной ОФ, 
заформованной в опорный наполнитель и залитой 

жидким металлом с учетом осевой симметрии:
ЖМ – жидкий металл (область I); ТМ ‒ твердый металл 

(область II); ОФ – оболочковая форма (область III); 
ОН – опорный наполнитель (область IV); S1 – внутренняя поверх-

ность контакта жидкого и затвердевшего металла; 
S2 – внутренняя поверхность контакта затвердевшего металла и 

оболочковой формы; S3 – внешняя поверхность оболочковой фор-
мы; S4 – свободная поверхность торца литниковой чаши ОФ; 

R – радиус шарообразной отливки; S – толщина оболочковой фор-
мы; Sт – толщина корочки затвердевшего металла; α ‒ угол наклона 

литниковой воронки; φ – угол охвата поверхности оболочковой 
формы опорным наполнителем

Fig. 1. General (a) and calculation (б) diagrams of a spherical shell 
mold (SM) molded in support filler and poured with liquid metal 

in accordance with the axial symmetry:
ЖМ – liquid metal (area I); ТМ ‒ solid metal (area II); ОФ – shell mold 

(area III); ОН – support filler (area IV); S1 – inner contact surface of 
liquid and solidified metal; S2 – inner contact surface of solidified metal 

and shell mold; S3 – outer surface of the shell mold; 
S4 – free surface of the end face of casting cup; R – radius of the 

spherical casting; S ‒ thickness of shell mold; Sт – thickness of solidified 
metal crust; α ‒ slope angle of casting cup; φ ‒ angle of enclosing 

surface of shell mold with a support filler
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        (3)

здесь Uck – скольжение материала формы относительно 
песка; U * – нормирующее перемещение; ψ – пара-
метр, характеризующий условия трения между формой 
и опорным наполнителем.

Для решения системы (2) использовался численный 
метод [32]. Согласно этому методу область деформиро-
вания разбивается на конечное число ортогональных 
криволинейных элементов (рис. 2, а).

При осевой симметрии имеем σ31 = σ32 = 0; σ13 = 
= σ23 = 0; U3 = 0.

В соответствии с работой [32], уравнения (2) и зна-
чения εii с учетом осевой симметрии запишутся:

    (4)

               (5)

       (6)

   (7)

здесь  (i = 1, 2);   
 

Принятая символика описана в работах [1; 7].
Уравнения (4) – (7) записаны с учетом того, что  

 

 i = 1, 2, 3; для тел вращения имеет  
 

место ΔS31 = 0; ΔS32 = 0;  U3 = 0;  
 

на поверхности x1x3 :  на поверхности x2x3 : 
 сдвиговые значения εij (i ≠ j) запишутся для 

узла (0) (рис. 2, г) в виде

           (8)

где   
 

   ‒ среднее от значения Ui по граням элемента. 

В работе [32] доказано, что разностный аналог 
системы (4) – (6) с учетом уравнения (7) при наличии 
начальных и граничных условий является определи-
мым. Размерность системы (4) – (6) значительно сокра-
щается при осуществлении следующих операций.

1. Разности (σij – σjj) в уравнениях (4) выражаются 
через формулу (5).

2. Уравнение сохранения массы переписывается 
в рекуррентной форме с учетом выражений (7) в виде 

 =  + [A]; здесь [A] – оператор, не содержащий  ; 
направление обхода области по x1 (→), по x2 (↑).

3. Определяются сдвиговые выражения εij (i ≠ j) по 
внутренним узлам сетки в соответствии с формулами 
(8); i = 1, j = 2.

4. Определяются значения σij (i ≠ j) по внутренним 
узлам сетки из уравнений состояния 

5. Определяются величины σij по внешним узлам 
сетки из граничных условий, а на контактных поверх-
ностях – из закона трения.

6. Определяются σij по граням элементов как сред-
ние от значений σij в узлах граней.

7. Первое уравнение (4) переписывается в рекур-
рентном виде  =  + [Б]; здесь [Б] – оператор, не 
содержащий  ; направление обхода области по x1 (←), 
по x2 (↓).

8. Из системы уравнений (второе уравнение в сис-
теме (4) и уравнение σ22 – σ11 = 2λ(ε11 – ε22)) опреде  
 

ляются значения  и  для элемента, составляются  
 

уравнения вида  для внутрен-
них граней (где J – индекс элемента по координате x2 ).

Таким образом, если считать независимыми пере 
 

менными  то по последова 
 

тельности (1) ‒ (7) можно определить зависимые пере-
менные через X (  ‒ конечное значение координаты x 
по криволинейной области).

Эквивалентная система уравнений имеет вид

   (9)

здесь  – известные из граничных условий перемеще-
ния U1 на границе области (x1 = );  – известные из 
граничных условий напряжения σ11 на границе области 
(x1 = 0). 

Уравнений F1 = 0 столько, сколько неизвестных 
 а уравнений F2 = 0 столько, сколько неизвест 

 

ных U1|x1
 = 0.

Коэффициенты и свободные члены новой эквива-
лентной системы уравнений (9) можно найти с помо-
щью следующей процедуры.

Пусть эквивалентная система уравнений имеет вид

           (10)
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Если считать, что все неизвестные равны нулю (xi = 0, 
i = 1, ..., n), то по вышеприведенной последователь
ности (1) ‒ (7) и расчете  по формулам (9) найдем сво-
бодные члены новой системы (10):

Далее находим коэффициенты aij . Для этого считаем 
xk = 1, xi = 0 (i ≠ k; i = 1, ..., n). По указанной выше после-
довательности находим значение  и aik по следую щей 
формуле:

Таким образом, определяется вся матрица aik новой 
эквивалентной системы, которая решается по стандарт-
ной программе. Размерность эквивалентной системы 
сокращается примерно в 10 раз по сравнению с исход-
ной.

Для решения уравнения теплопроводности исполь-
зуется численный метод [1; 32]. В соответствии с рас-
сматриваемым методом для каждого внутреннего kго 
элемента (рис. 2, а) записывается из теплового баланса 
система теплопроводности в разностном виде с учетом 

осевой симметрии и строится итерационная процедура, 
которая с учетом того, что тепловой поток по x3 равен 
нулю, представляется итерационной формулой:

    (11)

здесь  – средняя температура в kом элементе в начале 
временного шага Δτ; λk , θk , Ck , γk – средние теплопро-

Рис. 2. Область деформирования: 
а – схема разбивки на элементы; б – распределение напряжений; в, г – распределение перемещений по граням элемента

Fig. 2. Deformation zone: 
a ‒ scheme of breakdown into elements; б – distribution of stresses; в, г – distribution of displacements along the element edges
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водность, температура, теплоемкость и плотность 
в kом элементе в конце временного шага Δτ;   
и  , (i = 1, 2) – теплопроводность и температура в 
элементе, следующим за элементом k по координате xi 
в отрицательном и положительном направлениях xi ; 

   (i ≠ j; i, j = 1, 2) и  –  
 

длина дуги  элемента, следующим за элементом k 
в положительном и отрицательном направлениях по 
координате xj .

В работе [32] доказывается сходимость итерацион-
ной процедуры (11).

 Алгоритм решения задачи

1. Время охлаждения τ* разбивается на конечное 
число шагов:  здесь n – номер временного 
шага.

2. Исследуемая область разбивается на конечное 
число ортогональных элементов.

3. Задаются начальные и граничные условия по 
элементам, образующих рассматриваемую область, и 
конс танты физикомеханических свойств материалов.

4. Вычисляются длины дуг элементов  (i, k = 1, 2; 
i ≠ k; j = 1, 2). 

5. Определяется поле температур на временном 
шаге Δτn численным решением уравнения теплопро вод
ности с использованием итерационной формулы (11) 
при наличии начальных и граничных условий на 
рассмат риваемом временном шаге.

6. Если температура в области I у поверхности S2 
θ|S2

 ≤ θk , то вычисляется толщина Δn закристаллизовав-
шейся корочки [5]. Если θ|S2

 > θk , то выполняется сле
дую щая операция.

7. Решается система уравнений (2) с учетом разност-
ных аналогов (4) – (7) и разработанной методики [1; 32], 
описанной выше. Определяются поля напряжений σij 
и перемещений Ui (i, j = 1, 2). 

8. Проводится шаг по времени; если  то  
 

выполняется операция 4; если  – процесс 
вычисления закончен.

При решении температурной задачи использовали 
граничные условия первого рода (3). Для определения 
θм(τ) и θ*(τ) воспользуемся экспериментальными дан-
ными работы [1]. Аппроксимируя эти величины, полу-
чим следующее:

здесь τ – время охлаждения, с.
Время τ не превышает 60 с, так как при τ ≥ 60 с 

напряжения в ОФ падают и не представляют опасности 
ее разрушения.

Разработана математическая модель по определе-
нию НДС и температуры в ОФ при охлаждении в ней 
сферической отливки, с использованием которой про-
ведено численное решение задачи по моделированию 
трещиностойкости сферической ОФ.

 Выводы

Предпринята первая теоретическая попытка по фор-
мулированию и решению задачи определения внешних 
факторов, при которых сферическая оболочковая форма 
не будет разрушаться от возникающих в ней темпера-
турных напряжений. 

На основе основополагающих уравнений теории 
упругости и численных методов разработаны числен-
ная схема и алгоритм решения задачи. 

Предложенная методика моделирования стойкости 
сферической оболочки к трещинообразованию может 
быть рекомендована для моделирования на других 
функциональных оболочках.
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Аннотация. Дуплексные коррозионностойкие стали – это современный класс материалов, обладающих уникальным сочетанием высоких 

коррозионных и механических свойств. Благодаря этому они могут получить широкое применение в деталях машин и агрегатов на 
месторождениях с агрессивными условиями добычи нефти и газа. Одним из недостатков этих материалов является их склонность к 
локальным коррозионным поражениям, при прочих равных условиях формирующихся на неметаллических включениях (НВ), которые 
образуются при выплавке и разливке. Для управления чистотой стали в условиях открытой индукционной выплавки эффективно приме-
нять модифицирование редкоземельными металлами (РЗМ). Поэтому целью настоящей работы являлось определение оптимального 
содержания РЗМ в дуплексной стали для повышения коррозионных свойств. Проведено термодинамическое моделирование образования 
НВ в дуплексной коррозионностойкой стали S32750. Результаты расчетов сопоставлены с экспериментальными данными. Показано, что 
существует оптимальная концентрация РЗМ, при которой загрязненность включениями минимальна изза благоприятных условий для их 
удаления, а при дальнейшем увеличении расхода повышается изза коагуляции большого количества тугоплавких оксидов. В результате 
электрохимичес ких испытаний определены такие параметры, как потенциал коррозии, потенциал питтингообразования и базис питтин-
гостойкостости опытных сталей. Коррозионные свойства исследованной дуплексной стали значительно улучшаются при обработке РЗМ. 
На качественном уровне проведена оценка электрохимических потенциалов разных типов включений. На основании полученных резуль-
татов по коррозионной стойкости и загрязненности изученных отливок получено оптимальное количество РЗМ, вводимого для модифи-
цирования включений, которое составляет 0,05 % (0,65Ce + 0,35La). 

Ключевые слова: дуплексные коррозионностойкие стали, термодинамическое моделирование, технология раскисления, модифицирование, 
неметаллические включения, электрохимические исследования
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 Введение

В настоящее время операционная деятельность 
нефте газовых компаний смещается в сторону место-
рождений с более агрессивными условиями добычи, 
изза чего непрерывно возрастают и ужесточаются 
требования к свойствам и качеству используемых при 
изготовлении оборудования материалов. Одними из 
уникальных материалов, достаточно давно и эффек-
тивно применяемых за рубежом, но только сейчас 
постепенно внедряемыми в отечественной промыш-
ленности, являются дуплексные коррозионностойкие 
стали (ДС) [1; 2]. Изза высокого уровня легирования 
хромом, никелем, молибденом и азотом эти стали обла-
дают стойкостью к общей коррозии на уровне тради-
ционных аустенитных сталей, но изза одновременного 
существования аустенита и феррита позволяют полу-
чать значительные прочностные характеристики. В то 
же время, эти стали весьма уязвимы к локальным видам 
коррозии – питтинговой и щелевой [3; 4].

При прочих равных условиях местами образования 
локальных коррозионных поражений являются неме-
таллические включения (НВ), формирующиеся при 
выплавке и разливке, поэтому необходимо обеспечи-
вать их минимальное количество, либо модифициро-
вать в типы, слабо снижающие коррозионные свой-
ства. В публикациях показана степень негативного 

влияния разных типов НВ [5; 6], их количества, раз-
мера и морфологии [7 – 9] на свойства готовых изде-
лий из ДС.

Хорошо известно, что для получения высокочи-
стых сталей и сплавов применяют различные двухста-
дийные процессы специальной электрометаллургии, 
например, вакууминдукционную выплавку слитков
электродов с последующим электрошлаковым пере-
плавом [10 – 12]. Однако такая технология достаточно 
дорогостоящая и, кроме того, она не пригодна для полу-
чения фасонных отливок, составляющих значимую 
часть номенклатуры деталей машин и агрегатов для 
газонефтедобычи. Такие отливки, как правило, произ-
водят методом плавки в открытой индукционной печи 
с очень ограниченными условиями для рафинирования 
расплава. Одним из эффективных способов управления 
включениями в этих условиях является использование 
в качестве модификаторов НВ редкоземельных метал-
лов (РЗМ). Однако при вводе РЗМ могут образовы-
ваться разные типы НВ, как повышающие [13 – 16], так 
и снижающие [16 – 19] коррозионную стойкость высо-
колегированных сталей и сплавов.

Поэтому целью настоящей работы является иссле-
дование влияния расхода и концентрации РЗМ на 
образование НВ в ДС в открытой индукционной печи, 
а также изучение их влияния на стойкость ДС к питтин-
говой коррозии.
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Abstract. Duplex stainless steels are a modern class of materials with a unique combination of high corrosion and mechanical properties. Due to this, 

they can be widely used in machine parts and aggregates in fields with aggressive oil and gas production conditions. One of the disadvantages 
of these materials is their tendency to local corrosion damage on nonmetallic inclusions, other things being equal, formed during smelting and 
casting. To control the purity of steel in conditions of open induction smelting, it is effective to use modification with rare earth metals (REM). 
Therefore, the purpose of this work was to determine the optimal content of REM in duplex steel to increase corrosion properties. Thermodynamic 
modeling of the formation of nonmetallic inclusions in duplex corrosionresistant steel S32750 was carried out and the results of calculations were 
compared with the experimental data. It is shown that there is an optimal concentration of REM at which contamination with inclusions is minimal 
due to favorable conditions for their removal, and with a further increase in consumption it increases due to coagulation of a large number 
of refractory oxides. Electrochemical tests were performed and parameters such as corrosion potential, pitting formation potential and the basis 
of pitting resistance of experimental steels were determined. Therefore, the corrosion properties of the investigated duplex steel are significantly 
improved when treated with REM. The electro chemical potentials of different types of inclusions are evaluated on a qualitative level. Based 
on the obtained results on corrosion resistance and contamination of the studied castings, the optimal amount of REM introduced for modifying 
inclusions is 0.05 % (0.65Ce + 0.35La). 
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 Материалы и методики исследования

В работе исследовали дуплексную коррозион-
ностойкую сталь аустенитноферритного класса типа 
S32750 с разным содержанием РЗМ, полученную 
в открытой индукционной печи емкостью 20 кг. После 
полного расплавления шихты сталь раскисляли крем-
нием и марганцем, а затем титаном. Далее ее выдержи-
вали в печи 1 мин для усреднения химического состава 
и выпус кали при температуре 1550 ℃ в чугунный 
кокиль диаметром 80 мм и емкостью 10 кг по жидкой 
стали. После этого присаживали порцию РЗМ в тигель 
печи и выпускали всю оставшуюся плавку в разливоч-
ный ковш, из которого уже заливали второй слиток. Во 
второй плавке оба слитка получены с использованием 
РЗМ, но с разным его количеством. Таким образом 
получено четыре слитка массой 10 кг каждый (табл. 1). 
Поскольку соотношение церия и лантана во всех слит-
ках было одинаковым и соответствовало химическому 
составу используемой лигатуры, в табл. 1 и далее для 
удобства для каждого слитка использовали суммарное 
количество РЗМ. 

Таким образом, эксперимент был спланирован так, 
что сталь ДС1 без РЗМ и сталь ДС2 с количеством вве-
денных РЗМ 0,02 % получены в плавке 1, а стали ДС3 
и ДС4 с содержанием РЗМ 0,05 и 0,08 % соответственно, 
в плавке 2. При этом стали ДС1 и ДС3 разлиты с носка 
печи, а стали ДС2 и ДС4 с использованием разливоч-
ного ковша. Поскольку считается, что разливка через 
ковш позволяет интенсифицировать перемешивание 
металла в момент выпуска, а также увеличить время 
всплывания включений, такой порядок получения слит-
ков позволил в двух плавках исследовать и влияние рас-
хода РЗМ, и технологии разливки, исключив влияние 
других особенностей выплавки.

Для получения требуемого количества феррита 
(50 %) и устранения вторичных фаз, образующихся 
при медленном охлаждении слитков выбранного сече-
ния, образцы закаливали в воду после изотермической 
выдержки при температуре 1100 °С. Оценку загряз-
ненности опытных сталей включениями провели 
по ASTM E 1245 методом от поля к полю нарастающим 
итогом. Оценивали объемную долю включений V, %, 
средний диаметр по Фере d, мкм, максимальный диа-

метр наибольшего включений dmax , мкм. Химический 
состав НВ определяли микрорентгеноспектральным 
методом с применением сканирующего электронного 
микроскопа TESCAN Mira3M.

Термодинамическое моделирование образования 
включений проводили по методике, представленной 
в работах [20 – 22]. Для расчета первичных вклю-
чений учитывали исходное содержание кислорода, 
взаимодействующего с раскислителями во время их 
ввода. Для расчета равновесного типа НВ для каждой 
концентрации раскислителя при охлаждении стали 
рассчитывали поверхности растворимости компонен-
тов в металле (ПРКМ) [20], используя температурные 
зависимости констант равновесия и параметры взаимо-
действия первого порядка для каждой рассматриваемой 
реакции [23 – 25]. При образовании третичных включе-
ний учитывали ликвацию по уравнению Шейла [26].

Стойкость сталей к питтинговой коррозии оцени-
вали электрохимическим методом с помощью потенци-
остата VersaStat Princeton Applied Research. Испытания 
проводили в 5 %ном водном растворе NaCl, подкис-
ленном уксусной кислотой до pH = 3 при температуре 
22 °C. В процессе работы определяли: 

– значения установившегося коррозионного потен-
циала Eуст , который зафиксировали после выдержки без 
внешней поляризации в течение 1 ч;

– значения потенциала коррозии Eкор , показываю-
щего потенциал металла, при котором наблюдается 
равновесие анодной и катодной реакции в условиях 
поляризации;

– значения потенциала питтингообразования Eпит , 
отвечающего току, при котором возникает образование 
питтингов в результате локального нарушения пассив-
ности металла;

– значения базиса питтингостойкости, рассчиты-
ваемого как разницу между потенциалом коррозии 
и потенциалом питтингообразования.

 Результаты исследования и их обсуждение

 Термодинамическое моделирование и оценка НВ

На рис. 1 представлен результат термодинамичес
кого моделирования образования включений при рас-

Таблица 1. Химический состав исследуемых дуплексных сталей

Table 1. Chemical compositions of the studied duplex steels

Образец Плавка Способ 
разливки

Элементы, мас. %
C Cr Si Mn Ni Mo N Cu S Ti РЗМ

ДС1 1
С носка

0,027 24,000 0,300 1,000 7,600 3,400 0,100 0,700 0,012 0,050

–
ДС2 Через ковш 0,020
ДС3 2

С носка 0,050
ДС4 Через ковш 0,080
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кислении опытной стали титаном при температуре 
1550 °С. Исходное содержание кислорода, находя
щееся в равновесии с нераскисленной ДС, составляет 
0,025 %. При вводе титана, вплоть до концентрации 
0,01 %, раскисления практически не происходит, содер-
жание общего кислорода равно сумме количества кис-
лорода, связанного в небольшое количество первичных 
включений и растворенного. В равновесии с расплавом 
находятся первичные включения типа |FeO·Cr2O3 |тв.рр . 
В интервале концентраций титана от 0,010 до 0,023 % 
становится возможным образование твердого раствора 
|Cr2O3 , MnO, TiO2 |тв.рр , при этом растворимость кисло-
рода в стали начинает снижаться. При дальнейшем уве-
личении концентрации титана до 0,027 % происходит 
формирование оксида титана Ti3O5 , а при достижении 
концентрации титана в 0,075 % – включений Ti2O3 . 

Для того, чтобы проследить, как изменяется 
состав равновесных фаз в ДС при вводе РЗМ, рас-
считали ПРКМ для изучаемой стали в координатах 
lg[Ce] – lg[La] (рис. 2). С помощью этой диаграммы 
можно оценить совместное влияние церия и лантана 
на тип образующихся НВ при постоянной концен-
трации титана 0,05 %, соответствующей опытным 
сталям (табл. 1, пунктирная линия на рис. 1). Рассмо-
трим фазы, находящиеся в равновесии с расплавом. 
В облас ти I задан состав жидкого металла, равновес-
ного с твердыми частицами |Ti3O5 |тв . В присутствии 
даже столь незначительного количества РЗМ образова-
ние включений |Cr2O3 , MnO, TiO2 |тв.рр , появляющихся 
при предварительном раскислении титаном, полностью 
подавлено. По мере увеличения содержания лантана 
равновесной фазой становится твердый раствор окси-
дов |La2O3 , CeO2 |тв. рр ([La] ≥ 0,000007 %, область II), 
а при его еще большей концентрации образуется суль-
фид лантана LaS ([La] ≥ 0,0020 %, область III). Форми-

рование включений типа Ce2O3 возможно при концен-
трации [Ce] ≥ 0,0004 мас. %. На ПРКМ дополнительно 
нанесена линия, отвечающая соотношению концент-
раций церия и лантана в мишметалле. Таким образом, 
при увеличении массы присаживаемой лигатуры изме-
нение равновесного типа включений будет происходить 
именно вдоль этой линии.

Поскольку формирование включений происходит не 
только при раскислении и модифицировании, но и при 
охлаждении и затвердевании, проведено моделирова-
ние этих стадий. Результаты расчетов для всех четырех 
сталей показаны на рис. 3, на котором для удобства ана-
лиза также помещены изображения и фазовый состав 
найденных в этих слитках включений. В табл. 2 приве-
дены результаты оценки объемной доли и размеров НВ.

В стали ДС1 образуются чистые оксиды титана Ti3O5 
(рис. 3, а) сначала в виде первичных, а затем в виде 
вторичных и третичных включений. Однако на прак
тике в этой стали найдены комплексные оксиды типа 
Cr2O3 – MnO – TiO2 . Образование этих включений свя-
зано с моментом ввода титана в расплав, когда изза его 
неравномерного распределения по печи форми руются 
микрообъемы с разными концентрациями и возможно 
образование различных оксидов (рис. 1). Эта сталь наи-
более загрязнена НВ, объемная доля которых состав-
ляет 0,259 %, средний размер 1,8 мкм, а размер наи-
большего включения достигает 18 мкм (табл. 2).

При добавлении в сталь ДС2 0,02 % РЗМ, кроме пер-
вичных оксидов титана становится возможным образо-
вание раствора |Ce2O3 – La2O3 | (рис. 3, г). Подобные НВ 
найдены в металле экспериментально (рис. 3, е). Однако 
кроме них в этом же образце найдены и крупные вклю-

Рис. 1. Термодинамическое моделирование образования включений 
при раскислении опытной стали титаном

Fig. 1. Thermodynamic modeling of inclusions formation during 
deoxidation of experimental steel by titanium

Рис. 2. Поверхности растворимости компонентов 
в металле для системы 

0,027C – 24Cr – 0,3Si – 1,0Mn – 7,6Ni – 3,4Mo – 0,1N – 0,7Cu – 0,012S 
при Т = 1550 °C, P = 1 атм

Fig. 2. Stability diagrams 
of nonmetallic inclusions (NMI) for the system 

0.027C – 24Cr – 0.3Si – 1.0Mn – 7.6Ni – 3.4Mo – 0.1N – 0.7Cu – 0.012S 
at T = 1550 °C, P = 1 atm
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Таблица 2. Результаты оценки загрязненности неметаллическими включениями (по ASTM E1245)

Table 2. Results of the assessment of contamination with nonmetallic inclusions (according to ASTM E1245)

Образец Плавка Способ разливки V, % d, мкм dmax , мкм
ДС1 1

С носка 0,259 ± 0,036 1,8 ± 0,1 18
ДС2 Через ковш 0,216 ± 0,030 2,1 ± 0,3 19
ДС3 2

С носка 0,161 ± 0,018 1,8 ± 0,2 12
ДС4 Через ковш 0,179 ± 0,017 1,9 ± 0,2 15

Рис. 3. Термодинамическое моделирование и экспериментально найденные НВ в опытных слитках сталей: 
ДС1 (а – в); ДС2 (г – е); ДС3 (ж – и); ДС4 (к – м)

Fig. 3. Thermodynamic modeling and NMIs in experimental steel ingots: 
ДС1 (а – в); ДС2 (г – е); ДС3 (ж – и); ДС4 (к – м)
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чения Cr2O3 – MnO – TiO2 (рис. 3, д). Эти включения, как 
и в стали ДС1 , являются продуктами предварительного 
раскисления, которые не успевают перекристаллизо-
ваться до равновесных включений, благодаря чему их 
объемная доля в этой стали хоть и ниже, чем в стали 
ДС1 , но тоже на достаточно высоком уровне (0,216 %). 
Средний размер включений в этой стали практически 
такой же, а размер наибольшего НВ составляет 19 мкм.

При увеличении концентрации РЗМ до 0,05 % 
(сталь ДС3 ) доля первичных включений на основе 
лантана и церия увеличивается, а количество форми-
рующихся оксидов титана закономерно снижается 
(рис. 3, ж). Экспериментально в этой стали най-
дено большое количество включений Ce2O3 – La2O3 
и значительно меньшее количество включений 
Cr2O3 – MnO – TiO2 . Загрязненность НВ этой стали 
существенно ниже, так как первичные включения 
РЗМ интенсивно удаляются из расплава и составляет 
0,161 % при среднем размере НВ 1,8 мкм и размере 
наибольшего включения 12 мкм.

При введении 0,08 % РЗМ (сталь ДС4 ) полностью 
подавляется образование первичных оксидов титана, 
так как вся первоначальная окисленность снимается за 
счет образования включений РЗМ (рис. 3, к). Оксиды 
титана в этом случае формируются в виде вторичных 
и третичных включений, что затрудняет их удаление 
из расплава. В реальном слитке ДС4 найдены двухфаз-
ные НВ, содержащие церий и лантан с небольшим коли-
чеством оксидов Cr2O3 – MnO – TiO2 (рис. 3, л), а также 
крупные включения на основе оксида церия и лантана 
и оксида титана. По их морфологии можно заключить, 
что они сформированы вследствие коагуляции слиш-
ком большого количества тугоплавких первичных 
оксидов (рис. 3, м). Результаты оценки загрязненности 
подтверждают это, так как объемная доля НВ в этой 
стали больше, чем в стали ДС3 , и составляет 0,179 % 
при среднем размере 1,9 мкм и размере наибольшего 
НВ 15 мкм.

Анализ данных табл. 2 также позволяет заключить, 
что при обработке РЗМ технология разливки (с носка 
или через ковш) не оказывает существенного влияния 
на загрязненность НВ.

Таким образом, термодинамическое моделирование 
хорошо описывает наблюдаемые типы НВ и их коли-

чество в опытных сталях. Тем не менее, даже в сталях 
с повышенным содержанием РЗМ найдены неравно-
весные продукты первичного раскисления титаном, 
так как количество первичных включений в ДС столь 
велико, что даже 0,08 % РЗМ для полного модифици
рования недостаточно.

 Влияние НВ на коррозионную стойкость

Результаты оценки коррозионных свойств изучен-
ных сталей представлены в табл. 3. Установившийся 
потенциал коррозии Eуст для стали, раскисленной 
только титаном (ДС1 ), значительно меньше, чем для 
сталей, модифицированных РЗМ. Добавление РЗМ 
увеличило значение Eуст , но при этом не наблюдается 
зависимости между конкретным количеством введен-
ных РЗМ и Eуст .

Значения равновесного потенциала коррозии для 
сталей, модифицированных РЗМ, примерно одинако-
вые и значительно ниже, чем аналогичный параметр 
для стали без РЗМ. Потенциалы питтингостойкости 
слабо увеличиваются от первой стали к четвертой. Для 
того, чтобы полностью описывать область потенциа-
лов существования материала в пассивном состоянии, 
рассчитан так называемый базис питтингостойкости. 
Если в точке потенциала коррозии начинается процесс 
разрушения оксидной пленки, а в точке потенциала 
питтингообразования происходит ее полное разруше-
ние, то чем выше значение базиса питтингостой кости 
(∆E = Eпит – Екор ), тем лучше стойкость материала 
к питтинговой коррозии. Таким образом, добавление 
РЗМ способствовало значительному повышению стой-
кости к питтинговой коррозии всех сталей, обработан-
ных мишметаллом.

Исследование мест зарождения питтингов прове-
дено на полированных шлифах после электрохими чес
ких испытаний (рис. 4). В сталях ДС1 (рис. 4, а) и ДС2 
(рис. 4, б) без РЗМ, либо слабо модифицированных 
РЗМ, найдены многочисленные питтинги на включе-
ниях Cr2O3 – MnO – TiO2 . В сталях ДС3 (рис. 4, в) и ДС4 
(рис. 4, г) найдено, что в двухфазных включениях в пер-
вую очередь повреждается часть, состоящая из оксидов 
на основе Cr2O3 – MnO – TiO2 , в то время как часть на 
основе оксидов церия и лантана сохраняется.

Таблица 3. Результаты коррозионных испытаний

Table 3. Corrosion test results

Образец Установившийся 
потенциал коррозии Eуст , В

Равновесный потенциал 
коррозии Екор , В

Потенциал 
питтингообразования Eпит , В

Базис 
питтингостойкости ∆E, В

ДС1 0,109 –0,092 1,058 1,150
ДС2 0,191 –0,143 1,087 1,230
ДС3 0,190 –0,145 1,074 1,219
ДС4 0,190 –0,138 1,086 1,223
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Существует несколько гипотез о механизмах влия-
ния включений на зарождение и развитие питтингов. 
Первая гипотеза – это различие в коэффициенте терми-
ческого расширения (КТР) между включением и матри-
цей [6]. Если КТР включения больше КТР матрицы, то 
при охлаждении возникают сжимающие напряжения 
и образуется микропора, а если больше – возникают 
растягивающие напряжения. Однако в данном слу-
чае этот механизм неприменим, так как до испытаний 
несплошности поры на межфазной границе включе-
ние – матрица обнаружены не были (рис. 3). Вторая 
гипотеза, предлагаемая в работе [27], – это формирова-
ние зоны, обедненной хромом вокруг включений окси-
дов на основе хрома. Однако в других работах [6; 28], 
в которых детально исследовано распределение хрома 
вокруг оксидов, это не подтверждается. Более того, 
в настоящей работе также проведено исследование рас-
пределения элементов по сечению НВ (рис. 5), из кото-
рого видно, что вокруг включения Cr2O3 – MnO – TiO2 
зоны обеднения нет. Поскольку диффузионная релак-
сация реагентов вокруг растущего в жидком металле 
включения происходит за несколько секунд [29], и кон-
центрации реагентов вокруг быстро выравниваются, 
обеднение возможно только лишь при росте включения 
в твердом металле, когда скорость диффузии снижается 

на несколько порядков [30]. За счет того, что оксиды 
Cr2O3 – MnO – TiO2 формируются в виде первичных 
включений (рис. 1), образование диффузионной обед-
ненной зоны вокруг них невозможно.

Рис. 4. Неметаллические включения в опытных сталях после коррозионных испытаний:
ДС1 (а); ДС2 (б); ДС3 (в); ДС4 (г)

Fig. 4. NMIs in experimental steels after corrosion tests:
ДС1 (а); ДС2 (б); ДС3 (в); ДС4 (г)

Рис. 5. Распределение элементов в окрестности включения 
Cr2O3 – MnO –  TiO2

Fig. 5. Distribution of elements around Cr2O3 – MnO – TiO2 inclusion
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Третья гипотеза заключается в растворении вклю-
чений в коррозионной среде [7]. Известно, что в воде 
оксиды РЗМ образуют гидроустойчивые оксиды [31]. 
Однако эти данные можно применять к рассматривае-
мому электролиту с pH = 3 с осторожностью. Прямые 
исследования характера возникновения питтингов 
(рис. 4) позволяют однозначно констатировать лишь тот 
факт, что оксиды церия и лантана в выбранной испы-
тательной среде имеют больший потенциал, поэто му 
коррозионные поражения в первую очередь будут 
образовываться в матрице. В то же время в окрест-
ности двухфазных включений, состоящих из оксидов 
церия и лантана, и комплексных соединений оксидов 
Cr2O3 – MnO – TiO2 (рис. 4, в, г), питтинги найдены 
именно со стороны Cr2O3 – MnO – TiO2 . Поэтому послед-
ние имеют меньший потенциал коррозии, чем стальная 
матрица. Как показано выше, по мере увеличения содер-
жания РЗМ в стали увеличивается доля чистых оксидов 
РЗМ и снижается доля комплексных НВ, являющихся 
продуктами предварительного раскисления. Поэтому 
у стали, содержащей большее количество включений 
оксидов церия и лантана, потенциал питтингообра-
зования Eпит и базис ∆E выше. Можно расположить 
типы включений в порядке повышения их потенциала 
в выбранном элетролите: Cr2O3 – MnO – TiO2 < стальная 
матрица < La2O3 – CeO2/Ce2O3.

 Выводы

С учетом определенного на качественном уровне 
потенциала матрицы и разных типов включений, 
а также с учетом оцененного количества включений 
и их размеров, оптимальное количество РЗМ, вводи-
мого для модифицирования включений в изученной 
ДС, составляет 0,05 %. При таком содержании РЗМ 
возможно получить наилучший эффект от модифици-
рования и минимизировать количество и размер вклю-
чений, получить значимое повышение коррозионных 
свойств. При меньшем расходе РЗМ сохраняется 
большое количество первичных продуктов раскисле-
ния, на которых с большей вероятностью образуются 
питтинги. С другой стороны, при значительном уве-
личении расходов РЗМ объемная доля и размер вклю-
чений увеличиваются изза интенсификации коагуля-
ции первичных тугоплавких оксидов. Для повышения 
эффективности модифицирования и дальнейшего сни-
жения требуемого расхода РЗМ необходимо проводить 
мероприятия для снижения исходной окисленности 
расплава и уменьшения количества первичных вклю-
чений.
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Аннотация. Работа посвящена исследованию зависимости скорости углекислотной коррозии от микроструктуры материального испол-

нения трубопровода для транспорта и закачки СО2 . На сегодняшний день существует задача выбора материального исполнения инфра-
структурных объектов транспорта и закачки СО2 . Для строительства трубопроводов наиболее экономически эффективными материалами 
являются углеродистые стали, однако для их применения необходимо уделять повышенное внимание проблеме углекислотной коррозии, 
которая интенсифицируется во влажных неосушенных потоках CO2 . При этом выбор материала должен проводиться обоснованно, 
учитывая баланс между коррозионной стойкостью, механическими характеристиками и экономической стороной вопроса. В данной 
работе проведено исследование влияния особенностей микроструктурного состояния на скорость коррозии низколегированных малоуг
леродистых сталей для транспорта и закачки СО2 . В ходе исследования изучены особенности сталей с ферритнобейнитной, бейнитно
ферритноперлитной и ферритноперлитной микроструктурой. Испытания на стойкость к коррозии проведены на стендовом автоклавном 
комплексе, позволяющем воссоздавать условия высокого давления и температуры и моделировать реальные среды. Показано, что микро-
структурное состояние стали оказывает значительное влияние на скорость коррозии, которая возрастает при увеличении объемной доли 
перлита. Понимание взаимосвязи микроструктурных особенностей сталей и скорости коррозии может значительно облегчить выбор 
материала для инфраструктурных объектов и способствовать более эффективному и надежному использованию низколегированных угле-
родистых сталей в проектах по улавливанию, использованию и хранению углерода. Данное исследование будет полезно при выборе 
благоприятной микроструктуры для низколегированных малоуглеродистых сталей, которые могут применяться для строительства 
инфраструктурных объектов CCUS (Carbon Capture, Use and Storage). 

Ключевые слова: улавливание углерода, хранение углерода, CCUS, декарбонизация, углекислотная коррозия, взаимосвязь структура – свойст-
ва, микроструктура, химический состав, скорость коррозии
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 Введение

Улавливание, использование и хранение углерода – 
это область исследований, направленных на снижение 
выбросов CO2 и борьбу с изменением климата. В про-
цессе CCUS (Carbon Capture, Use and Storage) [1; 2] 
происходит улавливание CO2 , выбрасываемого в атмос
феру из различных источников, таких как промышлен-
ные предприятия, энергетические установки и авто-
транспорт, и его дальнейшее хранение в подземных 
пластах [3; 4]. Это позволяет изолировать углекислый 
газ от атмосферы и предотвратить его негативное воз-
действие на климат.

На сегодняшний день существует задача выбора 
материального исполнения инфраструктурных объек-
тов транспорта и закачки СО2 в условиях повышенных 
экологических и экономических рисков [5; 6]. Подбор 
материала должен осуществляться в балансе между 
эффективностью в предотвращении развития интен-
сивной углекислотной коррозии [7] и стоимостью ито-
гового решения [8].

Обзор открытых источников, посвященных вопро-
сам выбора материала для объектов CCUS [3; 9], пока-
зал, что углеродистые стали являются наиболее эконо-
мически выгодными материалами для строительства 
трубопроводов [10], однако для их применения необ-

ходимо уделять повышенное внимание проблеме угле-
кислотной коррозии [11], которая интенсифицируются 
во влажных потоках CO2 [12]. Также на сегодняш-
ний день в литературе нет единого мнения о влиянии 
микроструктуры стали и режимов термомеханической 
обработки на механизм и кинетику процессов кор-
розии [13 – 16]. Это связано с тем, что условия могут 
отличаться от объек та к объекту как по минерализа-
ции, компонентному составу сред, так и парциальному 
давлению и температуре. Все это ведет к тому, что на 
поверхности стали образуются отложения продук-
тов коррозии различной морфологии, которые могут 
являться как защитными, так и наоборот, ускорять 
коррозионный процесс. Поэтому при выборе того или 
иного материала необходимо учитывать особен ности 
эксплуатации и реальные среды с объекта. В этой 
связи, целью настоящей работы является исследование 
влияния особенностей микроструктурного состояния 
на скорость коррозии низколегированных малоуглеро-
дистых сталей для транспорта и закачки СО2 в пласт, 
исходя из условий конкретного объекта.

 Материалы и методики исследования

Для воспроизведения условий реальных объектов 
используют различные стендовые установки, напри-

  harchenko.annna@yandex.ru
Abstract. The article is devoted to the study of dependence of carbon dioxide corrosion rate on the microstructure of material design of the pipeline 

for CO2 transport and injection. Today there is a task of choosing such material design. For pipeline construction the most costeffective materials 
are carbon steels, but for their application it is necessary to pay increased attention to the problem of carbon dioxide corrosion, which is intensified 
in wet, undrained CO2 flows. At the same time, the choice of material should be made reasonably, taking into account the balance between corrosion 
resistance, mechanical characteristics and economic aspect of the issue. In this paper, the influence of microstructural state features on the corrosion 
rate of lowalloy mild steels for CO2 transport and injection was investigated. The authors studied the features of steels with ferriticbainitic, bainitic
ferriticperlitic and ferriticperlitic microstructures. Tests on corrosion resistance were carried out on the bench autoclave complex, which allows 
to recreate conditions of high pressure and temperature and to simulate real environments. It was determined that the microstructural state of steel 
has a significant effect on the corrosion rate, which increases with increasing volume fraction of pearlite. Understanding the relationship between 
the microstructural characteristics of steels and corrosion rates can simplify material selection for infrastructure facilities and contribute to more 
efficient and reliable use of lowalloy carbon steels in carbon capture, use, and storage projects. This study will be useful in selecting favorable micro-
structures for lowalloy mild steels that can be used for CCUS (Carbon Capture, Use and Storage) infrastructure projects. 
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мер замкнутого типа («flowloop»стенды), либо авто-
клавные установки, позволяющие воссоздавать усло-
вия повышенного давления и температур. В данной 
работе использовали автоклавную установку с сосудом 
ем костью 3 л. На сегодняшний день стандартные мето-
дики проведения коррозионных испытаний в автоклавах 
отсутствуют, поэтому опишем методику, использован-
ную в данном эксперименте ниже. Условия испытаний 
подбирались, исходя из ситуации на реальном объекте. 

Сущность метода коррозионных испытаний заклю-
чается в определении потери массы образцов за время 
их пребывания в коррозионной среде. При гравиметри-
ческом методе скорость коррозии определяется массо-
вым показателем ρ, выраженным в г/м2 ч:

             (1)

где m1 – масса образца до испытания, г; m2 – масса 
образца после испытания, г; S – площадь поверхности 
образца, м2; τ – продолжительность испытания, ч.

Если изменение массы прямо пропорционально глу-
бине проникновения коррозии в условиях общей корро-
зии, то скорость коррозии пересчитывают в глубинный 
показатель v, выраженный в мм/год. Такой показатель 
характеризует равномерные коррозионные потери (уто-
нение) образца в единицу времени:

            (2)

где v – глубинный показатель скорости коррозии, мм/год; 
8760 – количество часов в году; 7,85 – плотность иссле-
дуемой стали, г/см3.

Гравиметрический метод позволяет получать ре 
зультаты высокой точности, так как взвешивание явля-
ется одной из наиболее точных операций количест
венного анализа. Доверительная норма при определении 
погрешности измерений составляла 95 %.

Перед проведением испытаний образцы обезжи-
ривали при помощи ультразвуковой мойки в ацетоне, 
высушивали на воздухе и помещали на подвесе в авто-
клав, который затем герметизировали и деаэрировали 
60 мин с расходом инертного газа 100 мл/мин на 1 л 

емкости. Далее проводили насыщение деаэрирован-
ного испытательного раствора CO2 . Общее давление 
в автоклаве составляло 6 МПа, парциальное давление 
СО2 – 0,3 МПа. Температура поддерживалась постоян-
ной и равнялась 25 °C. Продолжительность испытаний 
составляла 96 ч. Для проведения коррозионных испы-
таний от каждой стали отбирали по три образца.

Испытательный раствор представлял собой 133 г/л 
CaCl2 , 31 г/л MgCl2 , 0,5 г/л NaHCO3 , 0,1 г/л Na2SO4 
в дистиллированной воде. Общая минерализация 
составила 164,6 г/л. Данный состав соответствует 
составу жидкости в скважине, закачиваемой в подзем-
ные пласты СО2 . После испытания образцы промывали 
и высушивали на воздухе, а затем очищали от продук-
тов коррозии при помощи ластика. Исследуемые стали 
соответствуют классу прочности К52, химический 
состав представлен в табл. 1. 

Микроструктуру сталей оценивали с помощью 
оптического микроскопа ReichertJung MEF3A. Для 
проведения количественной оценки фазовых состав-
ляющих необходимо подобрать травление, обеспечи-
вающее получение контрастного изображения фаз без 
выявления межзеренных границ для последующего 
автоматического распознавания анализатором изобра-
жений Thixomet Pro [17]. Для этого проводили трав-
ление 4 %ным спиртовым раствором пикриновой 
кислоты, которое позволяет выявить перлит. Для выяв-
ления общей микроструктуры использовали 3 %ный 
раствор азотной кислоты в спирте.

Традиционным способом оценки величины зерна 
является метод, описанный в ГОСТ 5639 – 82, недос
татком которого является невозможность оценки разно-
зернистости исследуемого материала. На сегодняшний 
день известно множество методов оценки зеренной 
структуры материала [18; 19]. Так, в работе [20] пред-
ложен способ расчета фактора разнозернистости FZ по 
формуле

          (3)

где fmax – доля зерна, занимающего максимальную пло-
щадь на шлифе, %; Zmax – балл зерна, занимающего мак-

Таблица 1. Химический состав исследуемых сталей

Table 1. Chemical compositions of the studied steels

Номер
Количество, мас. %

C Cr Cu Mn Ni P S Si
1 0,039 0,66 0,50 0,98 0,22 0,0074 0,0011 0,22
2 0,062 0,51 0,10 0,50 0,12 0,0055 0,0015 0,17
3 0,080 0,62 0,34 0,49 0,38 0,0037 0,0014 0,24
4 0,050 0,65 0,14 0,75 0,07 0,0031 0,0018 0,24
5 0,056 0,63 0,16 0,64 0,21 0,0042 0,0019 0,28
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симальную площадь на шлифе; fi – доля зерна с опреде-
ленным баллом, %; Zi – балл зерна.

 Результаты количественной оценки структурных
 

составляющих и коррозионных испытаний

Исследуемые в работе материалы были получены 
на различных отечественных металлургических пред
приятиях по технологии, включающей выплавку в кон-
вертере, внепечную обработку и непрерывную раз-
ливку с последующей термомеханической обработкой. 
Микроструктуры сталей исследовали в поперечном 
сечении (рис. 1). 

Микроструктура стали 1 характеризуется как фер-
ритнобейнитная. Содержание перлита в этой стали 
самое низкое среди всех исследуемых сталей и состав-
ляет 2,20 об. %, а зеренная структура (по номерам 
баллов, занимающим на шлифе площадь более 10 %) 
оценивается номерами G10 (30 %) и G11 (28 %). Микро-
структура стали 2 характеризуется как ферритнопер-
литная с преимущественно неполигональным ферри-
том, зеренная структура которого оценивается номерами 
G9 (13 %) и G10 (21 %). Содержание перлита в этой стали 
составляет 3,57 об. %. Микроструктура стали 3 также 
характеризуется как ферритноперлитная. Структура 
оценивается номерами G11 (32 %) и G12 (32 %), а содер-
жание перлита в ней составляет 6,72 об. %. При этом 
распределение перлитных колоний неравномерное 
в виде отдельных скоплений с грубой морфологией, как 

и в стали 2 (рис. 2). Микроструктура стали 4 характери-
зуется как ферритноперлитнобейнитная, содержание 
перлита в ней составляет 7,51 об. %. Распределение 
перлита в этой стали довольно равномерное, структура 
оценивается четырьмя номерами G9 (14 %), G10 (28 %), 
G11 (29 %) и G12 (18 %). Микроструктура стали 5 харак-
теризуется как ферритноперлитная. При этом в данной 
стали после травления пикриновой кислотой обнару-
жено наибольшее содержание перлита – 13,80 об. %. 
Структура оценивается номерами G10 (21 %), G11 (32 %) 
и G12 (25 %).

 Обсуждение результатов

В ферритноперлитных сталях перлит представляет 
собой пластинчатую структуру, состоящую из чере-
дующихся слоев феррита и карбида железа (цемен-
тита). При взаимодействии с агрессивными средами, 
содержа щими CO2 , феррит перлита становится ано-
дом и быстро растворяется, в то время как цементит 
остается нетронутым (рис. 4). При этом с увеличением 
содержания углерода прямо пропорционально увеличи-
вается содержание перлита. Результаты коррозионных 
испытаний на рис. 3, а демонстрируют, что с увеличе-
нием доли перлита в микроструктуре снижается общая 
коррозионная стойкость сталей.

В работе [21] показано, что наиболее уязвимым 
местом являются границы между ферритом и цемен-
титом, где в первую очередь и начинаются коррозион-

Рис. 1. Общий вид микроструктур исследуемых сталей:
состав 1 (а); состав 2 (б); состав 3 (в); состав 4 (г); состав 5 (д)

Fig. 1. General view of microstructures of the studied steels:
composition 1 (а); composition 2 (б); composition 3 (в); composition 4 (г); composition 5 (д)
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Рис. 2. Выявление перлита в исследуемых сталях:
состав 1 (а); состав 2 (б); состав 3 (в); состав 4 (г); состав 5 (д)

Fig. 2. Detection of perlite in the studied steels:
composition 1 (а); composition 2 (б); composition 3 (в); composition 4 (г); composition 5 (д)

Рис. 3. Зависимость скорости коррозии исследуемых сталей от: 
содержания перлита (а); содержания Cu в стали (б); номера зерна G (в); фактора разнозернистости FZ (г)

Fig. 3. Dependence of corrosion rate of the studied steels on: 
perlite content (а); content of Cu in the steel (б); grain size number G (в); grain size variation factor FZ (г)
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ные процессы. Повидимому, увеличение количества 
областей перлитных колоний приводит к тому, что 
растет количество уязвимых с точки зрения коррозион-
ных процессов межфазных границ феррит – цементит, 
а также пластинок феррита, которые впоследствии ста-
новятся анодом и быстро растворяются. 

Стоит также отметить положительное влияние меди 
на коррозионную стойкость – увеличение содержания 
меди с ~0,12 до 0,50 мас. % привело к снижению скоро-
сти коррозии с 0,237 до 0,167 мм/год (рис. 3, б). Поло-
жительное влияние меди на коррозионные свойст ва 
сталей отмечается во многих исследованиях. Так, 
в работе [23] установлено, что введение небольшого 
количества меди (как правило, до 1 %) значительно 
повышает коррозионную стойкость низкоуглеродистых 
сталей. К тому же в высокопрочных низколегированных 
сталях медь является легирующим элементом, который 
обеспечивает высокую вязкость и хорошую свари-
ваемость. Однако, несмотря на показанные в данной 
работе преимущества введения меди в состав стали, 
а также коррозионные особенности ферритноперлит-
ных микроструктур, использовать низколегированные 
малоуглеродистые стали при выборе материального 
исполнения инфраструктурных объектов транспорта 
и закачки CO2 нужно с осторожностью и только при 
строгом контроле наличия свободной воды в транспор-

тируемом газе – ее количество должно быть минималь-
ным. В противном случае необходимо использовать 
материалы в коррозионностойком исполнении. 

По результатам оценки параметров микроструктуры 
исследуемых сталей, приведенным в табл. 2, можно 
сделать вывод, что размер зерна не оказывает опреде-
ляющего влияния на коррозионную стойкость иссле-
дуемых сталей (рис. 3, в). Однако разнозернистость, 
оцененная по уравнению (3), оказывает существенное 
влияние на коррозионную стойкость (рис. 3, г). Таким 
образом, можно сделать вывод о том, что чем выше 
однородность структуры (и, соответственно, значение 
фактора FZ ), тем выше коррозионная стойкость мате-
риала. 

 Выводы

Проведено исследование влияния особенностей 
микроструктурного состояния на скорость коррозии 
низколегированных малоуглеродистых сталей для 
транспорта и закачки СО2 (CCUS). Показано, что в фер-
ритноперлитных сталях коррозионным процессам 
подвержен в первую очередь феррит, который, находясь 
в составе перлита, становится анодом и быстро раство-
ряется. Как следствие, увеличение количества областей 
перлитных колоний в микроструктуре приводит к сни-
жению общей коррозионной стойкости стали. Установ-

Рис. 4. Механизм коррозии ферритноперлитных сталей в CO2содержащих средах [22]

Fig. 4. Mechanism of corrosion of ferriticperlitic steels in CO2containing environments

Таблица 2. Результаты оценки параметров микроструктуры сталей

Table 2. Results of assessment of the steels microstructure parameters

Номер Структура [Cu], 
мас. %

Содержание 
перлита, об. %

Скорость коррозии, 
мм/год

Номер ферритного 
зерна G

Фактор разнозер
нистости FZ

1 Ферритнобейнитная 0,50 2,20 0,167 ± 0,007 11,31 0,27
2 Ферритноперлитная 0,10 3,57 0,196 ± 0,010 11,56 0,20
3 Ферритноперлитная 0,34 6,72 0,178 ± 0,002 12,15 0,26

4 Ферритноперлитно
бейнитная 0,14 7,51 0,237 ± 0,014 11,30 0,09

5 Ферритноперлитная 0,16 13,80 0,233 ± 0,014 11,86 0,15
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лено положительное влияние меди на коррозионную 
стойкость – увеличение содержания меди в исследуе-
мых составах с 0,12 до 0,50 мас. % привело к снижению 
скорости коррозии в 1,5 раза. Отмечено, что на корро-
зионную стойкость существенное влияние оказывает 
не размер зерна, а, в первую очередь, разнозернистость 
структуры. 

 Список литературы / References

1. Barker R., Hua Y., Neville A. Internal corrosion of carbon 
steel pipelines for densephase CO2 transport in carbon cap-
ture and storage (CCS) – a review. International Materials 
Reviews. 2017;62(1):1–31.

 https://doi.org/10.1080/09506608.2016.1176306
2. Zhang Y., Pang X., Qu S., Li X., Gao K. Discussion of the 

CO2 corrosion mechanism between low partial pressure and 
supercritical condition. Corrosion Science. 2012;59:186–197. 
https://doi.org/10.1016/j.corsci.2012.03.006

3. Cecile M., Dwaipayan M., Guillaume N., Leila F. Material 
integrity aspects of CCS: an overview for CO2 transport and 
storage. In: Trondheim Conference on CO2 Capture, Trans-
port and Storage Trondheim, Norway – June 21–23, 2021: 
231–236.

4. IEAGHG. Corrosion and Selection of Materials for Carbon 
Capture and Storage. 2010;288. 

5. Witkowski A., Majkut M., Rulik S. Analysis of pipeline 
transportation systems for carbon dioxide sequestration. 
Archives of Thermodynamics. 2014;35(1):117–140.

 https://doi.org/10.2478/aoter-2014-0008
6. Witkowski A., Rusin M., Majkut S., Rulik K. Advances in 

Carbon Dioxide Compression and Pipeline Transportation 
Processes. Springer Cham; 2015:134.

 https://doi.org/10.1007/978-3-319-18404-3
7. Wang S., Zhao J., Gu Y., Xiong D., Zeng Q., Tian B. Experi-

mental and numerical investigation into the corrosion per-
formance of X100 pipeline steel under a different flow rate 
in CO2saturated produced water. Journal of Solid State 
Electro chemistry. 2021;25(3):993–1006.

 https://doi.org/10.1007/s10008-020-04868-9
8. Knoope M.M.J., Guijt W., Ramirez A., Faaij A.P.C. Improved 

cost models for optimizing CO2 pipeline configuration for 
pointtopoint pipelines and simple networks. International 
Journal of Greenhouse Gas Control. 2014;22:25–46.

 https://doi.org/10.1016/j.ijggc.2013.12.016
9. Duong C. Quest carbon capture and storage offset project: 

Findings and learnings from 1st reporting period. Interna-
tional Journal of Greenhouse Gas Control. 2019;89:65–75. 
https://doi.org/10.1016/j.ijggc.2019.06.001

10. Wang Z.M., Liu X.T., Han X., Zhang J. Managing internal 
corrosion of mild steel pipelines in CO2 enhanced oil recovery 
multiphase flow conditions. Energy Technology. 2015;3(3): 
225–233. https://doi.org/doi:10.1002/ente.201402159

11. McGrail B.P., Schaef H.T., Glezakou V.A., Dang L.X., 
Owen A.T. Water reactivity in the liquid and supercritical 
CO2 phase: Has half the story been neglected? Energy Proce-
dia. 2009;1(1):3415–3419.

 https://doi.org/10.1016/j.egypro.2009.02.131

12. YoonSeok C., Srdjan N., Young D. Effect of impurities on 
the corrosion behavior of CO2 transmission pipeline steel in 
supercritical CO2water environments. Environmental Sci-
ence and Technology. 2010;44(23):9233–9238.

 https://doi.org/10.1021/es102578c
13. Lopez D.A., Perez T., Simison S.N. The influence of micro-

structure and chemical composition of carbon and low alloy 
steels in CO2 corrosion. A stateoftheart appraisal. Mate-
rials & Design. 2003;24(8):561–575.

 https://doi.org/10.1016/S0261-3069(03)00158-4
14. Paolinelli L.D., Perez T., Simison S.N. The influence of 

steel microstructure, chemical composition and precorrosion 
on CO2 corrosion inhibitor efficiency. In: NACE CORRO-
SION’2007. Houston, U.S.A., March 2007:07311.

15. Xu L.N. Influence of microstructure on mechanical proper
ties and corrosion behavior of 3% Cr steel in CO2 environ-
ment. Materials and Corrosion. 2012;63(11):997–1003. 
https://doi.org/10.1002/maco.201106389

16. Ochoa N., Vega C., Pebere N., Lacaze J., Brito J.L. CO2 cor-
rosion resistance of carbon steel in relation with microstructure 
changes. Materials Chemistry and Physics. 2015;156:198–205. 
https://doi.org/10.1016/j.matchemphys.2015.02.047

17. Kazakov A., Kiselev D. Industrial application of thixomet 
image analyzer for quantitative description of steel and alloy’s 
microstructure. Metallography, Microstructure and Analysis. 
2016;5:294–301. https://doi.org/10.1007/s13632-016-0289-6

18. Гроховский В.И. Возможности цифровой микроскопии в 
металлографии. Цифровая микроскопия. Материалы шко-
лы-семинара. Екатеринбург: УГТУУПИ; 2001;(1):18–20.

19. Лезинская Е.Я. Методы оценки структурной неоднород-
ности металла труб оболочек ТВЭЛ и чехлов ТВС из кор-
розионностойких сталей и сплавов. Вопросы атомной 
науки и техники. Серия: Физика радиационных поврежде-
ний и радиационное материаловедение. 2003;(3):108–112.

 Lezinskaya E.Ya. Evaluation methods for structure non uni-
formity of metal for cladding tubes and wrapper of corrosion
resistant steels and alloys. Voprosy atomnoi nauki i tekhniki. 
Seriya: Fizika radiatsionnykh povrezhdenii i radiatsionnoe 
materialovedenie = Problems of Atomic Science and Tech-
nology. Physics of Radiation Effects and Radiation Materials 
Science. 2003;(3):108–112. (In Russ.).

20. Лезинская Е.Я., Клюев Д.Ю., Николаенко Ю.Н. Новый 
метод оценки разнозернистой структуры труб из нержа-
веющей сталей и сплавов. Теория и практика металлур-
гии. 2012;(12):68–73.

 Lezinskaya E.Ya., Klyuev D.Yu., Nikolaenko Yu.N. New me 
thod for assessing the inequigranular structure of pipes of stain-
less steels and alloys. Teoriya i praktika metallurgii = Theo ry 
and Practice of Metallurgy. 2012;(12):68–73. (In Russ.).

21. Murase Y., Masuda H., Katayama H. Corrosion resistance of 
finer/coarser pearlitic structures of carbon steel. Journal of 
the Electrochemical Society. 2021;168(4):041501.

 https://doi.org/10.1149/1945-7111/abf185 
22. Akeer E.S. Effect of Carbon Steel Composition and Micro-

structure on CO2 Corrosion. Diss. on degree of Dr.(Ph.). 
Ohio University; 2014:188.

23. Медь в черных металлах: Сб. статей / Под ред. Ле Мэя И., 
Шётки Л. М.Д. Москва: Металлургия; 1988:311.

https://doi.org/10.1080/09506608.2016.1176306
https://doi.org/10.1016/j.corsci.2012.03.006
https://doi.org/10.2478/aoter-2014-0008
https://doi.org/10.1007/978-3-319-18404-3
https://doi.org/10.1007/s10008-020-04868-9
https://doi.org/10.1016/j.ijggc.2013.12.016
https://doi.org/10.1016/j.ijggc.2019.06.001
https://doi.org/doi:10.1002/ente.201402159
https://doi.org/10.1016/j.egypro.2009.02.131
https://doi.org/10.1021/es102578c
https://doi.org/10.1016/S0261-3069(03)00158-4
https://doi.org/10.1002/maco.201106389
https://doi.org/10.1016/j.matchemphys.2015.02.047
https://doi.org/10.1007/s13632-016-0289-6
https://doi.org/10.1149/1945-7111/abf185


Известия вузов. Черная металлургия. 2024;67(2):229–236.
Ровбо А.С., Голубев И.А. и др. Подходы к выбору материального исполнения инфраструктурных объектов транспорта и закачки СО2

236

Поступила в редакцию 10.10.2023
После доработки 07.03.2024

Принята к публикации 15.03.2024

Received 10.10.2023
Revised 07.03.2024

Accepted 15.03.2024

А. С. Ровбо – исследование, методология, формальный анализ; 
написание, рецензирование и редактирование текста, визуали-
зация.
И. А. Голубев – концептуализация, администрирование проекта.
Н. О. Шапошников – администрирование проекта, получение 
финансирования. 
А. В. Пенигин – администрирование проекта.
А. С. Федоров – исследование, методология, формальный анализ, 
визуализация.

A. S. Rovbo – research, methodology, formal analysis; writing, review-
ing and editing the text; visualisation.

I. A. Golubev – conceptualisation, project administration.
N. O. Shaposhnikov – project administration, obtaining funding.

A. V. Penigin – project administration.
A. S. Fedorov – research, methodology, formal analysis, visualisation.

Вклад авторов Contribution of the Authors

Анна Сергеевна Ровбо, инженер, Санкт-Петербургский политех-
нический университет Петра Великого
ORCID: 0000-0002-8312-7351
E-mail:  harchenko.annna@yandex.ru 

Иван Андреевич Голубев, к.т.н., инженер-исследователь, Санкт-
Петербургский политехнический университет Петра Великого
ORCID: 0000-0001-7516-3566
E-mail:  golubev_ia@spbstu.ru 

Никита Олегович Шапошников, к.т.н., директор Научно-образо-
вательного центра «Газпромнефть-Политех», Санкт-Петербургс-
кий политехнический университет Петра Великого
E-mail:  shaposhn_no@spbstu.ru 

Артем Витальевич Пенигин, руководитель проекта, Научно-
технический центр «Газпром нефти»
E-mail:  penigin.av@gazpromneft-ntc.ru 

Александр Сергеевич Федоров, инженер-исследователь Научно-
технологического комплекса Новые технологии и материалы, 
Санкт-Петербургский политехнический университет Петра 
Великого
ORCID: 0000-0003-2571-060X
E-mail:  fedorov_as@spbstu.ru 

Anna S. Rovbo, Engineer, Peter the Great St. Petersburg Polytechnic 
University
ORCID: 0000-0002-8312-7351
E-mail:  harchenko.annna@yandex.ru 

Ivan A. Golubev, Cand. Sci. (Eng.), Research Engineer, Peter the Great 
St. Petersburg Polytechnic University
ORCID: 0000-0001-7516-3566
E-mail:  golubev_ia@spbstu.ru 

Nikita O. Shaposhnikov, Cand. Sci. (Eng.), Director of the Scientific and 
Educational Center “Gazpromneft-Polytech”, Peter the Great St. Peters-
burg Polytechnic University
E-mail:  shaposhn_no@spbstu.ru 

Artem V. Penigin, Project Manager, Gazprom Neft Scientific and Tech-
nical Center
E-mail:  penigin.av@gazpromneft-ntc.ru 

Aleksandr S. Fedorov, Research Engineer of the Scientific and Techno-
logical Complex “New Technologies and Materials”, Peter the Great St. 
Petersburg Polytechnic University
ORCID: 0000-0003-2571-060X
E-mail:  fedorov_as@spbstu.ru 

Сведения об авторах Information about the Authors

https://orcid.org/0000-0002-8312-7351
mailto:harchenko.annna%40yandex.ru?subject=
https://orcid.org/0000-0001-7516-3566
mailto:golubev_ia%40spbstu.ru?subject=
mailto:shaposhn_no%40spbstu.ru?subject=
mailto:penigin.av%40gazpromneft-ntc.ru?subject=
https://orcid.org/0000-0003-2571-060X
mailto:fedorov_as%40spbstu.ru?subject=
https://orcid.org/0000-0002-8312-7351
mailto:harchenko.annna%40yandex.ru?subject=
https://orcid.org/0000-0001-7516-3566
mailto:golubev_ia%40spbstu.ru?subject=
mailto:shaposhn_no%40spbstu.ru?subject=
mailto:penigin.av%40gazpromneft-ntc.ru?subject=
https://orcid.org/0000-0003-2571-060X
mailto:fedorov_as%40spbstu.ru?subject=


Izvestiya. Ferrous Metallurgy. 2024;67(2):237–244.
Rybenko I.A., Rozhikhina I.D., etc. Rational application of high quality manganese concentrate

237

  УДК 669.168
   DOI 10.17073/0368-0797-2024-2-237-244

  m.irina1976@mail.ru
Аннотация. В работе представлены результаты теоретических и экспериментальных исследований процессов восстановления марганца 

из оксидов высококачественного марганцевого концентрата, полученного в результате гидрометаллургического обогащения железомар-
ганцевых руд, а также из марокита (продукта термического синтеза концентрата) и доломита углеродом и кремнием. Методом термо-
динамического моделирования с использованием программного комплекса Терра определены оптимальные температуры и расходы 
восстановителей, обеспечивающие полное восстановление марганца. В качестве восстановителя при использовании оксидных марга-
нецсодержащих материалов для обработки стали можно использовать любой из рассмотренных восстановителей или их комбинацию 
в определенных соотношениях. Результаты экспериментальных исследований позволили разработать технологию получения марокит
манганитового концентрата и монофазного синтетического материала (CaMnO3 ). Эти материалы можно получать по технологии, которая 
включает механическую и термическую обработки смеси высококачественного марганцевого концентрата и обожженного доломита или 
извести. Марокитманганитовый концентрат применим для легирования стали марганцем при выплавке ее в электропечи и в агрегате 
ковшпечь, а монофазный синтетический материал ‒ для производства металлического марганца. На основании результатов термоди-
намических расчетов и экспериментальных исследований предложены технологические параметры обработки стали марокитмангани-
товым концентратом в электропечи и агрегате ковшпечь. Для получения металлического марганца внепечным алюминотермическим 
процессом следует использовать в качестве шихтовой составляющей монофазный синтетический материал CaMnO3 , что позволит повы-
сить термичность процесса, а также извлечение марганца на уровне 90 %. Результаты экспериментальных исследований были получены 
при использовании современных методов исследования с применением лабораторного и аналитического оборудований, а также методов 
статистической обработки результатов. 

Ключевые слова: высококачественный марганцевый концентрат, марокит, монофазный синтетический материал, термохимический синтез, 
термодинамическое восстановление, восстановители, обработка стали, металлический марганец
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Abstract. The article presents the results of theoretical and experimental studies of manganese reduction processes from oxides of highquality manganese 

concentrate obtained by hydrometallurgical enrichment of ferromanganese ores, as well as, from marokite (product of thermal synthesis of concentrate 
and dolomite) with carbon and silicon. The method of thermodynamic modeling with TERRA software complex determined the optimal tempera-
tures and costs of reducing agents that ensure the complete reduction of manganese. It was found that any of the abovementioned reducing agents, 
or a combination thereof in certain ratios, can be utilized as a reducing agent when using oxide manganesecontaining materials for steel treatment. 
The results of experimental studies made it possible to develop technology for the production of marokitemanganite concentrate and monophase 
synthetic material (CaMnO3 ). They can be obtained using the technology developed by the authors, which includes mechanical and thermal treat-
ment of a mixture of highquality manganese concentrate and calcined dolomite or lime. Marokitemanganite concentrate is useful for alloying steel 
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 Актуальность

Для решения проблемы обеспечения металлургичес
кой отрасли марганцем, имеющим важное стратегичес
кое значение, необходима организация промышленной 
добычи и обогащения марганцевых руд месторождений, 
расположенных в Российской Федерации, на основе 
существующих прогрессивных технологических разрабо-
ток. В России имеются значительные запасы марганцевых 
руд (более 290 млн т), но на большинстве оте чественных 
месторождений руды отличаются невысоким качеством: 
при низком (18 – 24 %) содержании марганца и высоком 
удельном содержании фосфора (отношение P/Mn > 0,006) 
они имеют повышенное содержание железа и кремния, 
относятся к труднообогатимым [1 ‒ 3].

Значительные запасы железомарганцевых руд 
имеют ся на Селезеньском и Кайгадатском (32,7 млн т) 
месторождениях. В настоящее время эти руды не 
вовлечены в металлургическое производство, так как 
металлургические способы обогащения для них непри-
годны [1; 3; 4].

В последние два десятилетия как в России [5 ‒ 8], 
так и за рубежом [9 – 12] уделяется большое внимание 
поискам новых химических и гидрометаллургических 
методов обогащения бедных марганцевых руд, шла-
ков и шламов [13 – 15] в связи с решением проблемы 
ресурсосбережения. Кроме того, к ранее существую-
щим требованиям по экономической эффективности 
процессов добавляется еще и их экологическая без-
опасность [16 – 18].

В настоящей работе выполнены термодинамические 
расчеты и экспериментальные исследования по обога-
щению железомарганцевых руд Кемеровской области ‒ 
Кузбасса. Полученные результаты позволили опреде-
лить основные технологические параметры извлечения 
марганца и железа, разработать технологическую схему 
обогащения, при реализации которой возможно полу-
чение высококачественных концентратов марганца 
и железа, при этом извлечение марганца составляет 
90 ‒ 92 %, извлечение железа – 86 ‒ 90 % [19]. 

Изучение процессов восстановления марганца из 
оксидов высококачественного марганцевого концент
рата, выбор восстановителей, позволяющих значи-

тельно повысить извлечение марганца, и разработка 
эффективных технологий подготовки и примене-
ния высококачественного марганцевого концентрата 
яв ляются актуальными задачами.

 Методы исследования и материалы

Фазовый и химический составы высококачествен-
ного марганцевого концентрата определялись мето-
дами химического и рентгенофазового анализов.

В результате исследований [1] установлено, что 
металлотермическое восстановление марганца из окси-
дов значительно ускоряется при использовании марокита 
(Ca, Mg)Mn2O4 и манганитов (Ca, Mg)MnO3 кальция 
и магния, которые могут быть получены из высокока-
чественного марганцевого концентрата. Для стабиль-
ного восстановления марганца необходимо в исходном 
марганецсодержащем материале иметь постоянное 
коли чество марокита и манганитов кальция и магния. 
Марокитманганитовый концентрат и монофазный син-
тетический марганцевый материал, представляю щий 
собой CaMnO3 , можно получать по технологии, которая 
включает в себя механическую и термическую обра-
ботки смеси высококачественного марганцевого кон
цент рата и обожженного доломита или извести. 

Марокитманганитовый концентрат может быть 
использован для легирования стали марганцем при 
выплавке ее в электропечи и в агрегате ковшпечь, 
а монофазный синтетический марганцевый материал ‒ 
для производства металлического марганца.

При реализации термодинамического моделирова-
ния восстановления марганца из оксидов высококачест
венного марганцевого концентрата и марокитман-
ганитового концентрата использовали программный 
комплекс Терра, позволяющий на основе принципа 
максимума энтропии находить равновесный состав 
многокомпонентной, гетерогенной термодинамической 
системы для высокотемпературных условий [20].

Для определения технологических параметров сме-
сей, применяемых для обработки стали в электроста-
леплавильном агрегате, в агрегате ковшпечь изгото-
вили брикеты из манганитмарокитового концентрата 
и порошка самопроизвольно рассыпавшегося сплава 

with manganese when it is smelted in an electric furnace or in a ladle furnace unit, and a monophasic synthetic material is efficient for the production 
of metal manganese. Based on the results of thermodynamic calculations and experimental studies, technological parameters for processing steel with 
marokitemanganite concentrate in an electric furnace and a ladle furnace unit are proposed. Monophasic synthetic material CaMnO3 should be used 
as the charge component for the production of metal manganese by the outoffurnace aluminum thermal treatment, which will increase the terminality 
of the process, as well as the extraction of manganese at the level of 90 %. The results of experimental studies were obtained using modern research 
methods with laboratory and analytical equipment, as well as statistical processing methods. 

Keywords: highquality manganese concentrate, marokite, monophase synthetic material, thermochemical synthesis, thermodynamic reduction, reducing 
agents, steel treatment, metal manganese
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ФС45Mn25 (25 % Мn и 45 % Si) [1]. В качестве связую
щего использовали 23,2 % золы ТЭЦ (8,88 % Al2O3 ; 
23,98 % SiO2 ; 0,56 % TiO2 ; 45,85 % CaO; 4,98 % MgO; 
6,32 % FeO; 8,18 % Fe2O3 ; 1,82 % ппп) и воду (остальное).

Брикеты проплавляли в печи Таммана при темпера-
туре 1773 – 1823 К. После выдержки в течение 5 мин 
металл и шлак сливали и анализировали. 

Использование монофазного синтетического мате-
риала CaMnO3 для получения металлического мар-
ганца алюминотермическим процессом позволит уве-
личить термичность процесса (так как марганец в этом 
соединении представлен высшим оксидом), проводить 
плавку внепечным процессом, а также повысить извле-
чение марганца.

Для расчета состава шихты, продуктов плавки, 
удельного теплового эффекта процесса алюминотерми-
ческого производства металлического марганца была 
разработана компьютерная программа, в основу кото-
рой положены стехиометрические уравнения теплового 
баланса при металлотермическом процессе. 

При проведении опытных плавок шихта состояла 
из высококачественного концентрата, монофазного 
материала (CaMnO3 ) и алюминиевого порошка. Плавку 
вели в горне с верхним запалом.

 Обсуждение результатов

Усредненный химический состав высококачест-
венного марганцевого концентрата: 59,50 % Мnобщ ; 
0,28 % Feобщ ; 5,35 % CaO; 4,00 % CaCl2 ; ме  нее 1,00 % SiO; 
менее 0,01 % P. Результаты рентгенофазового анализа 
показали, что марганец в высококачественном концент
рате содержится в основном в виде Mn3O4 , а также 
содержит (немного) αмарганец, манганозит MnO, хло-
рид кальция CaCl2 .

Исследование углеродотермического восстановле-
ния марганца в системе Mn3О4 ‒ С в отсутствии железа 
показало, что восстановление марганца начинается при 

температурах выше 1723 К и расходе углерода более 
1,5 молей. Одновременно начинается процесс испаре-
ния марганца. При температуре 1723 К и избытке угле-
рода в системе присутствует карбид марганца Mn7С3 , 
который исчезает при увеличении температуры. Пол-
ное восстановление марганца происходит при расходе 
углерода 2 моля.

Расчеты в системе Mn3О4 ‒ Si показали, что вос-
становление марганца кремнием реализуемо на всем 
заданном температурном интервале. Результаты иссле-
дований представлены на рис. 1. Полное восстановле-
ние марганца происходит при расходе кремния 1 моль, 
этому значению соответствует максимальное (47 %) 
содержание марганца в системе, которое при увеличе-
нии расхода восстановителя снижается за счет разбав-
ления избыточным кремнием.

При термодинамическом моделировании восстановле-
ния марганца из оксидов марокита расчеты были выпол-
нены для 1 кг CaMn2O4 , диапазон изменения количества 
восстановителей (углерода и кремния) от 0 до 0,30 кг/кг 
марокита при температуре от 1273 до 2273 К.

Результаты расчетов показали, что при использова-
нии в качестве восстановителя углерода восстановление 
начинается при температуре 1623 К и расходе углерода 
более 0,05 кг/кг марокита и заканчивается при темпера-
туре 1723 К. При восстановлении марганца из оксидов 
марокита кремнием процесс от температуры в заданном 
диапазоне не зависит, это означает, что при температу-
рах сталеплавильных процессов восстановление мар-
ганца зависит только от расхода восстановителя.

При совместном восстановлении марганца из маро-
кита углеродом и кремнием при температурах ста-
леплавильных процессов марганец находится в виде 
металлического марганца в конденсированной и газо-
вой фазах, карбид марганца отсутствует.

Представленная на рис. 2 зависимость коэффи-
циента извлечения марганца от расходов углерода 
и кремния при Т = 1923 К показывает, что при расхо-

Рис. 1. Зависимости равновесных составов  
в системе Mn3О4 ‒ Si от расхода кремния

Fig. 1. Dependence of equilibrium compositions  
in the Mn3O4 ‒ Si system on silicon consumption

Рис. 2. Коэффициент извлечения марганца при совместном  
восстановлении кремнием и углеродом при температуре 1923 К

Fig. 2. Manganese recovery coefficient at combined reduction  
with silicon and carbon at T = 1923 K
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дах восстановителей более 0,2 кг/кг марокита марганец 
восстанавливается полностью.

Таким образом, в качестве восстановителя при 
использовании марганец содержащих оксидных мате-
риалов для обработки стали можно использовать любой 
из рассмотренных восстановителей или их комбина-
цию в определенных соотношениях. 

Результаты фазового анализа образцов марокитман-
ганитового концентрата, полученного при термической 
обработке смесей марганцевого высококачественного 
концентрата и обожженного флюса, и их взвешивания 
после двух недель хранения на воздухе представлены 
в табл. 1. 

Смесь высококачественного марганцевого кон-
центрата и обожженного доломита после выдержки 
при температуре 1223 К в течение 2 ч превращается 
в марокитманганитовый концентрат, который на воз-
духе прак тически не гигроскопичен, так как свободных 
оксидов кальция не содержит.

Экспериментальные данные по восстановлению 
марганца из брикетов с марокитманганитовым кон-
центратом представлены в табл. 2. Получение из высо-
кокачественного марганцевого концентрата и доломита 
манганитмарокитового концентрата делает процесс 
обработки стали марганецсодержащими материалами 
практически безотходным. 

Соотношение (CaO + 1,4MgO)/Mn в марокитманга-
нитовом концентрате может быть в пределах 0,5 ÷ 1,0. 

Однако при плавке лучшие результаты могут быть 
получены при отношении (CaO + 1,4MgO)/Mn в маро-
китманганитовом концентрате 0,50 ÷ 0,72. Это связано 
с уменьшением расхода восстановителя (кремния). 
Последнее, в свою очередь, уменьшает кратность шлака. 
Таким образом, при (CaO + 1,4MgO)/Mn = 0,51 ÷ 1,00 
весь марганец связывается в манганиты кальция и маг-
ния и марокит, что обеспечивает наиболее полное его 
восстановление. При (CaO + 1,4MgO)/Mn < 0,50 появ-
ляются свободные оксиды марганца, что увеличивает 
потери марганца при восстановлении, а если это отно-
шение более 0,72 – увеличиваются расход кремния на 
восстановление и кратность шлака, однако высокая 
степень восстановления возможна и при отношении 
менее 1,0. 

На основании результатов термодинамических рас-
четов и экспериментальных исследований предложены 
технологические параметры обработки стали марокит
манганитовым концентратом в электропечи и агрегате 
ковшпечь: концентрат задают на поверхность металла, 
при этом необходимо предварительное тщательное рас-
кисление металла и шлака для снижения общей окис-
ленности системы металл ‒ шлак. Реальным восстано-
вителем марганца из расплава марокитманганитового 
концентрата является кремний. В целях экономии крем-
ния восстановление марганца необходимо начинать 
углеродом, вводя его коксом на поверхность оксидного 
марганецсодержащего расплава.

Таблица 1. Результаты фазового анализа образцов

Table 1. Results of phase analysis of the samples

Показатель
Значение показателя для опыта

1 2 3 4
Отношение (CaO + 1,4Mg)/Mn в смеси 1,00 0,83 0,72 0,55
Основная фаза Манганит Манганит Манганит Марокит
Присутствует в заметных количествах ‒ Марокит Марокит ‒

Следы, немного Марокит, 
гаусманит

Гаусманит, 
манганозит Гаусманит Гаусманит

Изменение массы после двухнедельной выдержки Не набл. Не набл. Не набл. Не набл.

Таблица 2. Средние результаты опытов восстановления брикетов с марокитманганитовым концентратом

Table 2. Average results of experiments on reduction of briquettes with marokitemanganite concentrate

Отношение 
(CaO + 1,4MgO)/Mn 

в концентрате

Состав брикетов, % Показатели плавки Состав 
металла, %

Извлечение 
марганца, %

Расход 
кремния, 

кг/кг 
восс. 

марганца

Полезное 
исполь
зование

кремния, %
Сплав 

ФС45Mn25
Кон

цент рат

Выход 
металла, 

%

Крат
ность 

шлака, т/т
Mn Si из 

брикета

из кон
цент
рата

0,55 52,6 47,4 116,5 0,61 74,14 18,55 95,8 92,80 0,441 90,3
0,72 51,7 48,3 115,7 0,64 75,26 18,90 96,0 94,27 0,422 91,6
0,83 50,5 49,5 115,5 0,71 73,30 18,15 93,1 87,90 0,483 87,0
1,00 50,2 49,8 112,2 0,75 74,50 17,45 92,3 89,48 0,540 82,3
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При использовании высококачественного марган-
цевого концентрата для производства металлического 
марганца термохимическим синтезом был получен 
монофазный материал, результаты рентгенофазового 
анализа которого представлены в табл. 3.

Восстановление марганца алюминием из синтези-
рованного материала сопровождается значительным 
выделением тепла и может быть представлено схемой

CaMnO3 + Al → [CaO·Al2O3 + 12CaO·7Al2O3] + Mn.

Полученный оксид Al2O3 взаимодействует с окси-
дом СаО с образованием легкоплавких алюминатов. 
Следовательно, в ходе восстановления потери марганца 
теоретически могут быть минимальными.

Так как в качестве исходного марганецсодержащего 
материала использовали смесь высококачественного 

марганцевого концентрата и монофазного синтетичес
кого материала CaMnO3 , прежде всего необходимо 
было определить оптимальное соотношение состав-
ляющих смеси. Для этой цели по разработанной про-
грамме рассчитаны тепловые балансы алюминотерми-
ческих плавок металлического марганца. Результаты 
расчета представлены на рис. 3, а.

Для получения удельного теплового эффекта 
2500 – 2600 кДж/кг шихты, необходимого для проте-
кания самопроизвольного процесса и хорошего раз-
деления металла и шлака, содержание синтезирован-
ного монофазного материала CaMnO3 в шихте должно 
составлять 25 – 35 %, а высококачественного марганце-
вого концентрата 65 – 75 %, что подтверждается экспе-
риментальными данными (рис. 3, б).

В результате опытных плавок получен металл, хими-
ческий состав которого приведен в табл. 4. Из получен-

Таблица 3. Результаты рентгенофазового анализа синтезированного монофазного материала

Table 3. Results of Xray phase analysis of synthesized monophase material

Материал Фазовый состав

Известь Много: известь СаО
Присутствует: портланд Са(ОН)2 , кальцит СаСО3

Высококачественный марганцевый концентрат Много: гаусманит Mn3О4

Синтезированный материал Много: CaMnO3
Присутствует немного: марокит CaMn2O4

Таблица 4. Химический состав опытного металла

Table 4. Chemical composition of the experimental metal

Плавка
Состав металла, % Содержание 

MnO в шлаке, %
Извлечение 

Mn, %Mn Al Si Fe S P
1 96,89 0,81 0,45 0,88 0,004 0,006 7,24 90,70
2 97,00 0,75 0,38 0,83 0,002 0,006 6,15 90,11
3 97,12 0,73 0,40 0,74 0,003 0,005 6,01 91,16
4 96,78 0,68 0,58 0,97 0,004 0,004 8,15 87,68
5 96,84 0,83 0,64 0,91 0,004 0,006 7,35 89,89

Рис. 3. Зависимость удельной теплоты процесса (а) и выхода марганца (б) от содержания синтетического монофазного материала

Fig. 3. Dependence of specific heat of the process (а) and of manganese yield (б) on the content of synthetic monophase material
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ных результатов видно, что химический состав сплава 
соответствует требованиям ГОСТ 6008 ‒ 80.

Необходимо отметить, что металлический марга-
нец отличается низким содержанием вредных приме-
сей (фосфора и серы), а содержание железа не пре-
вышает 1 %. Извлечение марганца из концентрата 
составило в среднем примерно 90 %, кратность шлака 
2,30 ‒ 2,65.

В ходе экспериментов температура расплава состав-
ляла примерно 2300 – 2373 К (при оптимальном соот-
ношении высококачественного концентрата и монофаз-
ного материала (CaMnO3 ) 6,5 ÷ 7,5 ‒ 3,5 ÷ 2,5).

Сквозное извлечение марганца при выплавке метал-
лического марганца из высококачественного марганце-
вого концентрата составило 85,3 – 89,3 %, что значи-
тельно превышает извлечение марганца при выплавке 
металлического марганца алюминотермическим вне-
печным процессом из пероксидных марганцевых руд, 
которое составляет 69 – 72 %. Полезное использование 
алюминия составляет 94 – 96 %.

В результате термодинамических и эксперименталь-
ных исследований предложена технологическая схема 
(рис. 4) применения высококачественного марганце-
вого концентрата, полученного при гидрометаллурги-
ческом обогащении железомарганцевых руд Кузбасса. 

 Выводы

Результаты экспериментальных исследований 
позволили разработать технологию получения маро-
китманганитового концентрата и монофазного син-
тетического материала (CaMnO3), использование 
которых позволяет повысить извлечение марганца до 
90 ‒ 92 %.

Методом термодинамического моделирования опре-
делены оптимальные температуры и расходы восста-
новителей (углерода и кремния), обеспечивающие вос-
становление марганца из оксидов высококачественного 
марганцевого концентрата, полученного в результате 
гидрометаллургического обогащения железомарганце-
вых руд, а также из марокитманганитового концент-
рата. Установлено, что в качестве восстановителя при 
использовании оксидных марганецсодержащих мате-
риалов для обработки стали можно использовать любой 
из рассмотренных восстановителей или их комбина-
цию в определенных соотношениях.

На основании результатов термодинамических рас-
четов и экспериментальных исследований предложены 
технологические параметры обработки стали марокит
манганитовым концентратом в электропечи и агрегате 
ковшпечь. Для получения металлического марганца 
внепечным алюминотермическим процессом разрабо-
таны оптимальные технологические режимы с исполь-
зованием монофазного синтетического материала 
(CaMnO3 ) и высококачественного марганцевого кон-
центрата, что позволит повысить извлечение марганца 
на уровне 90 %.
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Аннотация. В статье представлены результаты разработки информационномоделирующей системы движения слоев шихты и накопления 

расплава в горне доменной печи. В основу работы положены математические модели, отражающие современные представления о проте-
кании физикохимических явлений доменной плавки и технологические особенности ведения доменного процесса. Применение системы 
позволяет определить и визуализировать конфигурацию слоев железорудных материалов и кокса по высоте рабочего пространства 
с учетом заданной рудной нагрузки в равновеликих кольцевых зонах доменной печи. В построении конфигурации слоев шихты при 
подходе материалов в распар печи учтены особенности их движения. Это обусловлено влиянием фурменных очагов, процессов первичного 
шлакообразования, изменения толщины слоя кокса, вызванного развитием процесса прямого восстановления. Расчет процесса накоп ления 
расплава в горне доменной печи предусматривает определение объема шлака, оставшегося в горне печи после закрытия летки предыду-
щего выпуска, расчет динамики заполнения горна печи расплавами чугуна и шлака, определение объемного выхода расплавов чугуна 
и шлака за межвыпускной период и расчет продолжительности выпуска из печи. Разработанная информационномоделирующая система 
позволяет по реально доступной информации о работающей печи оценивать динамику изменения конфигурации слоев по высоте рабочего 
пространства, а также процесс накопления расплава в горне доменной печи. Описана архитектура программного обеспечения, представ-
лена характеристика модулей и проиллюстрирована его работа. Разработанная система может быть использована технологичес ким персо-
налом доменного производства для изучения процессов, протекающих в доменных печах, совершенствования технологических режимов 
функционирования, прогнозирования хода плавки в режиме реального времени в условиях нестабильности их работы. 

Ключевые слова: доменная печь, моделирование доменного процесса, движение шихтовых материалов в печи, накопление расплава чугуна и 
шлака в горне, программное обеспечение, архитектура программного обеспечения, функциональное моделирование
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Abstract. The article presents the results of development of an information modeling system for movement of charge layers and melt accumulation in 

a blast furnace well. The work is based on mathematical models reflecting modern ideas on the course of physicochemical phenomena of blast furnace 
melting and technological features of the blast furnace process. The use of such system makes it possible to determine and visualize the configura-
tion of layers of iron ore materials and coke according to the working space height, taking into account a given ore load in equalsized annular zones 
of the blast furnace. In constructing the configuration of the charge layers, when materials are approaching the furnace belly, the peculiarities of their 
movement are taken into account. This is due to the influence of tuyere zone, primary slag formation processes, and changes in thickness of the coke 

Information modeling system for movement 
of charge layers and melt accumulation 

in a blast furnace well
N. A. Spirin , I. A. Gurin, V. V. Lavrov, L. A. Zainullin

Уральский федеральный университет имени первого Президента России Б. Н. Ельцина (Россия, 620002, Екатеринбург, 
ул. Мира, 28)

Ural Federal University named after the first President of Russia B. N. Yeltsin (28 Mira Str., Yekaterinburg 620002, Russian 
Federation)

Оригинальная статья
Original article

Информационно-моделирующая система 
движения слоев шихты и накопления расплава 

в горне доменной печи
Н. А. Спирин , И. А. Гурин, В. В. Лавров, Л. А. Зайнуллин

©  Н. А. Спирин, И. А. Гурин, В. В. Лавров, Л. А. Зайнуллин, 2024

Информационные технологии
и автоматизация в черной металлургии

Information technologies and 
automatic control in ferrous metallurgy

https://doi.org/10.17073/0368-0797-2024-2-245-253
https://fermet.misis.ru/index.php/jour/search/?subject=доменная печь
https://fermet.misis.ru/index.php/jour/search/?subject=моделирование доменного процесса
https://fermet.misis.ru/index.php/jour/search/?subject=движение шихтовых материалов в печи
https://fermet.misis.ru/index.php/jour/search/?subject=накопление расплава чугуна и шлака в горне
https://fermet.misis.ru/index.php/jour/search/?subject=накопление расплава чугуна и шлака в горне
https://fermet.misis.ru/index.php/jour/search/?subject=программное обеспечение
https://fermet.misis.ru/index.php/jour/search/?subject=архитектура программного обеспечения
https://fermet.misis.ru/index.php/jour/search/?subject=функциональное моделирование
https://doi.org/10.17073/0368-0797-2024-2-245-253
mailto:n.a.spirin%40urfu.ru?subject=
mailto:n.a.spirin%40urfu.ru?subject=


Известия вузов. Черная металлургия. 2024;67(2):245–253.
Спирин Н.А., Гурин И.А. и др. Информационно-моделирующая система движения слоев шихты и накопления расплава ...

246

 Введение

Рациональное распределение шихтовых материа
лов в доменной печи [1 ‒ 3], в полной мере соответст-
вующее параметрам теплового, дутьевого и шлакового 
режимов и текущему состоянию доменной плавки 
в целом [4 ‒ 6], – задача, которая остается актуальной 
как для технологов на производстве, так и для исследо-
вателей доменного процесса [7 ‒ 9].

Процессы, происходящие в горне доменной печи, 
оказывают большое влияние на показатели работы 
доменных печей [10 ‒ 12], что заставляет инженерно
технологический персонал уделять им повышенное 
внимание [13; 14]. Особенно трудной задачей явля-
ется организация хорошей работы горна, а именно, 
динамики заполнения металлоприемника печи чугу-
ном и шлаком [15 ‒ 19]. Для изучения процессов дви-
жения слоев шихты по высоте рабочего пространства 
доменной печи и накопления расплава в горне раз-
работана информационномоделирующая система, 
в основу которой положены математические модели, 
отражающие современные представления о протека-
нии физикохимических явлений доменной плавки 
и технологичес кие особенности ведения доменного 
процесса [19; 20].

 Функциональное моделирование
 

информационно-моделирующей системы

При проектировании информационной системы 
использована методология функционального модели-
рования и графическая нотация метода структурного 
анализа и проектирования IDEF0 [21; 22]. Методо-
логия IDEF0 рекомендована Госстандартом России 
для построения и практического применения функ-
циональных моделей организационноэкономических 
и производственнотехнических систем. Преиму щест
вом использования методологии IDEF0 является воз-
можность наглядного обмена информацией между спе-
циалистами в области информационных технологий 
и инженернотехнологическим персоналом с точки зре-
ния функционирования разрабатываемого программ-
ного обеспечения. 

С использованием возможностей этой методоло-
гии разработана функциональная модель информаци-
онномоделирующей системы движения слоев шихты 
и накопления расплава в горне доменной печи. Модель 
разработана с помощью программного обеспечения 
Ramus [22], содержит более 30 блоков на трех уровнях 
декомпозиции, определяет основные функции и взаи-
мосвязи между отдельными функциональными бло-
ками системы, управляющие воздействия и механизмы 
выполнения каждой функции.

На рис. 1 приведена декомпозиция первого уровня 
функциональной модели. Первый уровень декомпози-
ции контекстной диаграммы включает четыре блока: 
выбор требуемой задачи, расчет динамики изменения 
конфигурации слоев шихты, расчет уровня расплава 
в горне доменной печи, анализ результатов и их сохра-
нение.

 Архитектура информационно-моделирующей
 

системы

Архитектура разработанной информационномоде-
лирующей системы движения слоев шихты и накопле-
ния расплава в горне доменной печи представлена на 
рис. 2. Информационномоделирующая система раз-
бита на небольшие независимые блоки – модули, кото-
рые реализуют функционально законченные фрагменты 
программы. Рассматриваемый подход обусловлен воз-
можностью обновления функционала программных 
модулей без необходимости внесения изменений во 
всю систему, что делает ее более надежной и масшта-
бируемой. Роль модулей выполняют математические 
библиотеки и классы [23].

Информационномоделирующая система состоит из 
следующих модулей:

– модуль расчета динамики изменения конфигура-
ции слоев доменной шихты (обеспечивает расчет кон-
фигурации слоев шихты по высоте профиля доменной 
печи с использованием математической модели);

– модуль расчета накопления расплава в горне 
доменной печи (обеспечивает расчет высоты шлака 
и чугуна перед очередным выпуском по заданной мате-
матической модели);

layer caused by development of the direct reduction process. Calculation of the melt accumulation process in the blast furnace well provides deter-
mining the volume of slag remaining there after the notch closure of previous tapping, calculating the dynamics of filling the furnace well with melts 
of cast iron and slag, determining the volume output of melts of cast iron and slag for the intertapping period and calculating the duration of tapping. 
The developed information modeling system makes it possible to evaluate the dynamics of changes in configuration of layers in the working space 
height, as well as the process of melt accumulation in the blast furnace well, using really accessible information about a working furnace. The soft-
ware architecture is described, the characteristics of the modules are presented and its operation is illustrated. The developed system can be used 
by technological staff of a blast furnace shop to study the processes occurring in blast furnaces, improve the technological modes of operation, predict 
the melting progress in real time in conditions of operation instability. 

Keywords: blast furnace, modeling of blast furnace process, movement of charge materials in a furnace, accumulation of molten iron and slag in a furnace, 
software, software architecture, functional modeling
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– модуль анализа и представления результатов 
(выполняется анализ полученных результатов из рас-
четных модулей; результаты отображаются в числен-
ном и графическом видах, имеется возможность фор-
мирования и экспорта отчета в файл формата Microsoft 
Excel).

 Программная реализация
 

информационно-моделирующей системы

Программная реализация информационной сис-
темы выполнена с использованием клиентсерверного 
подхода с учетом возможностей интеграции с суще-

Рис. 1. Декомпозиция первого уровня функциональной модели

Fig. 1. Decomposition of the first level of the functional model

Рис. 2. Архитектура информационномоделирующей системы движения слоев шихты и накопления расплава в горне доменной печи

Fig. 2. Architecture of the information modeling system for movement of charge layers and melt accumulation in the blast furnace well
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ствующими программными продуктами, используе-
мыми на предприятии, и обмена данными с исполь-
зованием программного интерфейса API (Application 
Programming Interface). Клиентсерверная архитек-
тура представляет собой классическую трехзвенную 
архитектуру, состоящую из уровней представления, 
приложения и данных.

Уровень представления реализован с помощью высо-
коуровневых языков программирования C#, JavaScript, 
языка гипертекстовой разметки HTML5 и каскадных 
таблиц стилей CSS (Cascading Style Sheets). Визуальное 
оформление выполнено с использованием фреймворка 
Bootstrap. Манипуляция объектами DOM (Document 
Object Model) осуществляется библиотекой jQuery, 
построение графиков – библиотекой Chart.js. Этот 
уровень поддерживается с помощью вычислительных 
ресурсов пользователей (веббраузеров).

Уровень приложения реализован на языке прог
раммирования C# на базе фреймворка ASP.NET 
Core MVC с использованием программной плат-
формы .NET 6 [24]. Фреймворк ASP.NET Core выпол-
няет конвейерную обработку запросов пользователей, 
части конвейера (Middleware). Информационная сис-
тема включает в себя Middleware обработки ошибок, 
Middleware аутентификации, Middleware MVC и 
Session Middleware. 

Middleware обработки ошибок позволяет системе 
сигнализировать о проблемах с программным обеспе-
чением при возникновении исключительных ситуа
ций, а также продолжать свою работу и корректно 
отображать вебстраницы при ошибках подключения 
к базе данных, при выполнении алгоритмов расчета 
и т.д.

Middleware аутентификации служит для внедре-
ния в разрабатываемую информационную систему 
стандартного механизма аутентификации и авториза-
ции ASP.NET Identity, а также управления учетными 
записями.

Middleware MVC встраивает системы маршрутиза-
ции, внедрения зависимостей, а также привязку моде-
лей и валидацию данных.

Session Middleware обрабатывает временные дан-
ные пользователей, с которыми они работают во время 
использования системы.

Уровень данных состоит из базы данных и прог
раммы для управления доступом для чтения и записи 
в базе данных. В качестве базы данных для разработан-
ной системы используется СУБД Microsoft SQL Server. 
Связь системы с базой данных осуществляется с помо-
щью технологии Entity Framework Core, которая 
в свою очередь использует программирование Object
Relational Mapping (ORM), применяемое в объект
ноориентированных языках программирования для 
создания виртуальных схем баз данных. Она позво-
ляет манипулировать данными на уровне объектов 
или классов.

 Структура информационно-моделирующей
 

системы

Структура информационномоделирующей системы 
движения слоев шихты и накопления расплава в горне 
доменной печи включает следующие основные блоки:

1. Задание условий работы доменных печей. На этом 
этапе выполняется:

– задание размеров профиля доменной печи, а также 
производительности доменной печи и количества 
выпус ков в сутки;

– задание характеристик комбинированного дутья 
(расход дутья, содержание кислорода в дутье, влаж-
ность, расход природного газа);

– задание физических свойств отдельных компонен-
тов шихты, удельного расхода железорудного материа
 ла и кокса;

 – задание рудной нагрузки по кольцевым зонам 
доменной печи;

 – установка требуемых показателей по выплавке 
чугуна (содержание железа, марганца, кремния и угле-
рода) и коксу (содержание золы, серы и летучих).

2. Выполнение расчетов изменения конфигурации 
слоев шихты и накопления расплава в горне домен-
ной печи с использованием математических моделей. 
Моделирование осуществляется в следующей последо-
вательности [19; 20]:

2.1 ‒ расчет параметров равновеликих кольцевых 
зон (диаметра и радиуса) на колошнике печи, расчет 
расстояния от стен колошника до середины каждого 
кольцевого сечения; 

2.2 ‒ определение распределения рудной нагрузки 
в кольцевых зонах колошника; для этого использу-
ются данные результатов расчета моделей загрузки, 
при отсутствии такой возможности задача решается по 
косвенным показателям – по распределению СО2 или 
температуры в поперечном сечении колошника; при 
этом приняты допущения, что распределение рудной 
нагрузки пропорционально содержанию СО2 и обратно 
пропорционально распределению температур;

2.3 ‒ определение конфигурации слоев железоруд-
ных материалов и кокса в кольцевых сечениях колош-
ника доменной печи, рассчитанной по заданной рудной 
нагрузке; с этой целью для каждого кольцевого сече-
ния проводится расчет масс и объемов железорудных 
материалов (ЖРМ) и кокса; по объему кокса и железо-
рудных материалов, а также площади кольцевого сече-
ния определяется высота слоев шихтовых материалов 
в кольцевых зонах колошника; 

2.4 ‒ определение конфигурации слоев ЖРМ и кокса 
на всех уровнях горизонта шахты и распара печи. 

При моделировании движения материалов в домен-
ной печи учтены следующие особенности. 

Уровень засыпи имеет форму воронки к центру печи. 
В связи с этим вид формируемых слоев ЖРМ и кокса 
будет зависеть от угла наклона поверхности засыпи, кото-
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Рис. 3. Блоксхема алгоритма расчета конфигурации слоев ЖРМ и кокса, накопления расплава в горне доменной печи

Fig. 3. Block diagram of the algorithm for calculating the configuration of layers of iron ore and coke, melt accumulation in the blast furnace well
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рый является переменной величиной и включен в блок 
нормативносправочной информации (НСИ) модели.

В построении конфигурации слоев шихты при под-
ходе материалов в распар печи учтены особенности их 
движения, обусловленные влиянием фурменного очага, 
а также процессы первичного шлакообразования, начи-
нающиеся в районе низа распара и заплечиков.

При построении вида и размеров слоев шихты 
в районе распара учтено изменение толщины слоя 
кокса, вызванного развитием процесса прямого восста-
новления железа, примесей чугуна (кремния, марганца 

и т.д.), затрат углерода на науглероживание чугуна. При 
расчете скорости опускания шихты за счет процесса 
размягчения ЖРМ в распаре учтено, что усадка мате-
риала в зоне первичного шлакообразования происходит 
примерно на 20 %, то есть численно равна объему меж-
кусковых пространств слоя ЖРМ (порозности слоя). 

Наличие над фурменными очагами зоны разрыхле-
ния, имеющей форму эллипсоида вращения [20]. Вер-
шина этой зоны располагается в нижней части шахты 
и в верхней части распара. В вершине этой зоны начи-
нается ускоренное движение частиц шихты. 

Рис. 4. Фрагмент вебстраницы с результатами моделирования конфигурации слоев шихты на колошнике доменной печи (а), 
на первом горизонте шахты (на расстоянии 3,79 м от уровня нижнего обреза колошника) (б),  

на втором горизонте шахты (на расстоянии 7,59 м от уровня нижнего обреза колошника) (в), на уровне распара доменной печи (г)

Fig. 4. Fragment of a web page with the results of modeling the configuration of charge layers on blast furnace mouth (a), 
on the first horizon of the furnace shaft (at a distance of 3.79 m from the level of furnace mouth lower edge) (б), 

on the second horizon of the furnace shaft (at a distance of 7.59 m from the level of the lower edge (в), at the level of the blast furnace belly (г)
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2.5 ‒ расчет расхода дутья, соответствующего произ
водительности печи и удельному расходу дутья. Заме-
тим, что имеется различие между расчетным и фак-
тическим расходами дутья, что объясняется разными 
причинами: неизбежными потерями дутья по воздухо-
подводящему тракту, неточностями фиксирования рас-
хода дутья и др. 

2.6 ‒ расчет объема шлака, оставшегося в горне печи 
после закрытия летки предыдущего выпуска; 

2.7 ‒ расчет динамики заполнения горна печи рас-
плавами чугуна и шлака. Расчеты выполняются с интер-
валом 10 мин. За истекшие 10 мин вводятся корректи-
ровки на изменение фактических параметров доменной 
плавки, вызывающих изменение производства чугуна 
в единицу времени (расхода дутья, расхода природного 
газа, концентрации кислорода в дутье). Затем проис-
ходит поэтапное определение толщины слоев чугуна 
и шлака каждые 10 мин в нарастающем виде с коррек-
тировкой общей высоты расплавов с объемом шлака, 
оставшегося в горне печи от предыдущего выпуска. 

3. Анализ полученных результатов:
– отображение динамики изменения слоев железо-

рудных материалов (ЖРМ) и кокса по мере движения к 
фурменным очагам доменной печи;

– отображение динамики заполнения металло
приемника печи чугуном и шлаком.

Ввод исходных данных осуществляется авторизо-
ванным пользователем на соответствующих вебстра-
ницах. После этого данные с форм отправляются на 
вебсервер, где происходит валидация, то есть проверка 
корректности введенных значений, и в случае успеш-

ной валидации проводится расчет по заданным алго-
ритмам расчета.

 Алгоритм работы пользователя с системой

Алгоритм моделирования динамики изменения кон-
фигурации слоев шихты и наполнения горна доменной 
печи по мере движения шихты к фурменным очагам 
доменной печи представлен на рис. 3 и включает сле
дую щие основные блоки:

1. Ввод параметров и блок НСИ (рудная нагрузка по 
кольцевым зонам, расход дутья, содержание кислорода 
в дутье, влажность, расход природного газа и др.).

2. Расчет параметров равновеликих кольцевых зон 
(диаметр и радиус кольцевых зон, масса и объем кокса 
и железорудного материала в кольцевых зонах).

3. Расчет конфигурации слоев ЖРМ и кокса с уче-
том наклона уровня шихты на колошнике, изменение 
диаметра по высоте печи, процессов развития прямого 
восстановления, первичного шлакообразования, нали-
чия над фурменными очагами зоны разрыхления.

4. Расчет объемного минутного выхода шлака и 
чугуна.

5. Расчет высоты слоя шлака и чугуна.
Фрагменты результатов моделирования изменения 

конфигурации слоев ЖРМ и кокса на отдельных гори-
зонтах доменной печи представлены на рис. 4.

Фрагмент вебстраницы с результатами модели-
рования накопления расплава в горне доменной печи 
представлен на рис. 5. Представлены результаты 
моделирования цикла «наполнение – выпуск» жидких 

Рис. 5. Фрагмент вебстраницы с результатами моделирования цикла «наполнение – выпуск» жидких продуктов плавки в доменной печи

Fig. 5. Fragment of a web page with the results of modeling the cycle “filling ‒ tapping” of liquid melting products in the blast furnace
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продуктов плавки в доменной печи. Начало выпуска 
осуществляется через 50 мин после окончания преды-
дущего выпуска. 

 Выводы

С использованием современных информационных 
технологий разработана информационномоделирую-
щая система движения слоев шихты и накопления рас-
плава в горне доменной печи. В системе предусмот рены 
расчеты динамики изменения конфигурации слоев 
ЖРМ и кокса по высоте рабочего пространства домен-
ной печи, а также динамики заполнения металлоприем-
ника доменной печи жидкими продуктами плавки. 

Разработанная информационномоделирующая сис 
тема может быть использована технологическим персо-
налом для изучения процессов, протекающих в домен-
ных печах, совершенствования технологических 
режимов функционирования, прогнозирования хода 
доменной плавки в режиме реального времени. 
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