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РЕСУРСОСБЕРЕЖЕНИЕ В ЧЕРНОЙ МЕТАЛЛУРГИИ

УДК 669:504

АНАЛИЗ ПРОСТРАНСТВЕННОГО РАСПРЕДЕЛЕНИЯ 
ВТОРИЧНЫХ ГАЗОВЫХ ВЫБРОСОВ ВО ВНЕШНЕЙ ЗОНЕ ВЛИЯНИЯ 

ПРЕДПРИЯТИЙ ЧЕРНОЙ МЕТАЛЛУР ГИИ*

Орелкина О.А., аспирант кафедры энергоэффективных 
и ресурсосберегающих промышленных технологий

Петелин А.Л., д.ф-м.н., профессор кафедры энергоэффективных и ресурсосберегающих 
промышленных технологий ( sasha@misis.ru ) 

Полулях Л.А., доцент кафедры энергоэффективных и ресурсосберегающих 
промышленных технологий ( larisa_m@misis.ru )

Национальный исследовательский технологический университет «МИСиС» 
(119049, Россия, Москва, Ленинский пр., 4)

Аннотация. Предложена методика анализа пространственного распространения вторичных газовых выбросов в приземных слоях атмосфе-
ры внешней зоны влияния предприятий черной металлургии. Метод непрерывного источника вторичных выбросов позволил по данным 
ОАО  «Магнитогорский металлургический комбинат» за 2013 г. провести расчет формирования поля концентрации вторичного выброса 
серной кислоты в воздушной среде географического региона комбината. Построены карты-схемы распределения серной кислоты для двух 
месяцев (июля и сентября), имеющих отличия в розе ветров, и установлено положение максимума концентрации вторичного выброса для 
этих двух вариантов. 

Ключевые слова: первичные газовые выбросы, вторичные газовые выбросы, выбросы предприятий черной металлургии, роза ветров, поле 
концентраций.

DOI: 10.17073/0368-0797-2015-11-793-797

Воздух – это то, чем мы дышим и первое, что по-
падает в организм. Развивается крупная промышлен-
ность, количество газовых выбросов в воздушную сре-
ду нарастает лавинообразно. Надо их контролировать 
(мониторинг) и предсказывать их уровень с привязкой 
к конкретным географическим регионам (почти также, 
как предсказывают погоду и другие атмосферные явле-
ния).

Самое значительное количество вредных веществ 
выбрасывает крупномасштабная индустрия – энерге-
тика, химия, металлургия и др. Предприятия в этих от-
раслях работают непрерывно, производительность за 
короткий срок меняется незначительно и, кроме того, 
сами они долгое время находятся на одних и тех же 
местах (в одних и тех же индустриальных центрах). 
Поэтому предприятия этих отраслей, которые явля-
ются основными поставщиками вредных летучих 
веществ в атмосферу, можно считать стационарны-
ми источниками газовых выбросов. В черной метал-
лургии это металлургические комбинаты полного 
цикла  –  Новолипецкий металлургический комбинат 
(ОАО «НЛМК»), Магнитогорский металлургический 
комбинат (ОАО  «ММК»), Нижнетагильский металлур-

гический комбинат (ЕВРАЗ  НТМК) и др. Они создают в 
окружающей географической среде атмосферные зоны 
влияния. Для каждого металлургического центра ат-
мосферную зону влияния можно условно разделить на 
внутреннюю и внешнюю зону влияния.

Внутренняя зона влияния – это территория само-
го предприятия и находящиеся в непосредственной 
близос ти территории – службы обеспечения, транспорт 
и др., что входит в инфраструктуру предприятия, а так-
же жилые здания, магазины, медицинские учреждения 
(если они находятся в непосредственной близости от 
предприятия). Для внутренней зоны влияния, которая 
для крупных металлургических комбинатов может 
иметь размеры до нескольких десятков километров, 
существуют опробованные расчетные системы анали-
за концентраций вредных веществ в воздушной среде, 
учитывающие большое количество факторов, влияю-
щих на распространение выбросов [1]. Зная инфра-
структуру предприятия, метеорологические и геогра-
фические данные региона, структуру подстилающей 
поверхности и используя большое количество эмпири-
ческих параметров, можно получить достоверную кар-
тину распространения вредных веществ вблизи источ-
ника выбросов. 

Внешняя зона влияния – это вся территория, кото-
рая находится за пределами внутренней зоны. Принято 
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считать, что выбросы вредных веществ на расстояниях 
в несколько сотен километров от источника не пред-
ставляют особой опасности. Поэтому стандартные сис-
темы расчета рассчитаны на расстояния до 100  км. Од-
нако данные мониторинга показывают, что это не так, 
поскольку, например, соединения серы могут иногда 
распространяться более чем на тысячу километров от 
источника выбросов. 

Для расчета пространственного распределения пер-
вичных газовых выбросов стационарных источников 
металлургической отрасли имеется разработанная ме-
тодика, изложенная в работах [2,  3], позволяющая по-
строить во внешней зоне влияния поле концентрации 
любого из компонентов газовых выбросов, количество 
которого контролируется экологическими службами 
данного предприятия. В основу этой методики поло-
жен принцип максимальной опасности, которую мо-
жет представлять анализируемое вещество при своем 
распространении в воздушной среде для населения, 
проживающего в зоне влияния предприятия. Для полу-
чения расчетных значений концентраций учитываются 
факторы распространения веществ выбросов после по-
падания их в атмосферу (ветер и диффузия) и фактор 
снижения их концентрации вследствие химического 
взаимодействия компонентов выбросов с компонента-
ми воздушной среды. Баланс этих факторов позволяет 
определить стационарное поле концентраций первич-
ных выбросов. При этом стационарное поле концент-
раций может быть получено для любого временного пе-
риода, для которого известны показатели розы ветров 
географического региона данного предприятия. Как 
показано в работе [3], для получения обоснованных 
прогнозов максимальной опасности газовых выбросов 
целесообразно поучение расчетных данных и постро-
ение на их основе стационарных полей концентраций 
и карт-схем распространенности опасных летучих ве-
ществ первичных выбросов ежемесячно. Значения от-
носительных концентраций компонентов выбросов, 
представленные на картах-схемах в долях по отноше-
нию к предельно допустимым среднесуточным концен-
трациям (ПДКсс) и обозначенные с помощью изокон-
центрационных линий (линий равных концентраций, 
аналогичных линиям равной высоты на географиче-
ских картах), позволяют выделять области с возмож-
ными превышениями опасного порога загрязненности 
атмосферы и следить за динамикой этих областей в те-
чение года.

Анализ максимальной опасности загрязнения воз-
душной среды в зонах влияния металлургических пред-
приятий не ограничивается построением карт-схем 
распространенности первичных выбросов. Вследствие 
взаимодействия веществ, поступающих в атмосферу и 
являющихся непосредственными продуктами деятель-
ности металлургических комбинатов, образуются вто-
ричные летучие вещества (вторичные выбросы), пред-
ставляющие во многих случаях не меньшую опасность 

для окружающей среды, чем первичные. Так, напри-
мер, газовые первичные выбросы азота и серосодержа-
щих веществ (NOx , SO2 ) образуют в атмосфере летучие 
кислоты HNO3 и H2SO4 , которые являются токсичны-
ми и могут распространяться или накапливаться в зоне 
влияния предприятия.

В данной работе предлагается метод, позволяющий 
проводить анализ вторичных выбросов и получать ста-
ционарные поля концентраций компонентов вторичных 
выбросов, совмещенные с географией внешней зоны 
влияния металлургического предприятия.

Основные принципы расчета концентраций вто-
ричных выбросов содержатся в следующих позициях. 
Во-первых, любое вторичное вещество, появляющееся 
в атмосфере, является продуктом первичных выбросов. 
Поэтому анализ вторичных выбросов возможен только, 
если имеется стационарное поле концентраций пер-
вичных выбросов. При этом для каждого компонента 
вторичных выбросов есть основной компонент первич-
ных выбросов, который является химической базой, 
истоком данного вторичного вещества. Например, если 
проводится построение поля концентрации вторичной 
серной кислоты, то необходимо иметь уже построенное 
поле концентраций первичного серосодержащего выб-
роса (SO2 ).

Во-вторых, образование вторичного вещества про-
исходит в каждой точке воздушного пространства, где 
есть повышенная, по сравнению с фоновым значением, 
концентрация первичного компонента (повышенная 
концентрация SO2 , если проводится анализ распростра-
нения вторичной H2SO4 ). Следовательно источником 
вторичного выброса является пространство, которое 
содержит избыточное количество соответствующего 
первичного компонента. Поэтому дальнейший анализ 
распределения вторичного вещества требует использо-
вания модели непрерывного пространственного источ-
ника, которая применяется в расчете. Сложностью 
использования этой модели является невозможность 
получения полного аналитического решения задачи, 
которое по заданным исходным данным позволяет од-
нозначно определить зависимость концентрации вто-
ричного выброса от пространственной координаты, т.  е. 
рассчитать расстояние от заданного пункта, собственно 
от источника всех выбросов металлургического комби-
ната, до места с заданной концентрацией вдоль любого 
румба розы ветров. С другой стороны, оказывается воз-
можным подготовить алгоритм для компьютерного сче-
та концентраций вторичных выбросов. Компьютерное 
решение задачи определения концентраций вторичных 
выбросов осуществляется на стандартных, уже имею-
щихся расчетных программах, создание новых прог-
раммных продуктов не требуется.

В-третьих, внешние факторы, изменяющие концент-
рацию и перемещающие образующееся во всем прост-
ранстве зоны влияния предприятия вторичное вещест-
во (вторичный выброс) остаются теми же, что и для 
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веществ первичных выбросов. Это ветер, диффузия 
и химическое взаимодействие с окружающей средой. 
Молекулы вторичного вещества, появившиеся в неко-
торой точке при взаимодействии первичного вещества 
с реагентами атмосферы, переносятся в следующую 
расчетную точку по лучу румба розы ветров и на пути 
также взаимодействуют с воздушной средой, из-за чего 
их количество уменьшается. В точке, куда они посту-
пили в уменьшенном количестве, дополнительно воз-
никают новые молекулы этого же вещества и общее 
их количество является суммой молекул, поступивших 
по ветру и появившихся вновь в этой точке. Процесс 
перехода от точки к точке многократно повторяется, 
что позволяет рассчитать концентрацию вторичного 
вещест ва на любом расстоянии от места поступления 
первичного выброса в атмосферу. Аналогичные рас-
четы, проведенные для восьми румбов местной (для 
данного комбината) розы ветров дают численный ма-
териал для составления поля концентрации вторичного 
выброса и построения прогнозной карты-схемы с изо-
концентрационными линиями этого вещества, показы-
вающими его концентрацию по отношению к ПДКсс в 
любом месте географического региона расположения 
предприятия.

В качестве примера приведем результаты расчета 
распространения одного из компонентов вторичных 
выбросов во внешней зоне влияния металлургическо-
го комбината ОАО  «ММК». По данным ОАО  «ММК» 
о количестве выбросов SO2 за 2013 г. [4] был прове-
ден анализ появления H2SO4 в атмосфере на различ-
ных расстояниях от металлургического комбината. На 
первом этапе по методике расчета концентраций пер-
вичных выбросов [2] был проведен расчет поля кон-
центраций SO2 во внешней зоне влияния предприятия. 
Данные расчета частично представлены в таблице. 
Расстояния, приведенные в таблице, показывают гра-
ницу, за которой концентрации SO2 всегда ниже, чем 

ПДКсс. На расстояниях от комбината, меньших, чем 
указанные в таблице (для данного месяца при данном 
направлении ветра), имеется вероятность превышения 
уровня ПДКсс и чем ближе к предприятию, тем эта 
вероятность больше. Величина вероятности рассчиты-
вается по величине фактора повторяемости ветра для 
географического направления (румба), по которому 
измеряется расстояние.

Используя поле концентраций первичного выброса 
SO2 , был произведен компьютерный расчет поля кон-
центраций H2SO4 , результаты которого представлены 
на рис.  1,  2 в виде карт-схем для двух месяцев – сентяб-
ря и июля соответственно. В расчете были использова-
ны кинетические данные, полученные эмпирически [5]: 
средняя скорость перехода SO2 в H2SO4 составляет 
около 0,027 ч –1; среднее время жизни H2SO4 в атмос-
фере оценивается величиной около 50  ч. Выбор двух 
месяцев для иллюстрации распространенности серной 
кислоты в регионе связан с тем, что розы ветров этих 
двух месяцев имеют существенные отличия [6]. От-
личия в розах ветров отражаются в пространственном 
распределении концентраций. Сентябрьская карта-схе-
ма содержит максимум концентрации H2SO4 , которая 
превышает значение ПДКсс. Максимум концентрации 
июльской карты-схемы ниже (числа на изоконцентра-
ционных линиях показывают отношение концентрации 
H2SO4 к значению ПДКсс). Весь характер распределе-
ния H2SO4 для двух приведенных периодов времени 
сильно отличается друг от друга, что видно по распо-
ложению и количественным значениям концентраций 
на изоконцентрационных линиях. В качестве общей ха-
рактеристики можно привести средний размер области, 
внутри которой концентрация H2SO4 может превышать 
1/2  ПДКсс – этот размер в обоих случаях превышает 
1,5  тыс.  км.

В заключении следует отметить, что полученные 
расчетные данные демонстрируют немонотонную 

Расстояния (км) от комбината по восьми направлениям розы ветров ежемесячно, на которых 
концентрация вещества SO2 уменьшается до ПДКсс; рассчитано по данным ОАО «ММК» за 2013 г.

Distances (km) from the plant for the 8 directions of the wind rose on a monthly basis on which the SO2 substance 
concentration is reduced to MPCs; calculated on the basis of OJSC “MMK” for 2013

 Направ -
ление январь февраль март апрель май июнь июль август сентябрь октябрь ноябрь декабрь

с 371 395 373 371 235 235 373 373 395 371 371 395

с-в 278 373 235 317 235 317 317 317 373 373 317 373

в 371 373 371 317 317 373 317 317 371 371 373 373

ю-в 371 278 371 371 317 395 373 395 371 371 395 395

ю 395 371 371 235 317 395 317 317 373 373 373 371

ю-з 371 371 373 235 373 317 373 373 373 317 373 317

з 278 235 373 6 235 235 317 373 317 317 317 373
с-з 278 278 317 317 317 235 235 317 395 317 395 395
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зависимость концентраций вторичных выбросов от 
расстояний. Это означает, что повышения концентра-
ций опасных летучих веществ возможны не только 
вблизи индустриальных центров, где расположены 
предприя тия, имеющие большую производитель-
ность (металлургические комбинаты), а значит и 
большое коли чество первичных газовых выбросов, 
но и вдали от них в местах, где появления вредных 

газовых компонентов представляются случайностью. 
Возможно, что часто упоминающиеся кислотные 
дож ди могут быть последствиями такого немонотон-
ного распространения вторичных газовых выбросов. 
Представляется важным проведение сопоставлений 
расчетных данных о концентрациях вторичных выб-
росов с данными мониторинга в различных геогра-
фических областях.

Рис. 1. Карта-схема распространения вторичного выброса H2SO4 в регионе ОАО «ММК» в соответствии со средней розой ветров сентября

Fig. 1. Schematic map of the spread of H2SO4 secondary emission in OJSC “MMK” region in line with the average wind rose in September

Рис. 2. Карта-схема распространения вторичного выброса H2SO4 в регионе ОАО «ММК» в соответствии со средней розой ветров июля

Fig. 2. Schematic map of the spread of H2SO4 secondary emission in OJSC “MMK” region in line with the average wind rose in July
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ЗАКОНОМЕРНОСТИ КРАТКОВРЕМЕННОЙ ПОЛЗУЧЕСТИ СТАЛИ Ст3
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Аннотация. Исследовано поведение строительной стали Ст3 в условиях кратковременных нагревов в диапазоне температур 450  –  650  °С и 
кратковременного ресурса (до двух часов) при уровне начальных напряжений не выше предела текучести. Обнаружено, что в этих усло-
виях исходная ферритно-перлитная структура стали обладает достаточной стабильностью и рекристаллизации не наблюдается. Показано, 
что при температуре испытания 450  °С для стали Ст3 при уровнях напряжений ~ 0,8 предела ее текучести при 20 °С время до разрушения 
может составлять от часов до суток. При температуре 650 °С разрушение при уровнях напряжений  более 0,8 будет наступать через 
минуты. Вычисленная энергия активации 310,8 ÷ 387,8 Кдж/моль процессов ползучести стали Ст3 может быть соотнесена с энергией 
активации самодиффузии α-железа. 

Ключевые слова: конструкционные строительные стали, структура, феррит, перлит, ползучесть, пределы ползучести, энергия активации пол-
зучести.
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Вопросы конструкционной прочности строитель-
ных сталей в условиях воздействия повышенных (до 
650  °С) температур являются актуальными при проек-
тировании строительных конструкций. Поведение ма-
териалов при кратковременных (до нескольких часов) 
нагревах определяется как снижением их прочностных 
характеристик, вызванных повышением температуры, 
так и действием процессов ползучести (чаще по усло-
виям эксплуатации – кратковременной). Исходя из это-
го, авторами изучено сопротивление ползучести стали 
Ст3 при температурах 450  –  650  °С и времени испыта-
ния до двух часов.

Исследование проводили на образцах из углеродис-
той строительной стали обыкновенного качества Ст3 
(горячекатаный пруток диаметром 20  мм в состоянии 
поставки) с длиной рабочей части 70  мм и диаметром 
7  мм. Химический состав металла в сопоставлении 
с требованиями ГОСТ 380-94 «Сталь углеродистая 
обыкновенного качества» приведен в табл.  1. Из чи-
сла значимых элементов сталь данной плавки содер-
жит,  % (по  массе): 0,13 С; 0,6 Mn; 0,15 Si; 0,11 Cu. 
Микроструктура металла исследовалась на шлифах, 
плоскость которых была перпендикулярна длинной оси 
образца (это же и ось исходного прутка). Выявление 
структуры производилось травлением полированных 
шлифов раствором азотной кислоты в этиловом спирте. 
Испытания на ползучесть проводили по схеме растяже-
ния на испытательной машине АИМА-5 на воздухе при 
температурах 450  –  650  °С от 2  мин до 2  ч под напряже-

нием 65  –  330  МПа, что составляет (0,7 – 1,8)σ0,2 при за-
данных температурах испытаний. При выборе уровней 
напряжений исходили из справочных данных [1  –  6] и 
собственных испытаний кусков из того же материала 
на сжатие с пересчетом на растяжение с уменьшающим 
коэффициентом 1,3, найденном авторами в опытах на 
хромистых сталях. Колебания температуры в процессе 
единичного опыта не превышали ±4  °С. Нагрев образ-

ISSN: 0368-0797.  Известия высших учебных заведений. Черная металлургия. 2015. Том 58. № 11. С. 798 – 802.
© 2015.  Беломытцев М.Ю., Мордашов С.В.

Т а б л и ц а  1

Химический состав стали

Table 1. Chemical composition of steel

Элемент
Содержание легирующих 

и примесных элементов, % (по массе)
по требованиям ГОСТ по факту

C 0,14 – 0,22 0,110 – 0,150
Mn 0,40 – 0,65 0,570 – 0,620
Si 0,15 – 0,30 0,140 – 0,170
P ≤ 0,04 0,010 – 0,013
S ≤ 0,05 0,010 – 0,027
Cr ≤ 0,30 0,060 – 0,070
Ni ≤ 0,30 0,050 – 0,090
Cu ≤ 0,30 0,050 – 0,190
N ≤ 0,01 0,006 – 0,008
As ≤ 0,08 0,006 – 0,008
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ца занимал 1  –  1,5  ч, охлаждение – до 1  ч. Испытания 
заканчивали либо по временному ресурсу (2  ч), либо по 
признаку начала стадии разрушения. При каждой тем-
пературе проводили две серии опытов для выбранных 
уровней напряжений. 

Результаты структурных исследований показали 
следующее. Исходная структура материала была ха-
рактерна для горячекатаного металла и представляла 
собой равноосные зерна феррита размером 17  ±  6  мкм 
(определено по измерению 180  –  220  хорд) и несвяз-
ные области перлита объемной долей ~  17  % (опре-
делено точечным методом на 500 точках пересече-
ний), как правило меньшего, чем феррит, размера, 
расположенные преимущественно по границам зе-
рен феррита, либо в их тройных стыках (рис.  1,  а). 
Установлено (рис.  1,  б,  в), что в принятых условиях 
испытаний исходная феррито-перлитная структу-
ра обладает доста точной стабильностью: при всех 
соотношениях парамет ров «напряжение – время – 
температура» как в области захватов (где уровни на-
грузки были на порядок меньше предела текучести 
и все воздействие сводилось только к температурной 
выдержке), так и в пределах рабочей части образцов 
(за исключением зоны конечного утонения в области 
шейки) как характер, так и количественные показа-
тели структуры остались такими же, как в исходном 
материале (см.  рис.  1,  б). Только в области утонения 
(шейки) в пределах ферритных зерен исходного раз-
мера (~  17  мкм) отчетливо наблюдается образование 
субзеренной равноосной структуры с размерами фраг-
ментов 5  –  9  мкм (см.  рис.  1,  в). Ни в одном из опытов 
признаков рекристаллизации обнаружено не было.

На первичных кривых ползучести стали Ст3 (рис.  2) 
в целом наблюдаются все три стадии ползучести. 
По  ним (удлинение образца – время испытания) опре-
деляли скорость ползучести на стационарном участке. 
По этим данным рассчитаны скорости установившей-
ся ползучести έ для различных температур и началь-

ных уровней напряжений σ. Полученные наборы точек 
(рис.  3) (для каждой из температур и для каждой серии 
испытаний отдельно) описывались линейными зависи-
мостями в координатах log(σ) – log(έ) для определения 
пределов ползучести в соответствии с требованиями 
ГОСТ и в обратных им координатах log(έ) – log(σ) для 
определения уровня деформации по заданной базе ис-
пытания. На рис.  3 приведены данные двух серий ис-
пытаний для каждой температуры, из которых видна 
хорошая сопоставимость результатов, разнесенных во 
времени более чем на год.

В табл.  2 представлены коэффициенты соответст-
вующих зависимостей. Полученные результаты, 
пред ставленные в табл. 2, позволяют прогнозиро-
вать вре меннóе накопление пластической деформации 

Рис. 1. Структура стали Ст3 в исходном состоянии (а) и после испытания на ползучесть при 650 °С (б, в): 
б – участок образца с равномерной деформацией, в – область местного утонения (шейки); плоскость шлифов везде перпендикулярна 

длинной оси прутка (образцов). Размерный штрих – 50 мкм
 

Fig. 1. Structure of St3 steel in an initial condition (a) and after test for creep at 650 °С (б, в):
б – a site of a sample with uniform deformation; в – area of neck; the plane of metallographic samples everywhere is perpendicular to a long axis 

tensile of specimen. A dimensional stroke – 50 microns

Рис. 2. Первичные кривые ползучести образцов стали Ст3 при рас-
тяжении при 650 °С (кривые 1 – 4) и 550 °С (кривая 5) и начальных 

уровнях напряжений 60 (кривая 1), 80 (кривая 2), 90 (кривая 3), 
108,7 (кривая 4) и 200 (кривая 5) МПа

 
Fig. 2. Initial curves of creep of samples of St3 steel, tested at 650 °С 

(curves 1 – 4) and 550 °С (curve 5) and initial levels 
of stress 60 (a curve 1), 80 (a curve 2), 90 (a curve 3), 

108,7 (a curve 4) and 200 (a curve 5) MPа
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конструкций для заданного уровня напряжений. В ка-
честве таковых (с точки зрения работоспособности 
материала) выбраны значения: 1  % (допустимый уро-
вень); 10  % (критический уровень); 25  % (разруше-
ние). Вычисленные временные показатели приведены 
в табл.  3. По  этим данным временной ресурс стали 
Ст3 при 450  °С может составлять до нескольких суток 
в зависимости от уровня напряжений σ при 450  °С [из 
диапазона (0,8  –  1,2)   ]. По отношению к пределу 
текучести при 20  °С (225  –  245  МПа при испытании на 

растяжение по данным работы [1]) эти уровни напряже-
ний составляют соответственно (0,7 ÷ 1,1)  . При 
температуре 650  °С время до разрушения исчисляется 
минутами при уровнях напряжений   =  0,15 ÷ 0,5.

Результаты испытаний при различных температу-
рах позволяют определить температурную зависимость 
процессов ползучести [7  –  9] стали Ст3. Для этого при 
фиксированных уровнях напряжений (90, 130, 170  МПа) 

Т а б л и ц а  2

Параметры линейных зависимостей связи 
скорости ползучести и напряжения 

(а также обратных им зависимостей напряжения 
от скорости установившейся ползучести) для стали Ст3 

в зависимости от температуры испытания

Table 2. The parameters of linear dependency rate 
due to creep and stress (and inverses to them voltage 

dependence of steady creep rate) for St3 steel, 
depending on the test temperature

Т, °С
Серия 

испыта-
ний

Показатели 
зависимости

log(σ) = a + b log(έ)

Показатели 
зависимости

log(έ) = a1 + b1log(σ)
a b a1 b1

450
1 2,526 0,265 – 9,53 3,772
2 2,45 0,092 – 22,044 9,001

550
1 2,224 0,075 – 29,598 13,307
2 2,159 0,076 – 27,193 12,607

650
1 1,779 0,101 – 17,447 9,813
2 1,775 0,134 – 12,684 7,176

Т а б л и ц а  3

Зависимость времени предельной эксплуатации от температуры, уровня напряжений 
и показателя общей накопленной деформации при ползучести стали Ст3

Table 3. The dependence of the time of limit operating from temperature, stress level and measure 
of total accumulated strain at creep of St3 steel

Т, °С

Параметры нагрузки
Скорость 

ползучести, 
%/ч

Время до накопления общей деформации, равной, % 

 МПа 
при этой 

температуре

заданное σ, 
МПа

уровень напря-
жения, σ/σ0,2

1 10 25

450 240 – 280
230 0,8 ÷ 0,9 0,237 (4 ÷ 6) ч (1,5 ÷ 2,5) сут (4,5 – 9,0) сут
290 1,0 ÷ 1,2 0,833 (1 ÷ 1,5) ч (9 ÷ 15) ч (1 ÷ 2) сут
330 1,2 ÷ 1,3 0,933 (14 ÷ 60) мин (2,5 ÷ 10) ч (10 ÷ 30) ч

550 160 – 190
140 0,7 ÷ 0,8 0,704 (1,5 ÷ 10) ч (0,5 ÷ 5) сут (1,5 ÷ 11) сут
170 0,9 ÷ 1,1 1 – 11 (7 ÷ 50) мин (1 ÷ 8) ч (3 ÷ 20) ч
200 1,1 ÷ 1,3 11 – 60 (1 ÷ 6) мин (10 ÷ 60) мин (0,5 ÷ 2,5) ч

650 90 – 115
55,4 0,5 ÷ 0,6 0,32 (1,5 ÷ 2) ч (15 ÷ 20) ч (1,5 – 2,5) сут
90 0,8 ÷ 1,0 30 – 41 (1 ÷ 3) мин (10 ÷ 30) мин (30 ÷ 70) мин
160 1,4 ÷ 1,8 1077 менее 1 мин менее 1 мин ~ 1 мин

Рис. 3. Зависимость скорости ползучести от напряжения для стали 
Ст3 при температурах испытания 450, 550 и 650 °С. Сплошные 
линии – результаты первой серии опытов, штриховые – второй

 Fig. 3. The dependence of creep rate (%/h) on a applied stress (MPa) for 
St3 steel at test temperatures 450, 550 and 650 °С. Continuous 

lines – results of the fi rst series of experiences, shaped – the second
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REGULARITIES OF SHORT-TERM CREEP OF St3 STEEL
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Abstract. The behavior of building steel of the grade St3 was investi-
gated in conditions of short-term heatings in a range of temperatures 
450  –  650  °С and a short-term resource (up to 2 hours) in the area of 
initial stress not above a yield strength. It was revealed, that in these 
conditions initial ferrite + pearlite structure of steel has suffi  cient sta-
bility and recrystallization is not observed. It is shown, that at test tem-
perature of 450 °С and levels of stress ~ 0,8 from a yield strength at 
20  °С time before fracture can make from hours up to days for the 
steel  St3. The fracture more than 0,8 at levels of stress  at tem-
perature of 650  °С starts in several minutes. The calculated energy of 

activation of 310,8 – 387,8 kJ/mole of the creep processes of St3 steel 
can be correlated to the activation energy of α-iron self-diff usion. 

Keywords: building steel, structure, ferrite, pearlite, creep, limits of creep, 
energy of creep activation.
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строились зависимости натурального логарифма ско-
рости установившейся ползучести (%/ч) от обратной 
температуры в °К. Примеры таких зависимос тей приве-
дены на рис.  4. По углу наклона прямых на рис.  4 вычи-
слены энергии активации процесса ползучес ти. Их зна-
чения лежат в диапазоне 310,8  ÷  387,8  кДж/моль, при 
этом для энергии активации самодиффузии α-железа 
известны экспериментально определенные значения от 
196 до 326  кДж/моль [10 – 11].

Выводы. Временной ресурс при температуре 450  °С 
для стали Ст3 при уровнях напряжений ~  0,8 предела 
ее текучести при 20  °С может составлять от часов до 
суток. При температуре 650  °С разрушение при уров-
нях напряжений  более 0,8 будет наступать через 
минуты. 
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Аннотация. Методом максимального давления в газовом (Ar) пузырьке и вольтамперным двухконтактным методом на переменном (2 и 5  кГц) 
токе измерена в диапазоне 1430 – 1645 °С соответственно плотность ρ и удельная электропроводность æ ряда синтетических шлаковых 
расплавов, предназначенных для рафинирования стали в агрегате ковш-печь. На основе выполненных измерений рассчитаны отнесенные 
к 1600 °С коэффициент объемного расширения β, фактический VM и относительный избыточный δVM молярные объемы, а также энергия 
активации электропроводности Eæ и предэкспоненциальный множитель æ0 в уравнении Аррениуса, которым аппроксимировали влияние 
температуры на величину æ. Проанализирован характер зависимости этих величин от степени N частичной замены в шихте шлаков ок-
сидов – полимерообразователей Al2O3 и SiO2 оксидом натрия. С ростом N значения ρ, δVM , Еæ и æ0 монотонно убывают, а æ возрастают. 
Зависимость от N величины β носит более сложный характер. Поведение β и δVM обсуждается с позиций полимерной теории шлаков. 

Ключевые слова: шлаковые расплавы, замена Al2O3 и SiO2 на Na2O, плотность, молярный объем, коэффициент объемного расширения, удельная 
электропроводность, энергия активации электропроводности, влияние замены компонентов шлака на его свойства.
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Физические свойства шлака оказывают влияние на 
кинетику и полноту рафинирования стали в различных 
технологических схемах, в том числе при обработке 
в агрегате ковш – печь. В настоящей работе изучено 
влияние частичного замещения полимерообразующих 
оксидов Al2O3 и SiO2 оксидом натрия на плотность и 
электропроводность синтетических рафинировочных 
шлаков двух групп. Составы шлаковых композиций по 
шихте приведены в табл.  1. Базовый состав шлаковых 
смесей группы  I (№  1) рекомендуют для обработки ста-
ли после раскисления ее алюминием, а базовый состав 
смесей группы  II (№  7) – в случае предварительного 
раскисления стали кремнием. Добавки к шлаку от 5 до 
10  % (по массе) CaF2 способствуют получению необхо-
димой жидкоподвижности.

Фторид кальция можно заменить более предпочти-
тельным по экологическим соображениям оксидом нат-
рия. Источником последнего являются сравнительно 
недорогие отходы промышленного производства, со-
держащие Na2O. Кроме того, оксид натрия снижает вяз-
кость [1  –  3] и поверхностное натяжение [4,  5] различ-
ных основных шлаков, а также, согласно расчетам  [6], 
должен увеличивать их серопоглотительную способ-
ность. В табл.  1 приведена теоретическая сульфидная 
емкость исследуемых шлаков. 

Методики подготовки шихты из порошков оксидов 
и CaF2 марки ХЧ и питьевой соды, а также проведения 
плавок описаны ранее  [9]. В работе использовали вер-

тикальную печь с угольным нагревателем, нейтральная 
атмосферу в которой поддерживалась подачей аргона 
снизу. Измерения вели в режиме охлаждения со ско-
ростью 5 – 10 °C/мин, температуру тигля стабилизиро-
вали к моменту считывания показаний приборов.

Плотность ρ измеряли методом максимального дав-
ления в газовом (Ar) пузырьке с помощью наклонного 
манометра ММН-240, заполненного дистиллированной 
водой. В работе использовали тонкостенные молибде-
новые трубки диаметром 6 мм. Скорость подачи газа не 
превышала 10 пузырьков в минуту. Значения ρ рассчи-
тывали по формуле

       (1)

где  = qh1, 2 – фактические глубины погружения 
трубки в шлак; h1, 2 – отсчеты по шкале механизма пе-
ремещения трубки (находились в пределах 15  –  40  мм); 
q  =  1,014 – поправка, учитывающая вытеснение распла-
ва трубкой; H1, 2 – соответствующие высоты столба ма-
нометрической жидкости (среднее из 4  –  5  измерений); 
K  =  0,483 – постоянный коэффициент наклона трубки 
манометра к горизонту; ρм – плотность манометричес-
кой жидкости. Точность определения плотности сос-
тавляла 3  –  4  %.

Электрическое сопротивление расплава измеря-
ли двухконтактным вольтамперным методом на пе-
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ременном токе с частотами ν  =  2 и 5  кГц, близкими к 
резонансной [10]. Источником стабилизированного на-
пряжения служил генератор ГЗ-18. Силу тока и напря-
жение определяли приборами с цифровой индикацией.

Принципиальная схема измерительной ячейки при-
ведена в работе [11].

Методом электропроводности [12] эту схему преоб-
разовали в последовательную цепь, полное сопротивле-
ние которой Ζ представили как

         (2)

где активное сопротивление R равно сумме сопротивле-
ний расплава Rр и измерительной линии ΔR; XL  =  2πνL  – 
индуктивное сопротивление двухпроводной измери-
тельной линии с индуктивностью L;  

и  – частотно зависимые эквива-

лентные омическое и емкостное сопротивления двой-
ного приэлектродного слоя ячейки, обладающего ем-
костью С и шунтирующим сопротивлением Rш . 

 Оценки [11] показали, что 2πνC  =  1,47 или 3,68  Ом –1 
и ХL  =  2,26·10–2 или 5,65·10–2  Ом в случае используе-
мых частот. Тогда Rэ  <  0,04  Ом и ХСэ  <  0,01  Ом, тогда 
как R  ≈  1  Ом, что позволяет упростить выражение (2): 
Z  =  (R2  +   )

0,5 , откуда следует:

    (3)

Поправку ΔR рассчитали, зная конструкцию и раз-
меры измерительной линии и температурную зависи-

мость удельного сопротивления молибдена (электроды) 
и меди (подводящие провода) [13] при известном рас-
пределении температуры по высоте внутри и вне печи. 
При комнатной температуре 22  –  28  °С ΔR линейно за-
висит от температуры в рабочей зоне печи и составляет 
19,15 и 22,15  мОм при 1350 и 1650  °С соответственно.

Удельную электропроводность расплава æ опреде-
ляли по формуле æ  =  k / Rр , где k – постоянная ячейки, 
полученная ее калибровкой по водным растворам NaCl. 
В дальнейших расчетах, пример которых приведен в 
работе [11], принимали среднее значение æ при обеих 
частотах. Расхождения не превышали 10  % и не носи-
ли систематического характера. Точность измерений æ 
оценили в 9  –  12  %.

Измерения плотности проводили от 1600  –  1645  °С 
до температуры, при которой можно было визуаль-
но наблюдать появление в расплаве кристаллической 
фазы. Температурный диапазон измерений Δt приведен 
в табл.  2. При понижении температуры плотность всех 
расплавов монотонно увеличивалась, что позволило 
выразить ее температурную зависимость уравнением 
линейной регрессии

              (4)

где Т – температура, К. Эмпирические коэффициенты 
a и b в уравнении (4) были рассчитаны методом наи-
меньших квадратов. Их значения, а также ρ при 1600  °С 
представлены в табл.  2. Среднеквадратичные отклоне-
ния δρ рассчитанных по уравнению (4) величин ρр от 
экспериментальных равны 

              (5)

Т а б л и ц а  1 
 

Состав шлаковых композиций, % (по массе), их теоретические оптическая основность λ [7] 
и сульфидная емкость Cs [8] при 1600 °С

Table 1. Composition of slag mixtures, weight %, their theoretical optical basicity λ on [7] and sulphidic 
capacity Cs on [8] at 1600 °C

Номер шлаковой композиции CaO MgO Al2O3 SiO2 Na2O CaF2  Cs , 10–2, %
Шлаки группы I

1 60 8 23 9 0 – 0,7914 2,15
2 60 8 18 9 5 – 0,8180 5,19
3 60 8 15 9 8 – 0,8348 9,08
4 60 8 13 9 10 – 0,8463 13,30
5 60 8 11 9 12 – 0,8501 15,09
6 60 8 8 9 15 – 0,8544 17,40

Шлаки группы II
7 60 7 7 18 0 8 0,7570 0,69
8 60 7 7 18 8 0 0,8118 4,23
9 60 7 7 16 10 0 0,8274 7,10
10 60 7 7 14 12 0 0,8434 12,08
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где n  = 5 – 6 – число измерений в каждом эксперименте. 
В среднем по всем расплавам δρ оказалось ≈ 8,5·10–3  г/см3 
или ≈ 0,4  % от средней плотности, что на порядок мень-
ше погрешности измерений.

Из данных табл.  2 следует, что по мере замещения 
в шихте полимерообразующих оксидов или CaF2 ок-
сидом натрия плотность шлаковых расплавов моно-
тонно убывает, что соответствует соотношению меж-
ду плотностями чистых оксидов и CaF2 . Приведенные 
ниже значения экстраполированы на жидкое состояние 
при 1600  °С (для Al2O3 , CaO и SiO2 – гипотетичес-
кое)  [14,  15]:

CaO Al2O3 SiO2 Na2O CaF2

, г/см3 . . . . . . . . 2,900 3,511 2,07 1,678 2,400
υМ , см3/моль . . . . 19,34 29,04 29,03 36,93 32,53

 
При этом изотермы плотности шлаков обеих групп 

фактически совпадают, если рассматривать зависи-
мость ρ от отношения N числа молей n присадки (Na2O 
или CaF2 ) к суммарному числу молей оксидов – поли-
мерообразователей в области значений 0,28  ≤  N  ≤  0,64 
(рис.  1).

Аналогичное влияние оказывают добавки Na2O на 
плотность четырехкомпонентных высокоизвестко-
вых шлаков с фиксированным массовым отношением 
SiO2 : Al2O3 = 62 : 38 [15].

По данным измерений плотности рассчитали так-
же отнесенные к 1600  °С термический коэффициент 
объем ного расширения β, равный 

              (6)

и молярный объем VM расплавов

              (7)

Здесь M  = Σi Mi  Ni – молярная масса расплава, при-
чем Mi и Ni – соответственно молярные массы и доли 
его компонентов по шихте.

 Величину VM сравнивали с молярным объемом рас-
плава  при идеальном смешении его компонентов, 
который рассчитывали по формуле

 
            (8)

где υMi
 – молярные объемы чистых компонентов (приве-

дены выше). Молярный объем MgO для тех же условий 
рассчитали с помощью формулы Френкеля  [16], приняв 
υМ при 25  °С и сумму ионных радиусов Mg2+ и О2– для 
координационного числа 6 равными соответственно 
11,258  см3/моль (плотность 3,58  г/см3 ) и 0,21  нм  [17]; 
доля ионности связи Mg – О по Полингу [18] состав-
ляет 0,73. Приняв увеличение объема при плавлении 
равным 12,5  %, нашли υМ  =  12,93  см3/моль для жидкого 
MgО. Результаты расчетов молярных объемов приведе-
ны в табл.  2 .

Шлаковые расплавы группы I, в шихте которых мас-
совое отношение Al2O3 / SiO2  >  1, имеют аномально вы-
сокий коэффициент β, превышающий его же значение в 
ранее исследованных высокоизвестковых расплавах, в 
том числе CaО – криолит [4, 14, 15]. Снижение отноше-
ния Al2O3 / SiO2 до ≈ 1 сопровождается уменьшением β 
(расплавы №  5 и 6 ). В шлаках группы II, в которых это 
отношение меньше 1, коэффициент β заметно меньше 
и незначительно возрастает по мере добавки к шихте 

Т а б л и ц а  2

Параметры плотности, молярные объемы и температурный интервал измерений Δt шлаковых расплавов

Table 2. Density parameters, molar volumes and temperature interval Δt of measurements

Номер шлаковой 
композиции a, г/см3 b·103, 

г/(см3·К)
ρ, 1600 °С,

г/см3
β·104,

K–1
VM , 

см3/моль см3/моль
δVM  , % Δt, °С

Шлаки группы I
1 6,176 1,885 2,645 7,1 22,98 20,79 10,5 1465 – 1630
2 6,192 1,91 2,615 7,3 22,815 21,32 9,7 1505 – 1615
3 7,089 2,425 2,545 9,5 23,21 21,63 7,3 1485 – 1645
4 7,100 2,445 2,52 9,7 23,24 21,84 6,4 1470 – 1610
5 6,685 2,235 2,50 8,95 23,26 22,04 5,5 1430 – 600
6 6,507 2,15 2,48 8,65 23,19 22,33 3,85 1430 – 1610

Шлаки группы II
7 5,401 1,495 2,60 5,75 22,435 21,56 4,05 1460 – 1610
8 5,344 1,495 2,54 5,9 22,615 22,06 2,5 1480 – 1615
9 5,583 1,63 2,525 6,45 22,76 22,20 2,55 1525 – 1625
10 5,418 1,55 2,51 6,2 22,91 22,34 2,55 1485 – 1615
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Na2O. Зависимости β от степени замещения N компо-
нентов шихты (см.  выше) шлаков обеих групп имеют 
слабо выраженный максимум в области 0,4  <  N  <  0,6 
(см.  рис.  1) и похожи по форме. 

Во всех шлаках VМ >  . Относительный избыточ-

ный молярный объем  в шлаках груп-

пы  I монотонно убывает от 10,5 % до ≈ 3,9 % по мере 
замещения в шихте оксида алюминия оксидом натрия. 
В шлаках группы II δVM максимален также в базовом 
шлаке №  7, шихта которого содержала CaF2 , и умень-
шается от ≈  4  % до практически постоянного значе-
ния 2,50  –  2,55  % при замене в шихте флюорита, а за-
тем SiO2 оксидом Na2O. Изотермы δVM % показаны на 
рис.  1 в зависимости от степени замещения N.

Коэффициент объемного расширения и молярный 
объем зависят от микроскопического строения и харак-

тера межчастичного взаимодействия в расплаве. Со-
гласно оценке авторов, исследованные шлаки являют ся 
слабо полимеризованными жидкостями. Степень по-
лимеризации α (отношение числа мостиковых атомов 
кислорода к их максимально возможному числу) даже 
в базовом шлаке №  1, содержащем максимальное коли-
чество оксидов – полимерообразователей, менее 10–2. 
Анионная подсистема такого расплава состоит, в основ-
ном, из ионов «свободного» кислорода О2– и алюмо- и 
кремнекислородных мономеров  и , причем 
ионные доли уже димеров  не могут превы-
шать 1  –  2  % от ионных долей соответствующих моно-
меров. Поэтому дальнейшие добавки Na2O к шлакам 
обеих групп будут приводить не столько к структурным 
изменениям в анионной подсистеме, сколько к росту 
концентрации ионов О2– за счет концентрации моно-
меров. Одновременно будут появляться катионы Na+. 
Эти изменения в ионном составе расплавов приводят к 
снижению жесткости межчастичных связей вследствие 
уменьшения доли ковалентной связи за счет ионной, 
что и сопровождается ростом коэффициента β и приб-
лижением объема VМ к  .

Температурный диапазон измерений электросо-
противления шлаковых расплавов указан в последней 
колонке табл.  3. При повышении температуры удель-
ная электропроводность всех расплавов монотонно 
увеличивается. Политермы æ пяти из них, относящих-
ся к разным группам, приведены на рис.  2. Построе-
ние в координатах ln æ  –  1 / Т, К–1, позволило выделить 
две температурные области, в которых полученные 
зависимости можно считать линейными, но в высо-
котемпературной области углы наклона к оси абс-
цисс (1 / Т) меньше, чем в низкотемпературной. Тем-
пература Т ′, приблизительно соответствующая точке 
перегиба политерм, в шлаках группы I незначительно 
уменьшается по мере роста содержания оксида натрия 
от (1490  ±  15)  °С в расплавах композиций №  1 и 2 до 
(1460  ±  15)  °С в расплаве композиции №  6. В шлаках 
другой группы Т ′  ≈  1480  –  1490  °С. Указать однознач-
но причину перегиба политерм и природу температу-
ры Т ′ в настоящее время не удается. Возможно, они 
связаны с изменения ми агрегатного состояния шлака 
или его структуры, от которых зависит подвижность 
частиц, участвующих в переносе электрического за-
ряда. К сожалению, в справочной литературе [19,  20] 
отсутствуют систематические сведения о влиянии зна-
чительных добавок оксидов щелочных металлов на 
плавкость и, тем более, положение поверхности лик-
видуса для многокомпонентных оксидных систем, по-
добных исследованным.

При температурах выше Т ′ удельную электропро-
водность всех расплавов можно удовлетворительно ап-
проксимировать уравнением типа Аррениуса 

 

        (9)

Рис. 1. Изотермы плотности ρ, г⁄см3 (1); коэффициента объемного 
расширения β·104, К–1 (2) и относительного избыточного молярного 

объема δVM  , % (3) при 1600 °С: 

а – шлаки группы I,  б – шлаки группы II, 

 на рис.1,б приведены величины 2ρ

Fig. 1. Isotherms of density ρ, g/cm3 (1); coeffi  cient of volume 
expansion β·104, K–1 (2) and relative excess molar volume δVM  , % (3) at 

1600 degrees Celsius: 

a – slag melts of group I,  б – slag melts of group II, 

 on Fig. 1, б sizes 2ρ are specifi ed
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где R – универсальная газовая постоянная; Т – темпе-
ратура, К. На этом основании экспериментальные дан-
ные при Т  >  Т ′ представили в координатах ln æ  –  104

 / Т 
и методом наименьших квадратов определили значе-
ния энергии активации электропроводности Еæ и мно-
жителя æ0 . Величины Eæ , æ0 и рассчитанные затем 

по уравнению (9) значения æр при трех температурах 
приведены в табл.  3. Среднеквадратичные отклонения 
δæ расчетных величин æр от экспериментальных, вычи-
сленные по формуле, аналогичной (5), в среднем соста-
вили ≈  1,6  Ом–1∙м–1, что соответствует относительной 
погрешности ≈  2  %, существенно меньшей погреш-
ности измерений.

Влияние частичного замещения оксидов – полиме-
рообразователей оксидом натрия или CaF2 на основные 
параметры электропроводности шлаков показано на 
рис.  3. В шлаках обеих групп оно имеет однотипный 
характер: чем больше отношение N, характеризую-
щее степень взаимного замещения компонентов, тем 
меньше величины Eæ и æ0 и больше удельная элек-
тропроводность. При этом в области близких значе-
ний N близки также и значения указанных параметров 
электро проводности.

Удельная электропроводность высокоосновного 
шлакового расплава, не содержащего в значительных 
количествах оксидов переходных металлов переменной 
валентности, определяется концентрацией, зарядом и 
подвижностью ионов – токоносителей. Поэтому дос-
товерный анализ полученных результатов должен ба-
зироваться на адекватных представлениях о микроско-
пическом строении исследованных шлаков и участии 
отдельных структурных единиц в переносе электричес-
кого заряда.

Выводы. По результатам измерений плотности и 
электросопротивления двух групп синтетических шла-
ков, предназначенных для рафинирования стали в агре-
гате ковш-печь после раскисления ее алюминием (груп-

Т а б л и ц а  3

Параметры электрической проводимости шлаковых расплавов, число m расчетных точек 
для Eæ и æ0 и температурный интервал измерений Δt

Table 3. Parameters of electrical conductivity of a melted slags, number (m) of points 
for Eæ and æ0 calculations and temperature interval Δt of measurements

Номер шлаковой 
композиции

Eæ , 
кДж/моль

æ0 ,
104, Ом–1·м–1

æp , Ом–1·м–1

m Δt, °C
1500 °C 1550 °C 1600 °C

Шлаки группы I
1 122,4 22,16 47,94 60,43 75,23 4 1435 – 1615
2 107,6 7,92 53,55 65,42 79,07 4 1440 – 1615
3 96,9 4,40 61,62 73,78 87,51 4 1430 – 1615
4 79,85 1,535 68,15 79,06 91,00 4 1445 – 1615
5 75,8 1,24 72,51 83,50 95,43 4 1450 – 1610
6 78,3 1,62 79,93 92,47 106,15 4 1440 – 1610

Шлаки группы II
7 108,9 7,485 46,35 56,72 68,75 5 1430 – 1610
8 101,1 5,41 56,61 68,35 81,65 4 1430 – 1605
9 95,7 4,785 72,55 86,69 102,5 5 1430 – 1605
10 92,2 4,33 83,33 98,92 116,35 5 1435 – 1610

Рис. 2. Влияние температуры, °С, на удельную электропроводность 
æ,Ом–1·м–1, шлаковых расплавов: 

цифры у кривых – номер композиции по табл.  1

Fig. 2. Infl uence of temperature, degrees Celsius, on specifi c 
conductivity æ, (Om·m)–1 of slag fusions: 

fi gures at curves – numbers of compositions according to Tab. 1
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па I) или кремнием (группа II) установлено влияние 
частичного замещения в шихте шлаков оксидов Al2O3 
и SiO2 оксидом Na2O на плотность ρ, коэффициент объ-
емного расширения β, избыточный молярный объем 
δVM , удельную электропроводность æ и энергию акти-
вации электропроводности Eæ расплавов. Оксид натрия 
рассматривается как альтернатива флюориту по эколо-
гическим и экономическим причинам. В шлаках обеих 
групп добавки Na2O до 12  –  15  % (по массе) снижают 
ρ, δVM и Eæ и повышают æ. Влияние их на β носит бо-
лее сложный характер. Поведение δVM и β может быть 
объяс нено с позиций полимерной теории. Величины Eæ 
и множителя æ0 в уравнении типа Аррениуса, аппрок-
симирующего температурную зависимость æ, коррели-
руют между собой (компенсационный эффект).
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Рис. 3. Зависимость энергии активации электропроводности Еæ , 
кДж/моль (1); предэкспоненциального множителя 

æ0·10–3, Ом–1·м–1 (2) и расчетного значения удельной электропро-
водности æр , Ом–1·м–1, при 1600 °С (3) от степени замещения 

N компонентов шихты: 
a – шлаки группы I, б – шлаки группы II, N – то же, что на рис. 1

 
Fig. 3. Dependence of the activation energy of electrical conductivity 

Eæ , kJ/mol (1); a preexponentional multiplier æ0·10–3, (Om∙m)–1 (2) and 
calculated value of specifi c conductivity æc , (Om∙m)–1, at 1600 °C (3) 

from extent of replacement N of charge components: 
a – slag melts of group I, б – slag melts of group II. 

N is identical to Fig.  1 
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Abstract. Density ρ and electrical conductivity in some synthetic slag 
melts intended for refi nement of steel in the unit a ladle-furnace are 
measured at temperature range of 1430  –  1645  °C. The maximum 
pressure in a gas (Ar) bubble and the volt-ampere double-electrodes 
on alternating current with a frequency of 2  kHz and 5  kHz methods 
were used respectively. The specifi c conductivity æ and also coeffi  -
cients of volume expansion β, actual molar volumes VM and relative 
excess molar volumes δVM at 1600 °C were calculated on the basis of 
the received results. Temperature dependence of æ was approximated 
by Arrhenius′s equation. The activation energy of conductivity Eæ and 
preexponentional multiplier æ0 were also calculated. The dependences 
of the measured characteristics of the slag melts were defi ned from ex-
tent of partial replacement N of Al2O3 and SiO2 in slag charge by Na2O. 
With the growth of N the sizes of ρ, δVM  , Eæ and æ0 monotonously 
decrease, but æ increases; dependence of β from N has more complex 
character. Dependence β and δVM values from N was discussed from 
position of the polymeric theory. 

Keywords: slag melts, replacement of Al2O3 and SiO2 by Na2O, density, 
molar volume, coeffi  cient of volume expansion, specifi c conductiv-
ity, activation energy of conductivity, slag components, replacement, 
properties.
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Аннотация. На металлургическом заводе «Электросталь» разработана и внедрена новая система автоматического управления на вакуумной 
дуговой печи № 8. В настоящей работе рассматривается качество получаемых слитков после вакуумного дугового переплава с использова-
нием новой и старой систем автоматического управления вакуумными дуговыми печами в сталеплавильном цехе № 6. Опыты проводились 
с использованием сплава ЭИ435. В ходе вакуумного дугового переплава на печах № 8 и № 10 выявлено, что качество слитков, получаемых 
на печи № 8, выше, чем на печи № 10. Далее была произведена обработка слитков вакуумного дугового переплава на прессе 6300 в кузнеч-
но-прессовом цехе № 2, а затем на стане 250/350 в прокатном цехе № 3. Продукция, полученная из слитков, выплавленных на печи №  8, 
позволяет экономить до 83 кг с каждой тонны металла. 
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В настоящей работе рассматривается качество полу-
чаемых слитков после вакуумного дугового переплава 
(ВДП) с использованием новой и старой систем авто-
матического управления вакуумными дуговыми печами 
№  8 и № 10 в сталеплавильном цехе № 6 (СПЦ-6) на 
металлургическом завод «Электросталь» [1].

С целью исследования качества выплавляемых слит-
ков был выбран сплав ЭИ435.

Электроды диам. 250 мм исследуемого сплава были 
подготовлены к вакуумному дуговому переплаву ме-
тодом сплошной обточки поверхности на обдирочных 
станках. Диаметры и вес подготовленных электродов 
приведены в табл.  1.

Вакуумный дуговой переплав трех электродов (№  2, 
6, 7) производили на вакуумной дуговой печи №  8 с 
применением новой системы управления (опытная тех-
нология) (рис.  1). Переплав остальных электродов про-
изводили по серийной технологии (рис.  2) на вакуум-
ной дуговой печи № 10 [2, 3].

При вакуумном дуговом переплаве с применени-
ем новой системы управления подстывания «жидкой» 
ванны у края кристаллизатора не наблюдалось. Со-
кращение продолжительности ионизации составляло 
не более 1  с. Наблюдалось мгновенное подавление за-
рождающейся ионизации в результате сжатия столба 
дуги знакопеременным магнитным полем (ЗМП). На 
протяжении всего переплава на расходуемом электроде 

сохранялся четкий «буртик» [4, 5]. Внешний вид остав-
шихся после ВДП огарков по обеим технологиям при-
веден на рис.  3.

В табл. 2 приведены параметры переплава и ско-
рость наплавления слитков сплава ЭИ435. При пере-

ISSN: 0368-0797.  Известия высших учебных заведений. Черная металлургия. 2015. Том 58. № 11. С. 810 – 814.
© 2015.  Ильинский А.И., Ливаткин П.А., Положенцев К.А.

Т а б л и ц а  1

Диаметры и вес подготовленных электродов

Table 1. The diameters and weight of prepared electrodes

Номер 
электрода

Вес подготов-
ленных 

электродов, кг

Диаметры 
подготовленных 
электродов, мм Дефекты

голова хвост

1 654 250 230
На конусе 

поперечная 
трещина

2 596 250 224 –
3 610 250 230 –
4 636 250 226 –

5 638 250 230 На конусе 
поперечная 

трещина6 622 250 230

7 648 248 222 –
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Рис. 1. Слиток ВДП сплава ЭИ435, переплавленный по опытной технологии

Fig. 1. VAR ingot of EI435 alloy remelted with the experienced technology

Рис. 2. Слиток ВДП сплава ЭИ435, переплавленный по серийной технологии

Fig. 2. VAR ingot of EI435 alloy remelted with serial technology

Рис. 3. Внешний вид оставшихся после ВДП огарков

Fig. 3. Exterior of the cinders after VAR
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плаве требовалось поддерживать желаемую скорость 
наплавления слитка равной 1,70 кг/мин. Из данных 
табл. 2 видно, что скорости наплавления слитков, пе-
реплавленных по серийной и опытной технологиям, 
находятся на одном уровне. Однако постоянство тех-
нологических параметров новой системы (напряжение, 
ток, расстояние и др.) позволяет поддерживать иден-
тичность технологии ВДП, которая заложена в профиль 
плавки по току и напряжению, и снизить влияние чело-
веческого фактора [6 − 8].

Выгруженные из кристаллизатора слитки охлажда-
лись на воздухе.

После обработки поверхности на слиткообдироч-
ных станках вакуумные дуговые слитки диам.  320  мм 
сплава ЭИ435 поступали в кузнечно-прессовый цех 
№  2 (КПЦ-2) на горизонтальный пресс 6300 [9, 10]. 
При этом было отмечено, что на слитке №  2 плавки 
по серийной технологии произведена обрезь с голов-
ной час ти на 125  мм (из-за неудаляемых дефектов по-
верхности слитка – шлаковые включения). Подготовку, 
нагрев и прессование слитков проводили по серийной 
технологии из контейнера диам.  310  мм на заготовку 
диам.  95  мм для прокатного цеха №  3. Замечаний при 
прессовании слитков не было. Полученные заготовки 

без обработки поверхности были сданы в прокатный 
цех №  3. Передел заготовок на стане 350/250 осуществ-
лялся по действующей технологии [11,  12]. Замечаний 
по исполнению технологии не было. Механические 
свойства, определяемые при комнатной температуре, 
соответствовали нормам ТУ и имели достаточный запас 
по всем характеристикам. Контрольно-сдаточные ис-
пытания плавки опытной технологии в диам.  28/26  мм 
и в диам.  27/25 мм проводили в соответствии с 
ТУ 14-1-3957. Свойства фактические. Макрострукту-
ра всех плавок удовлетворительная [13  –  15]. Сквоз-
ной расход металла от «черного» вакуумного дугового 
слитка до катаного сорта со стана 350/250 представлен 
в табл.  3. Видно, что сквозной расход металла на плав-
ке, выполненной с применением опытной технологии, 
ниже серийной на 83 кг/т.

На рис. 4 представлена макроструктура расходуемо-
го электрода сплава ЭИ435.

На рис. 5 представлена макроструктура продольного 
сечения слитка № 3 сплава ЭИ435, полученного с помо-
щью опытной технологии на вакуумной дуговой печи 
№ 8. 

На рис. 6 представлена макроструктура головной ча-
сти слитка № 2 сплава ЭИ435, полученного с помощью 

Т а б л и ц а  2

Параметры переплава и скорость наплавления слитков сплава ЭИ435

Table 2. Parameters of remelting and meltrate of the ingots of EI435 alloy
 

Технология Номер 
слитка

Номер 
электрода

Рабочий ток 
переплава, кА

Параметры ЗМП 
(ток соленоида, кА)

Скорость наплавления 
слитка, кг/мин

Серийная

1 1

3,8 0

1,71
2 5 1,75
3 3 1,80
4 4 1,77

Среднее значение 1,76

Опытная

1 6
3,8 3,5

1,71
2 2 1,70
3 7 1,69

Среднее значение 1,70

Т а б л и ц а  3

Сквозной расход металла слитка докатанного сорта

Table 3. The through consumption of metal of rolled stock ingot

Технология

Расходный коэффициент, кг/т
СПЦ-6 КПЦ-2 прокатный цех № 3

выходнойна подготовку 
к переплаву на переплав на обработку на прессование на обдирку на прокат 

заготовок 
Серийная 

1308
1086 1180 1165 1040 1045 2122

Опытная 1103 1142 1149 1060 1016 2039
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опытной технологии на вакуумной дуговой печи № 8. 
Выводы. Сквозной расход металла от «черного» ва-

куумного дугового слитка до катаного сорта со стана 
350/250 для слитка, выплавленного на вакуумной дуго-
вой печи № 8 ниже, чем при переплаве на вакуумной 
дуговой печи № 10 на 83 кг/т.

Применение при вакуумном дуговом переплаве но-
вой системы управления способствует подавлению за-
рождающейся ионизации во время переплава, поддер-
жанию постоянной скорости переплава и стабилизации 
процесса.

Макроструктура всех слитков сплава ЭИ435, пе-
реплавленных на вакуумной дуговой печи № 8 с но-
вой сис темой управления однородна и удовлетворяет 
предъявляемым требованиям.

Механические свойства плавок, проведенных на ва-
куумной дуговой печи № 8, имеют достаточный запас 
по всем характеристикам.

Установка новой системы управления на остальных 
вакуумных дуговых печах сталеплавильных цехов ме-
таллургического завода «Электросталь» экономически 
целесообразна, это позволит вывести предприятие на 
более высокий технологический уровень.
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Abstract. The management system of vacuum arc furnace no.  8 at 
JSC  “Metallurgical Plant “Electrostal” was modernized. To deter-
mine the quality of the ingot during vacuum arc remelting the central 
research laboratory of JSC “Metallurgical Plant “Electrostal” made 
a comparative analysis of ingots produced at the vacuum arc fur-
naces no. 10 and no. 8. The experiments were performed using the 
EI435 alloy. It was found that the quality of ingots produced in the 
furnace no.  8 is higher than the quality of ingots from the furnace 
no.  10. Next further processing of vacuum arc remelting ingots was 
produced on the press 6300 in the forging shop no. 2, and then at 
rolling mill 250/350 in the rolling shop no. 3. Derived products from 
ingots, melted in the furnace no. 8, save up to 83 kilograms of each 
ton of metal. 
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Аннотация. Проблемой выплавки сплавов на основе железа в вакуумной индукционной печи (ВИП) является обеспечение рафинирования ме-
талла, одновременно сохранение легирующих элементов и получение заданного состава. Решить эту задачу невозможно без адекватного 
количественного описания процессов рафинирования сплавов в глубоком вакууме. Целью данной работы являлось создание адекватной 
модели испарения компонентов сплава на основе железа при плавке в ВИП. В качестве лимитирующей стадии процесса испарения принят 
акт перехода компонента в газовую фазу. Величину потока каждого компонента сплава в газовую фазу в этих условиях рассчитывали по 
уравнению Лангмюра. Разработанная модель дает адекватные результаты прогноза по испарению компонентов высоколегированных спла-
вов на основе железа при их выплавке в вакуумной индукционной печи в глубоком вакууме. Созданный алгоритм позволяет рассчитывать 
изменение состава сплава и массы на основе железа в ходе его рафинирования в вакуумной индукционной печи выбранной вместимости 
при заданном остаточном давлении и температуре. 

Ключевые слова: модель, испарение, уравнение Лангмюра, сплавы на основе железа, вакуумная индукционная печь.
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Вакуумная плавка способствует рафинированию 
металла от примесей [1]. Однако ценные легирующие 
элементы могут при этом испаряться, что затрудняет 
получение стабильного химического состава сплава. 
Поэтому задачей работы является создание модели по-
ведения всех компонентов легированных сплавов при 
рафинировании в вакууме. Это облегчит выбор ших-
товых материалов, обеспечит эффективное удаление 
примесей из металла и создание ресурсосберегающей 
технологии производства.

В глубоком вакууме массоперенос компонентов в га-
зовой фазе, как правило, не определяет процесс испаре-
ния. При выплавке сплавов в вакуумной индукционной 
печи (ВИП) происходит интенсивное перемешивание 
металла. Поэтому, в первом приближении, не будем 
учитывать затруднения в доставке компонентов на гра-
ницу раздела металл – газ. Тогда в качестве лимитирую-
щей стадии, определяющей поведение компонентов 

металла, можно принять акт перехода компонента в га-
зовую фазу (испарение компонента).

Плотность потока элементов в газовую фазу при 
плавке в глубоком вакууме, кг/(м2·с) рассчитывается по 
уравнению Лангмюра [2]

              (1)

где pi – равновесное давление пара данного компонента 
над расплавом заданного состава, Па; pост – остаточное 
давление в вакуумной индукционной печи,  Па; Mi  – от-
носительная атомная (или молекулярная в случае уда-
ления H2 , N2 , O2 и др.) масса компонента i; R – универ-
сальная газовая постоянная, R = 8314 Дж/(К·кг-моль); 
Т  – температура сплава, K; αi – коэффициент Лангмюра.

Значение коэффициента αi для реальных сплавов 
подбирается в результате пробного счета по модели и 
сравнения результатов расчета с экспериментальными 
данными [3,  4], т. е. в данном случае α является параме-
тром адаптации модели.

Величину pi определяли по закону Рауля [5]

             (2)

ISSN: 0368-0797.  Известия высших учебных заведений. Черная металлургия. 2015. Том 58. № 11. С. 815 – 818.
© 2015.  Зубарев К.А., Котельников Г.И., Лопатенко А.Д., Семин А.Е.

ИНЖИНИРИНГ В ЧЕРНОЙ МЕТАЛЛУРГИИ

* Работа выполнена в рамках ФЦП «Исследования и разработки 
по приоритетным направлениям развития научно-технологического 
комплекса России на 2014 – 2020 годы». Проект № 14.578.21.0023 
«Разработка и внедрение ресурсосберегающих технологий произ-
водства сложнолегированных марок сталей и сплавов с заданными 
свойствами для деталей и узлов авиакосмической техники».



816

ИЗВЕСТИЯ ВЫСШИХ УЧЕБНЫХ ЗАВЕДЕНИЙ.  ЧЕРНАЯ МЕТАЛЛУРГИЯ.  2015. ТОМ 58.  № 11

где  – давление насыщенного пара над жидким чис-
тым компонентом i; xi – мольная доля компонента i в 
сплаве; γi – коэффициент активности компонента.

Коэффициент активности γi рассчитывали по фор-
муле [6]

           (3)

где  – коэффициент активности элемента i в беско-
нечно разбавленном растворе в железе при температуре 
1873  К [7  –  9]; fi – коэффициент активности, описываю-
щий отклонение реального раствора от модели беско-
нечно разбавленного раствора при условии использова-
ния массовых долей; Aспл и Аосн – масса моля сплава и 
его основы соответственно.

Для расчета fi использовали параметры взаимо-
дейст вия из работы [7]:

   (4)

Экстраполяцию значений γi,  τ  +  Δτ, T с 1873 К на темпе-
ратуру расплава Т проводили по теории квазирегуляр-
ных растворов [6]:

  (5)

Значение  рассчитывали по уравнению [9]

           (6)

где A, B, C, D – постоянные величины, принятые по 
справочным данным [10].

Недостающие значения  рассчитывали самостоя-
тельно по показателям теплоты испарения компонента 
и температуры его кипения [11]. 

Определив плотность потока wi , найдем поток ком-
понента Wi = wi F, испаряющегося с поверхности метал-
лической ванны площадью F.

Зададим некоторый достаточно малый шаг рафини-
рования расплава по времени Δτ. Тогда изменение мас-
сы каждого компонента расплава на данном шаге будет 
равно

           (7)

В момент времени τ + Δτ масса компонента i будет 
равна

     (8)

Общая масса расплава через период Δτ в момент 
времени τ + Δτ:

              (9)

Концентрация i-го элемента в металле в момент вре-
мени τ + Δτ:

   (10)

Изложенный алгоритм позволяет найти состав и мас-
су сплава к моменту окончания элементарного периода 
рафинирования Δτ. После окончания «первого» периода 
Δτ можно приступить к формированию исходных дан-
ных, необходимых для расчета плотности потока испа-
ряющихся компонентов wi,  τ  +  Δτ в следующем интервале 
времени Δτ и т. д. Рассчитанные состав и масса сплава 
могут быть сохранены в базе расчетных данных для по-
следующей распечатки и построения графиков и анализа.

Для проверки адекватности модели использованы 
экспериментальные данные работы [3], в которой изу-
чено удаление меди из железа в вакуумной индукци-
онной печи. Исследование испарения меди проводи-
ли при давлении аргона 0,13  Па и температурах 1550, 
1600, 1650  °С методом последовательного отбора проб, 
масса шихты составляла 500  г, начальное содержание 
меди в железе – 0,2  %, отношение F / V  =  0,238  см–1, где 
V  – объем металла. 

Результаты расчетов и экспериментов представлены 
на рис.  1, из которого видно, что разработанная модель 
хорошо описывает экспериментальные данные. Адап-
тационный параметр α для всех экспериментов равен 
единице. 

Вторая система, на которой была оценена адекват-
ность данной модели, железо – олово [3]. Эксперимент 
проводили в вакуумной индукционной печи при давле-
нии 0,13  Па и температуре 1550  °С, начальная масса ме-
талла составляла 500  г при отношении F / V  =  0,238  см–1, 
начальная концентрация олова – 0,07  %. Эксперимен-
тальные и расчетные данные в виде зависимости кон-

Рис. 1. Испарение меди из железа в ВИП при давлении аргона 
0,13 Па. Линии – расчет по представленной методике. 

Точки – экспериментальные данные [1]:
 1 – 1550 °С, 2 – 1600 °С, 3 – 1650 °С

 
Fig. 1. Copper vacuum evaporation from iron under argon pressure 

0.13 Pa. Lines – proposed model. Dots - experimental data[1]:
1 – 1550 °С, 2 – 1600 °С, 3 – 1650 °С
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центрации олова от времени рафинирования представ-
лены на рис.  2. Адаптационный коэффициент α для 
системы Fe – Sn принят равным единице. 

Из рис.  2 видно, что модель хорошо описывает экс-
периментальные данные по испарению олова из жидко-
го железа в глубоком вакууме. 

Адекватность испарения легирующих элементов была 
проверена на примере сплава Fe  –  18  %  Cr  –  9  %  Ni [3]. 
Эксперимент проводили в вакуумной индукционной 
печи при давлении 0,13  Па и температуре 1650  °С, 
начальная масса сплава составляла 500  г при отноше-
нии F / V  =  0,238  см–1, начальная концентрация хрома – 
18,3  %. Экспериментальные и расчетные данные в виде 
зависимости концентрации хрома от времени рафини-
рования представлены на рис.  3. Адаптационный коэф-
фициент α для хрома принят равным 0,85.

Из рис.  3 видно, что модель вполне удовлетвори-
тельно описывает экспериментальные данные по испа-
рению хрома из сплава Fe – 18 % Cr – 9 % Ni в глубоком 
вакууме.

Таким образом, созданный алгоритм позволяет рас-
считывать изменение состава и соответственно массы 
сплавов на основе железа при рафинировании их в ва-
куумной индукционной печи при заданном остаточном 
давлении и температуре. Результаты расчетов могут 
быть использованы для совершенствования действую-
щей технологии и разработки инновационных техноло-
гий выплавки сплавов на основе железа.
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Рис. 2. Испарение олова из жидкого железа в ВИП при давлении 
аргона 0,13 Па и температуре 1550 °С. Линия – расчетные данные 

по предложенной методике. Точки – экспериментальные данные [1]

Fig. 2. Tin vacuum evaporation from iron under argon pressure 0.13 Pa 
and temperature 1550 °C. Lines – proposed model. Dots – experimental 

data [1]

Рис. 3. Испарение хрома из сплава Fe – 18 % Cr – 9 % Ni в ВИП 
при давлении аргона 0,13 Па и температуре 1650 °С. Линия – рас-
четные данные по разработанной методике. Точки – эксперимен-

тальные данные [1]

Fig. 3. Chrome vacuum evaporation from Fe – 18 % Cr – 9 % Ni alloy 
under argon pressure 0.13 Pa and temperature 1650 °C. 
Lines – proposed model. Dots – experimental data [1]
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Abstract. The problem of melting the iron-based alloys in a vacuum induc-
tion furnace is to provide a metal refi ning while maintaining alloying 
elements and ensuring the specifi ed composition. It is impossible to 
solve this problem without the appropriate quantitative description of 
deep vacuum refi ning processes. The objective of the research was to 
create an adequate model of iron-based alloy components evaporation 
in deep vacuum. The act of the component transition into the gas phase 
is taken as the limiting stage of the vacuum evaporation process. The 
fl ow of each alloy component was calculated with Langmuir’s equa-
tion. The model developed by the authors gives the adequate results of 
prediction the iron-based high alloy components evaporation during 
smelting in a vacuum induction furnace with deep vacuum. The algo-
rithm developed in this work makes possible to calculate the altera-
tion of the alloy composition and the mass of iron during refi ning in 
a vacuum induction furnace with selected capacity, residual pressure 
and temperature. 

Keywords: model, vacuum evaporation, Langmuir’s equation, iron-based 
alloy, vacuum induction furnace.
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Аннотация. Разработана камера высокого давления с увеличенным на 50  % реакционным объемом, состоящая из оксидного контейнера 
(ZrO2  –  Y2O3 ) и запирающих прокладок, позволяющая на аппарате высокого давления типа «разрезная сфера 300» проводить эксперимент 
при давлениях до 7,0 ГПа и температурах до 1600 °С и выращивать монокристаллы алмаза до 2 карат, а так же получать наноструктури-
рованные алмазные компакты и двухслойные алмазно-твердосплавные пластины. Экспериментально установлено, что для равномерного 
заполнения всей полости между твердосплавными пуансонами и равномерного их нагружения оптимальными являются контейнеры с 
пористостью 20 – 25 %. 

Ключевые слова: синтез, давление, алмазный монокристалл, камера высокого давления, аппарат высокого давления, контейнер, запирающие 
прокладки.
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Получение сверхтвердых материалов с заданными 
физическими, химическими, механическими и размер-
ными характеристиками определяется возможностями 
аппаратов высокого давления, применяемых при их из-
готовлении. В работе [1] представлен обзор аппаратов 
высокого давления (АВД), пригодных для синтеза алмаз-
ных материалов. Для синтеза алмазов широко применя-
ются прессовые и безпрессовые АВД. К первым мож-
но отнести АВД типа «наковальня с лункой», «белт» и 
многопуансонные АВД. Ко вторым – многопуан сонные 
АВД. В прессовых АВД давление создается за счет пе-
редачи усилия от цилиндров высокого давления, а в 
безпрессовых – за счет передачи давления масла через 
изолирующие эластичные прокладки. В обоих случаях 
при создании давления применяется принцип мульти-
пликации. Имеются данные по эффективности создания 
давления в АВД различных типов. Так, для прессовых 
АВД, пригодных для выращивания алмазных монокри-
сталлов, эффективность АВД типа «белт» при давлении 
в реакционной зоне 5,5  ГПа составляет 38  %, а при дав-
лении 7,7  ГПа – 28  % [2]. Аппараты высокого давления 
типа «наковальня с лункой – тороид» характеризуются 

эффективностью около 25  % при 7,7  ГПа  [3]. Такая низ-
кая эффективность использования усилия прессов высо-
кого давления связана с конструктивными особенностя-
ми строения твердофазной камеры высокого давления 
(КВД). При нагружении КВД, помимо нагружения кон-
тейнера высокого давления, происходит также нагруже-
ние прокладок между пуансонами, как правило, твердо-
сплавными. Сжимаемые прокладки изготавливаются из 
материалов с низким напряжением сдвига – литограф-
ского камня (кальцита), пирофиллита и др. Прокладки 
обеспечивают герметизацию полости высокого давления 
и боковую поддержку пуансонов.

Для передачи давления от твердосплавных пуан-
сонов к реакционной зоне КВД в аппаратах высокого 
давления используют контейнеры, которые должны 
обеспечить теплоизоляцию горячей зоны от твердо-
сплавных пуансонов и электроизоляцию ее от токопод-
водящих пуансонов.

К материалам контейнеров предъявляются следую-
щие требования:

– низкое сопротивление сдвигу, т. е. способность 
хорошо передавать давление с рабочей поверх-
ности пуансонов к реакционной зоне;

– малая сжимаемость;
– низкая теплопроводность;
– низкая электропроводность;
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– отсутствие фазовых превращений в условиях 
длительных выдержек при высоких давлениях и 
температурах;

– высокая температура плавления (> 1600 °С);
– химическая инертность по отношению к материа-

лам реакционной зоны;
– высокая химическая чистота.
Общие требования, предъявляемые к материалам 
для прокладок:
– высокий коэффициент трения о твердосплавные 

пуансоны;
– хорошая деформируемость в процессе сжатия 

пуансонов для обеспечения уменьшения зазора 
между ними;

– высокий коэффициент внутреннего трения для 
предотвращения прорыва материала контейнера 
в зазор между пуансонами в процессе синтеза;

– термостойкость не ниже 200 °С;
– отсутствие фазовых превращений в условиях 

длительных выдержек при высоких давлениях и 
температурах;

– хорошие электроизоляционные свойства;
– стойкость к действию охлаждающей жидкости 

(воды).
Представленным требованиям отвечают многослойные 

композиционные прокладки, в которых одна часть долж-
на быть легко деформируемой, а вторая – трудно дефор-
мируемой. В начальный период нагружения установки до 
момента соприкосновения твердосплавных пуансонов с 
контейнером, а так же в процессе уплотнения контейнера 
прокладки должны легко деформироваться, а в дальней-
шем деформироваться слабо и препятствовать вытеканию 
материала контейнера в зазоры между пуансонами.

Целью настоящей работы являлась разработка КВД 
с увеличенным реакционным объемом для беспрессо-
вого АВД типа «разрезная сфера 300» [4], состоящей 
из контейнера и запирающих прокладок, пригодных 
для длительных экспериментов (несколько суток) при 
высоких давлениях и температурах, например по выра-
щиванию крупных (до 2  карат) монокристаллов алмаза. 
Для решения данной проблемы были разработаны кон-

тейнер повышенной плотности для увеличения коэф-
фициента использования полезного объема реакцион-
ной зоны КВД и технология его изготовления, а также 
запирающие композиционные прокладки для надежной 
герметизации данного контейнера.

В качестве материала для изготовления контейнера 
применяли оксид циркония ZrO2 , стабилизированный 
оксидом иттрия Y2O3 , который обладает низкой тепло-
проводностью и другими необходимыми для реализа-
ции поставленных целей свойствами [5].

Контейнеры изготавливали методами порошковой 
металлургии. Проводили следующие стадии обработ-
ки: размол и смешивание компонентов, формование, 
удаление пластификатора, спекание. Окончательные 
размеры контейнера получали алмазным шлифовани-
ем. Температуру спекания на воздухе варьировали в 
пределах 1350  –  1700  °С, пористость контейнеров пос-
ле спекания составляла 45 – 3 %.

В качестве материала для композиционных прокла-
док на установке «разрезная сфера 300» из всех рассмо-
тренных вариантов выбрана композиция сталь 65Г  – 
стеклотекстолит, которая в процессе эксплуатации по 
уровню деформаций соответствовала контейнеру повы-
шенной плотности, обеспечивая его надежную работу 
длительное время. В процессе нагружения камеры зона 
вытекания материала контейнера между твердосплав-
ными пуансонами не превышала 2 мм.

Было экспериментально исследовано влияние по-
рис тости контейнера на способность передавать дав-
ление в реакционную зону. О скорости процесса ре-
лаксации давления в КВД судили по зависимости 
электросопротивления реакционной ячейки от време-
ни. Типичная зависимость электросопротивления ячей-
ки от времени представлена на рис.  1. Градуировочный 
график зависимости давления в реакционной ячейке в 
КВД от давления масла в АВД «разрезная сфера 300» 
представлен на рис. 2.

Рис. 2. Влияние пористости контейнера на способность передавать 
давление в реакционную зону, %:
1 – 1 – 5; 2 – 20 – 25; 3 – 35 – 40

Fig. 2. Eff ect of the container porosity on the ability to transmit pressure 
to the reaction zone at %:

1 – 1 – 5; 2 – 20 – 25; 3 – 35 – 40

Рис. 1. Изобарические зависимости электросопротивления ячейки 
от времени при давлении масла в АВД, кгс/см2 :

1 – 200; 2 – 300; 3 – 500

Fig. 1. Isobaric dependences of electrical resistivity of the cell on time 
when the oil pressure in the pressure vessel is at kgf/cm2 :

1 – 200; 2 – 300; 3 – 500
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При большой пористости контейнера (35  –  40  %) 
в эксперименте регистрировали только фазовые пе-
реходы BiI-II – 2,55  ГПа и BiII-III – 2,69  ГПа  [6]. Пре-
дельное рабочее давление в гидравлической системе в 
этой серии экспериментов составляло 1600  кгс/см2, но 
при этом давления фазового перехода 4,2  ГПа в PbSe 
в контейнере достигнуто не было. По-видимому, весь 
рабочий ход твердосплавных пуансонов был выбран на 
уплотнение контейнера и запирающих прокладок.

При пористости контейнера 20  –  25  % давление 
4,2  ГПа в реакционной зоне достигнуто при 1250 кгс/см2 
в гидросистеме. Контейнер хорошо передавал давле-
ние и образовывал равномерный запорный слой между 
пуан сонами.

Контейнеры с минимальной пористостью 1  –  5  % 
очень хорошо передают давление (4,2  ГПа при 770  кгс/см2 
в гидросистеме). Однако эксплуатировать такие контей-
неры нерационально, поскольку при нагружении час то 
происходят «выстрелы» (самопроизвольный выброс 
материала контейнера между пуансонами). По-види-
мому, надежного запирания камеры не происходит, так 
как материал контейнера не течет и не образует равно-
мерный запорный слой между пуансонами. Прокладки 
загружаются неравномерно, что является дополнитель-
ной причиной «выстрелов». При использовании такого 
контейнера твердосплавные пуансоны преждевремен-
но выходят из строя, поскольку на пуансонах возни-
кают локальные напряжения из-за соприкосновения с 
контейнером только в отдельных местах, а так же из-за 
«выстрелов».

Наиболее перспективными из рассмотренных кон-
тейнеров являются контейнеры, изготовленные из ZrO2 
с пористостью 20  –  25  %, поскольку, несмотря на поте-
рю в давлении, определенная пористость и деформи-
руемость контейнера необходимы для равномерного 
заполнения всей полости между пуансонами, равно-
мерного нагружения пуансонов и образования опти-
мального запорного слоя.

Подобранные материалы и технологии изготовле-
ния контейнеров и запорных прокладок были опробо-
ваны при синтезе монокристаллов алмаза и получении 

образцов АТП на установке «разрезная сфера 300» и 
показали хорошие результаты. Были синтезированы 
желтые монокристаллы алмаза весом до 1,9  карата. Для 
получения менее окрашенных монокристаллов алмаза 
рекомендуется применять предварительную деазота-
цию элементов сборки и контейнер [7].

Выводы. При экспериментальном изучении спо-
собности керамических контейнеров создавать вы-
сокие давления были определены их пористость и 
деформируе мость, необходимые для равномерного 
заполнения всей полости между пуансонами, равно-
мерного нагружения пуансонов и образования опти-
мального запорного слоя. Установлено, что наиболее 
перспективными из рассмотренных являют ся контей-
неры, изготовленные из ZrO2 с порис тостью 20 – 25 %.

Разработаны КВД с увеличенным на 50  % реакци-
онным объемом, которые позволяют на АВД «разрез-
ная сфера 300» синтезировать монокристаллы алмаза 
весом до 1,9 карата.
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Abstract. Developed high-pressure chamber with a 50 % increase in reac-
tion volume consisting of an oxide container (ZrO2 – Y2O3 ) and lock-
ing pads allow to carry out an experiment for high-pressure type “split-
sphere-300” at pressures up to 7.0  GPa and temperatures up to 1600  °C 
and to grow diamond single crystals up to 2  carats, as well as to receive 
nanostructured diamond compacts and double-layer diamond carbide 
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inserts (DCI). It was established experimentally that for uniform fi lling 
of all the cavities between the carbide punches and even their optimal 
loading a container with a porosity of 20 – 25 %. 
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Аннотация. Установлено, что повысить эксплуатационные характеристики деталей горно-металлургических машин можно путем формирова-
ния гетерогенно-упрочненного поверхностного слоя. Рассмотрены методы формирования гетерогенной структуры поверхностным плас-
тическим деформированием (ППД). Указана важность выявления характера влияния параметров гетерогенно упрочненного слоя на экс-
плуатационные характеристики деталей машин. Проведено моделирование процесса гетерогенного упрочнения ППД методом конечных 
элементов. Даны рекомендации по применению гетерогенного упрочнения ППД для упрочнения тяжелонагруженных деталей. Установле-
но, что применение различных способов ППД позволяет в широких пределах варьировать степень, глубину и равномерность упрочнения 
деталей машин. При этом срок службы ответственных тяжелонагруженных деталей, работающих в условиях усталостного нагружения, за 
счет гетерогенного упрочнения их поверхностного слоя может быть увеличен в 1,5 раза и более. 

Ключевые слова: гетерогенное упрочнение, поверхностное пластическое деформирование, усталостная прочность, моделирование, метод ко-
нечных элементов, горно-металлургические машины, качество.

DOI: 10.17073/0368-0797-2015-11-823-827

Горно-металлургические машины работают в весьма 
тяжелых условиях и имеют большое количество дета-
лей, подвергающихся усталостному нагружению. При-
мерами подобных деталей являются детали редукторов 
и передач, резьбовые соединения, валки и  др. Установ-
лено [1  –  3], что значительное повышение эксплуатаци-
онных свойств деталей машин может быть достигнуто 
путем формирования на их рабочих поверхностях чере-
дующихся участков высокой и низкой твердости – гете-
рогенной структуры. Чередование в гетерогенном слое 
упрочненных твердых участков с менее упрочненными 
вязкими способствует торможению развития микро-
трещин и повышению усталостной прочности мате-
риала [1]. При абразивном изнашивании поверхности 
твердые включения в пластичной основе затрудняют 
контакт абразивных частиц с материалом основы, что 
позволяет многократно увеличить износостойкость по 
сравнению с равномерно упрочненным поверхностным 
слоем [3]. 

Известен успешный опыт формирования гетеро-
генных структур методами химико-термической обра-
ботки, комбинированной с другими методами физи-

ко-химического воздействия [1], а также нанесением 
покрытий [3]. В то же время, одним из наиболее эф-
фективных способов повышения эксплуатационных 
характеристик деталей машин является упрочнение 
их с помощью поверхностного пластического дефор-
мирования (ППД) [4  –  6]. Широкие технологические 
возможности ППД позволяют с его помощью получать 
гетерогенно упрочненные структуры. При этом для 
получения гетерогенно упрочненных структур могут 
быть использованы различные методы ППД.

Гетерогенно упрочненная структура может быть 
получена применением динамических (ударных) мето-
дов ППД, в частности статико-импульсной обработки 
(СИО) [7]. Статико-импульсная обработка осуществ-
ляется в условиях сочетания периодического дина-
мического и постоянного статического воздействия 
деформирующего инструмента на обрабатываемую по-
верхность. Динамическое (ударное) воздействие позво-
ляет создавать большие напряжения в пятне контакта 
инструмента и заготовки при сравнительно небольшой 
затраченной мощности, а статический поджим спо-
собствует более эффективной передаче ударного им-
пульса в обрабатываемую поверхность. Для генерации 
ударных импульсов при СИО может использоваться 

ISSN: 0368-0797.  Известия высших учебных заведений. Черная металлургия. 2015. Том 58. № 11. С. 823 – 827.
© 2015.  Афонин А.Н., Ларин А.И., Макаров А.В.

* Исследования проводятся в рамках государственного зада-
ния  723.
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гидравлический генератор ударных импульсов [7], от-
личающийся высоким КПД. Нагружение инструмента 
с помощью ударной системы, состоящей из бойка и 
волновода, позволяет формировать импульсы заданной 
формы, что обеспечивает оптимальные условия для 
протекания процесса пластической деформации. Глу-
бина упрочнения при СИО может достигать 10  мм и 
более при степени упрочнения до 100  % и более [7, 8]. 

Сравнение результатов исследования сопротивле-
ния контактному усталостному износу поверхности 
образцов, представляющих собой цилиндрические ро-
лики диаметром 40  мм с витками кольцевой резьбы, 
изготовленные из стали 40Х и подвергнутых СИО, с 
аналогичными исследованиями износа образцов, по-
лученных накатыванием со статическим нагружени-
ем инструмента и шлифованных, показало, что изно-
состойкость образцов, полученных СИО, в 1,7  раза 
выше, чем накатанных, и в 3,1 раза выше, чем шлифо-
ванных (рис.  1).

Сравнительная объемная усталостная прочность ци-
линдрических образцов из стали 40Х, диаметром 17  мм 
и длиной 225  мм, на которых имелась шейка диаметром 
11  мм с двумя кольцевыми канавками треугольного 
профиля углом 90° и шагом 2  мм, полученными раз-
личными методами, приведена на рис.  2. Из диаграммы 
видно, что СИО обеспечивает выносливость в 1,2  раза 
больше, чем накатывание с радиальной подачей и в 
2,8  раза больше, чем нарезание резцом. 

При упрочнении СИО и другими динамическими 
способами ППД, упрочненный слой формируется в ре-
зультате нанесения множества пластических отпечат-
ков с заданным перекрытием. Поэтому степень, глуби-
на и равномерность наклепа поверхностного слоя будет 
зависеть от размеров пластических вмятин и от степени 
(коэффициента) их перекрытия [2, 7, 9]

где s – скорость подачи, мм/мин; f – частота ударов, Гц; 
δ – размер пластического отпечатка, мм.

Диапазон изменения K составляет от – ∞ до 1, одна-
ко практическое значение имеет варьирование K в диа-
пазоне –1 ≤ K ≤ 1. 

Выявить характер распределения полей напряже-
ний и деформаций при пластическом деформировании 
можно с помощью моделирования процесса методом 
конечных элементов (МКЭ) [10  –  15]. При моделиро-
вании инструмент принимается идеально жестким те-
лом, заготовка жестко-пластичной. Закон упрочнения 
материала заготовки задается в виде мультилинейной 
зависимости.

На рис.  3 показаны поля эквивалентных деформа-
ций в упрочненной СИО поверхности заготовки из 
стали  45, полученные путем моделирования. Распреде-
ление эквивалентных деформаций позволяет судить о 
степени упрочнения деформированной детали. Полу-
ченные результаты с достаточной степенью точности 
соответствуют результатам экспериментальных иссле-
дований [8]. 

Рис. 1. Зависимость изменения массы образцов от количества
 циклов нагружения при контактном износе:
1 – шлифование; 2 – накатывание; 3 – СИО

Fig. 1. Dependence of changes of samples weight from the number of 
loading cycles in contact wear:

1 – grinding; 2 – roll forming; 3 – static-pulse processing

Рис. 2. Сравнительная усталостная прочность образцов, имеющих  
концентратор напряжений, полученный различными методами

Fig. 2. Comparative fatigue strength of samples with concentrator of 
stresses produced by diff erent methods

Рис. 3. Эквивалентные деформации при СИО ППД (K = 0)

Fig. 3. Equivalent strain at static-pulse processing at a SPD (K = 0)
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Количественно равномерность упрочнения может 
быть определена по графику распределения эквива-
лентных деформаций под упрочненной СИО поверх-
ностью, используя понятие опорной длины кривой 
упрочнения (по аналогии с опорной длиной шерохова-
тости поверхности на профилограмме). Пример такого 
графика распределения эквивалентных деформаций на 
глубине 0,2  мм в упрочненной СИО цилиндрической 
заготовке из стали 45 представлен на рис.  4. 

Управлять степенью, глубиной и равномерностью 
упрочнения при СИО можно с помощью энергии и ча-
стоты деформирующих импульсов, скорости подачи за-
готовки и размеров деформирующего инструмента (для 
роликов – диаметра и длины).

Существенным недостатком динамических методов 
ППД, в том числе и СИО, является сложность их практи-
ческой реализации, связанная с необходимостью при-
менения специального дорогостоящего оборудования. 
Кроме того, применение динамических методов ППД 
затруднительно при упрочнении точных и нежестких 
деталей. Данных недостатков лишены методы ППД со 
статическим нагружением инструмента. В связи с этим, 
для получения гетерогенных структур при упрочнении 

точных и нежестких деталей можно использовать ком-
бинированную режуще-деформирующую обработку. 

При реализации режуще-деформирующей обработ-
ки ППД на упрочняемой поверхности детали форми-
руется волнистый рельеф в направлении, перпендику-
лярном направлению главного движения (рис.  5). Затем 
деталь подвергается пластическому деформированию с 
целью формирования гладкой поверхности. Деформи-
рование должно осуществляться накатниками с жест-
ко закрепленными роликами, выставленными на но-
минальный размер упрочняемой поверхности (dном на 
рис.  5). 

Конструкция многороликового накатника может 
быть выполнена таким образом, чтобы создать замкну-
тую систему сил, исключающую изгиб нежесткой за-
готовки. При деформировании металл перемещается 
роликами из выступов нарезанного рельефа во впа-
дины. Рельеф при этом располагается относительно 
номинального размера таким образом, чтобы объем 
выступов был равен объему впадин. Степень и равно-
мерность упрочнения будут зависеть от параметров 
волнистого рельефа: шага P, высоты h и формы. Влия-
ние формы и размеров инструмента менее значительно. 

Шаг рельефа при ППД не должен превышать 1  мм, 
а высота 0,5  мм. Чем больше высота рельефа, тем выше 
неравномерность упрочнения, однако при деформиро-
вании чрезмерно острого рельефа возможно образова-
ние складок-закатов.

Волнистый рельеф может нарезаться резцом на 
металлорежущих станках, имеющих возможность ав-
томатизации радиального перемещения инструмента: 
токарных станках с числовым программным управле-
нием, токарно-затыловочных станках и др. При этом 
для управления параметрами рельефа желательно на-
личие жесткой кинематической связи между главным 
движением и движениями подачи. Сообщение резцу 
радиальной и осевой подачи позволит обеспечить тре-
буемую неравномерность упрочнения в радиальном, 
тангенциальном и осевом направлениях.

Результаты моделирования ППД волнистого рель-
ефа шагом 0,5  мм на заготовке из стали 45 показаны 

Рис. 4. Распределение эквивалентных деформаций под упрочненной 
СИО поверхностью при K: 

1 –  0,5; 2 – 0; 3 – (–1)

Fig. 4. The distribution of equivalent strain under surface hardened by 
static-pulse processing K: 

1 –  0.5; 2 – 0; 3 – (–1)

Рис. 5. Эквивалентные деформации при ППД волнистого рельефа

Fig. 5. Equivalent strain at SPD of undulating terrain
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на рис.  5. Из приведенных полей деформаций мож-
но сделать вывод о том, что максимальная глубина 
и степень упрочнения при ППД волнистого рельефа 
соответствует глубине и степени упрочнения при 
ППД со статическим нагружением инструмента глад-
ких поверхностей. Силы деформирования при этом 
несколько ниже.

Гетерогенное упрочнение может быть получено не 
только при упрочнении ППД, но при поверхностном 
пластическом формообразовании, например получе-
нии резьб и зубьев СИО или режуще-деформирую-
щей обработкой с выборочной схемой деформирова-
ния [16].

Таким образом, применение различных способов 
ППД позволяет в широких пределах варьировать сте-
пень, глубину и равномерность упрочнения деталей 
машин. Существующие методы гетерогенного упроч-
нения ППД могут быть использованы для повышения 
эксплуатационных характеристик самых разнообраз-
ных деталей горно-металлургического оборудования, 
работающих в различных условиях. При этом срок 
службы ответственных тяжелонагруженных деталей, 
работающих в условиях усталостного нагружения, за 
счет гетерогенного упрочнения их поверхностного слоя 
может быть увеличен в 1,5 раза и более. 
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Abstract. The operational characteristics of the components of mining and 
metallurgical machinery can be improved by forming the heteroge-

neous-hardened surface layer. The article considers the forming meth-
ods of heterogeneous structure by surface plastic deformation (SPD). 
The importance of identifying the nature of the infl uence of param-
eters of heterogeneous hardened layer on the performance of machine 
parts are indicated. Modeling of the process of heterogeneous harden-
ing of SPD of the fi nite element method was executed. The authors 
give recom mendations about application of heterogeneous hardening 
of SPD for hardening the heavy-duty parts. It was found that the use 
of diff erent methods of  SPD allows widely vary the degree of depth 
and the uniformity of the hardening of machine parts. Therefore, this 
increase in operation life of responsible highly loaded parts operating 
under fatigue loading due to hardening of the heterogeneous surface 
layer may reach 1.5 times or more. 

Keywords: heterogeneous hardening, surface plastic deformation, fatigue 
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Аннотация. Новая малоникелевая сталь Х19Н6Г10АМ2 отличается наиболее высоким уровнем прочности в горячекатаном и закаленном из 
аустенитной области состоянии, что обеспечивает ее эффективное применение в климатических условиях Арктики и Антарктики. Превы-
шение прочности над уровнем, характерным для традиционной коррозионностойкой стали типа Х18Н10, обеспечивается за счет допол-
нительного твердорастворного упрочнения.  Легированная азотом до 0,18 % обычная сталь Х18Н10 имеет меньший, но также высокий 
уровень механических свойств, отличается более низкой  термической и механической стабильностью аустенита и может быть применена 
в менее жестких по температуре и нагрузкам условиях эксплуатации. 
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В настоящее время азот получает все более широ-
кое применение как один из перспективных легирую-
щих элементов, открывающих новые возможности в 
создании материалов на основе сплавов железа [1  –  6]. 
При этом основной тенденцией является расшире-
ние производства и потребления экономичных мало-
никелевых или безникелевых легированных азотом 
сталей различных структурных классов [7  –  9]. Про-
должающиеся разработки новых сталей с улучшен-
ными свойствами или с оптимизированной схемой 
легирования имеют целью достижение требуемого по 
условиям применения соотношения прочность – плас-
тичность – коррозион ная стойкость [10,  11]. В этом на-
правлении возможности азота, как легирующего эле-
мента, далеко не исчерпаны  [12  –  14]. Перспективным 
направлением разработки и применения легирован-
ных азотом сталей может быть создание новых сталей 
со специальными функциональными свойствами, та-
кими как стойкие в биоактивных средах, бактерицид-

ные, высокопрочные конструкционные, легкие стали 
и др. [15]. 

Азот, являясь элементом внедрения, как и углерод, 
упрочняет твердый раствор, но в отличие от углерода не 
уменьшает его коррозионной стойкости. Легирование 
азотом позволяет получить материалы с уникальным 
комплексом свойств, недостижимом при легировании 
другими элементами, например высокопрочные корро-
зионностойкие стали [9,  10]. Легирование азотом сопро-
вождается сложным изменением фазового и структурно-
го состояния стали при термической обработке. Высокая 
эффективность упрочнения азотом дос тигается реализа-
цией всех механизмов упрочнения: деформационного, 
твердорастворного, дисперсионного и зернограничного. 
Твердорастворное упрочнение азотом выше, чем угле-
родом. Структурное или зернограничное упрочнение в 
азотсодержащих сталях также может быть более эффек-
тивным, так как нитриды способны до более высоких 
температур, чем карбиды, сохранять мелкое зерно.

Эффект от введения азота в сталь усиливается в ре-
зультате применения высокотемпературной термомеха-
нической обработки. В зависимости от содержания азо-

ISSN: 0368-0797.  Известия высших учебных заведений. Черная металлургия. 2015. Том 58. № 11. С. 828 – 836.
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та и режима термомеханической обработки новые стали 
имеют различную структуру и соответствующий ком-
плекс механических и физических свойств  [2,  9,  15].

Цель работы заключалась в исследовании влияния 
азота на упрочнение и возможность достижения вы-
сокого уровня прочности новой малоникелевой стали 
в литом и деформированном состоянии без снижения 
сопротивления питтинговой коррозии.

Материалом исследования были хромоникельмар-
ганцевая сталь Х18Н5АГ9М2 и стали типа Х18Н10 с 
различным содержанием азота, химический состав 
представлен в табл.  1.

С использованием программы Thermo-Calc на осно-
ве термодинамической базы TCFE7 построены поли-
термические сечения фазовых диаграмм и определены 
температурно-концентрационные области существова-
ния равновесных фаз: аустенита, карбидов, нитридов и 
интерметаллидов.

Экспериментальные исследования проведены на 
сталях лабораторной выплавки, которую осуществля-
ли в вакуумной индукционной печи на чистой шихте. 
Разливку производили в цилиндрическую изложницу 
с прибыльной надставкой. Общая масса каждого слит-
ка составляла 9,3  кг, после отрезки прибыльной час-
ти  – 7,5  кг, размеры слитков: диаметр 80  мм, высота 
170  мм. 

Деформированное состояние стали отвечало обыч-
ной схеме производства: ковка и заключительная го-
рячая прокатка. Температура горячей прокатки соот-
ветствовала аустенитной области, температура конца 
прокатки отвечала температуре обычной закалки (обра-
ботке на твердый раствор), охлаждение по завершению 
прокатки в воде.

В литом и деформированном состояниях исследо-
вали макро- и микроструктуру, измеряли твердость 
HV, магнитометрически определяли наличие ферро-
магнитной фазы, рентгенографически оценивали фа-
зовый сос тав.

Механические свойства определяли на образцах, 
вырезанных из горячекатаных полос при испытаниях 
на растяжение по ГОСТ  1497 на испытательной уста-
новке «INSTRON-3369» при 20  °С со скоростью нагру-
жения 2  –  10  мм/мин. Магнитометрические измерения 
осуществляли с помощью вихретокового дефектоскопа 
(ферритометра) МВП-2М.

Рентгеноструктурные исследования эксперимен-
тальных сталей проводили в литом и горячекатаном 
состояниях. 

Съемки вели в угловом диапазоне (2θ) от 30 до 130° 
с шагом 0,5° и экспозицией в точке 3 с на дифрактомет-
ре ДРОН-4 с использованием CoKα излучения и графи-
тового монохроматора. 

Для литого состояния рентгеновский шлиф (обра-
зец) готовили в вертикальной плоскости слитков (па-
раллельной оси слитков). Для горячекатаного состояния 
исследования проводили на образцах, параллельных 
плоскости прокатки.

Обработка дифракционных линий заключалась в ап-
проксимации функцией псевдо Фойгта и определением 
следующих параметров: 2θц.т.  – центр тяжести,  град.; 
I  – интегральная интенсивность, имп.·град./с; B  – ин-
тегральная ширина, град. Параметры решеток опре-
делялись методом экстраполяции. В качестве экс-
траполяционной функции использовалась функция 
Тейлора-Синклера и Нельсона Райли:

              (1)

Погрешность определения периода решеток для де-
формированных сталей составляла примерно 0,0005  Å, 
для литого состояния сталей из-за их крупнозернистос-
ти – примерно 0,001  Å.

На рис.  1 представлена диаграмма стали 1А. Вер-
тикальная линия – это фактическое содержание азота 
0,311  %. Критическая концентрация азота для этой стали 
равна 0,49  %. Из рис.  1 видно, что при содержании азо-
та 0,311  % равновесная кристаллизация этой стали идет 
с выделением δ-фазы по схеме L  →  L  +  δ  →  L  +  δ  +  γ  → 
→  δ  +  γ с наличием большой двухфазной области δ  +  γ 
от Тсол до 1250  °С. Чистая область γ существует при 
температурах 1250 – 1100 °С.

Вертикальная полоса на рис.  2 характеризует содер-
жание азота, типичное для сталей типа Х18Н9, фактиче-
ское содержание в стали 6А составляет 0,18  %, в стали 
5А  – 0,020  %. Критическая концентрация азота для этих 
сталей равна 0,26  %. Из рис.  2 видно, что при содержа-
нии азота 0,020  % равновесная кристаллизация стали 
5А идет с выделением δ-фазы по схеме L  →  L  +  δ  → 
→  L  +  δ  +  γ  →  δ  +  γ с двухфазной области δ  +  γ от Тсол 

Т а б л и ц а  1

Химический состав исследуемых сталей, % (по массе)

Table 1. Chemical composition of investigated steels

Сталь C Si Mn P S Cr Mo Ni Cu Al N
1А 0,096 0,232 10,12 0,011 <0,005 18,72 1,681 6,129 0,014 <0,005 0,311
5А 0,035 0,199 1,238 0,014 0,015 18,54 0,046 8,633 0,0064 0,012 0,020
6А 0,043 0,221 1,322 0,014 0,015 18,43 0,045 8,883 0,011 0,017 0,180
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до 1200  °С. Чистая область γ существует при темпе-
ратурах 1200  –  800  °С. Легирование этой стали азотом 
до 0,18  % (сталь  6А) уменьшает область δ  +  γ от Тсол 
до 1350  °С. Чистая область γ для стали 6А существу-
ет при температурах 1350  –  960  °С. При температурах 
1100  °С для стали 1А, 800  °С для стали 5А и 960  °С для 
стали  6А выделяются нитриды AlN. При дальнейшем 
понижении температуры в области γ в стали 1А по-
следовательно выделяются из твердого раствора Cr2N, 
Cr23C6 , σ. В стали 6А те же фазы, но в иной последо-
вательности: Cr2N, σ, Cr23C6 . В стали 5А – σ, Cr23C6 , 
Cr2N. При 570  °С в стали 1А и 620  °С в сталях 5А и 6А 
происходит превращение γ  →  α  +  γ.

Контроль макроструктуры показал, что в целом 
слитки были плотными, имели дендритное строе-
ние. Металлографически подтверждена дендрит-
ная структура различной дисперсности в основном 
объеме слитков. По металлографическим снимкам 

определена величина дендритного параметра на 
четырех участках: в центре и на расстоянии 10, 20 
и 30  мм от центра (приповерхностный слой), а по 
нему оценена скорость охлаж дения при затвердева-
нии (табл.  2).

Оценку скорости охлаждения от величины межден-
дритного расстояния проводили по предложенной 
В.И.  Добаткиным зависимости 

               (2)

где d – величина дендритного параметра – расстояние 
между осями второго порядка, мкм; Vохл – скорость ох-
лаждения слитка, K/c; А  =  220 [мкм·с –n·К –n], n  =  0,45 
(для сталей).

Скорость охлаждения при затвердевании составляла 
от 20 до 125  К/с по горизонтальному сечению слитков 
(см.  табл.  2).

Рис. 1. Политермическое сечение диаграммы состояния при постоянном содержании легирующих элементов, соответствующем стали 1А
 

Fig. 1. Polythermal section of the phase diagram at the constant content of the alloying elements, corresponding to steel 1A
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Стали 1А и 6А в литом состоянии были немагнитны-
ми, т. е. имели аустенитную структуру. Таким образом, 
скорость охлаждения слитков более 20  К/с достаточна 
для предотвращения существенного выделения нитри-

дов и повышения и сохранения температуры начала 
мартенситного превращения ниже комнатной темпера-
туры. В слитке стали 5А содержание ферромагнитной 
фазы составляло не более 3  %.

Рис. 2.  Политермическое сечение диаграммы состояния при постоянном содержании легирующих элементов, 
соответствующем сталям 5А и 6А

Fig. 2. Polythermal section of the phase diagram at the constant content of the alloying elements, corresponding to steels 5A and 6A
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Распределение твердости по горизонтальному сече-
нию слитков от внешнего края к центру представлено 
на рис.  3.

Скорости охлаждения в полученном диапазоне не-
существенно влияли на уровни твердости в централь-
ной части слитков каждой стали. Увеличение твердости 
во всех случаях наблюдалось лишь в приповерхност-

ных слоях слитков, где скорость охлаждения была за-
метно выше. 

Полученные оценки температур возможных фазо-
вых превращений позволяют выбрать целесообразные 
температурные параметры термической и термодефор-
мационной обработок (в табл.  3 приведен температур-
ный интервал аустенитной области).

На основании оценок температурно-концентраци-
онных областей для экспериментальных сталей можно 
рекомендовать температуры высокотемпературных об-
работок (табл.  4).

Таким образом, построенные фазовые диаграммы 
могут быть использованы для назначения режимов го-

Т а б л и ц а  2

Дендритный параметр и скорость охлаждения экспериментальных сталей

Table 2. Dendritic parameter and cooling rate of experimental steels

Сталь
Дендритный параметр, мкм Скорость охлаждения, К/с

централь ный 
слой

10 мм от 
центра

30 мм от 
центра

приповерхност ный 
слой

центральный 
слой

10 мм от 
центра

30 мм от 
центра

приповерхностный 
слой

1А 41 ± 5 34 ± 3 25 ± 2 23 ± 3 42 60 125 150
5А 54 ± 6 37 ± 4 33 ± 3 27 ± 4 20 50 65 105
6А 44 ± 5 32 ± 4 29 ± 3 27 ± 3 35 70 90 105

Т а б л и ц а  4

Рекомендованные температуры высокотемпературных обработок и заданный температурный интервал обработок 
экспериментальных сталей, °С

Table 4. The recommended temperatures of high-temperature processing and the set temperature interval 
of experimental steels processing, °C

Сталь
Рекомендованные температуры обработок Заданный температурный 

интервал обработок
гомогенизационный 

отжиг ковка горячая 
прокатка*

закалка (обработка 
на твердый раствор) ковка прокатка

1А 1200 – 1150 1200 – 960 1150 – 1080 1100 – 1080 1200 – 960 1150 – 1080
5А 1200 – 1100 1150 – 900 1100 – 1050 1050 – 1080 1150 – 900 1100 – 1050
6А 1250 – 1200 1200 – 1000 1100 – 1050 1050 – 1080 1200 – 1000 1100 – 1050

* В схеме высокотемпературной термомеханической обработки (ВТМО) нижняя граница – это темпера-
тура конца прокатки Ткп .

Т а б л и ц а  3

Температурный интервал γ-области

Table 3. Temperature interval of the γ-area

Сталь
Границы γ-области, Т оС

Тмакс Тмин γ + AlN
1А 1250 1106 960
5А 1200 800 780
6А 1350 960 940

Рис. 3. Распределение твердости по горизонтальному сечению 
слитков экспериментальных сталей:

1 – 1А; 2 – 5А; 3 – 6А

Fig. 3. Distribution of hardness on the horizontal section of ingots of 
experimental steels :

1 – 1А; 2 – 5А; 3 – 6А
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рячей обработки образцов экспериментальных сталей. 
Скорости кристаллизации и охлаждения ≥  20  К/с дос-
таточно для получения однородной, достаточно дис-
персной дендритной структуры, предотвращения выде-
ления избыточных фаз и сохранения аустенита в литом 
состоянии в сталях 1А, 6А.

Слитки экспериментальных сталей 1А, 5А и 6А под-
вергали многосторонней промежуточной ковке (осад-
ке) в пластины толщиной 26  –  27  мм, затем следовала 
зачистка и горячая прокатка. Заданный интервал темпе-
ратур обработок указан в табл.  4.

Результаты рентгеноструктурного анализа образ-
цов литых сталей представлены в табл.  5. Видно, что 
экспериментальные стали 1А и 6А в литом состоянии 

имеют полностью аустенитную структуру. Избыточные 
фазы при охлаждении со скоростями ≥  20  К/с если и 
выделяются, то в весьма малом, рентгенографически не 
обнаруживаемом количестве. Для стали 5А такие усло-
вия недостаточны, что сильно ограничивает их пригод-
ность в качестве криогенного материала.

После горячей прокатки экспериментальных сталей 
в температурном интервале существования γ-твердого 
раствора с температурой конца прокатки больше или 
равной расчетной температуре начала выделения нит-
ридов, охлаждением в воде удается зафиксировать пол-
ностью не распавшийся аустенит (табл.  6), α-фаза не 
обнаруживается, периоды решетки αγ хорошо коррели-
руют с различиями составов разных сталей. Для менее 
легированных сталей 5А и 6А уровень αγ меньше, чем 
αγ стали 1А, при этом период решетки также растет с 
повышением содержания азота. Отношение разности 
периодов сталей 6А и 5А к разности содержания в них 
азота Δαγ / ΔN  =  0,03  Å/%, что весьма близко к теорети-
ческим расчетам (0,33  Å/%).

Сравнение ширины рентгеновских линий В и по-
люсной плотности Р для исследуемых сталей показы-
вает, что качественно при горячей деформации во всех 
сталях формируется однотипная текстура и сохраня-
ется наклеп, но количественно процессы и результаты 
различаются. 

Таким образом, рентгенографические данные под-
тверждают получение однородной аустенитной струк-
туры и, в свою очередь, адекватность расчетных термо-
динамических оценок фазового состояния при высоких 
температурах.

Т а б л и ц а  6

Результаты рентгеноструктурного анализа горячекатаных экспериментальных сталей (лист толщиной 4 мм)

Table 6. Results of the X-ray diff raction analysis of hot-rolled experimental steels (plate of 4 mm thickness)

Сталь Линия 2θц.т. , град. Iint , имп.·град./с B, град. P αγ , Å

1А

111 50,746 ±0,001 6054,5 ±15 0,329 ±0,001 1,9

3,6162
±0,0005

200 59,205 ±0,001 2587,5 ±1,1 0,428 ±0,002 1,5
220 88,829 ±0,001 142,8 ±6,2 0,524 ±0,026 0,2
311 110,232 ±0,002 1150,1 ±1,1 0,729 ±0,01 0,9
222 118,118 ±0,003 706,1 ±8,9 0,617 ±0,011

5А

111 51,111 ±0,001 7512,8 ±17,2 0,359 ±0,001 2,2

3,5905
±0,0005

200 59,715 ±0,001 2432,5 ±11,6 0,510 ±0,003 1,3
220 89,643 ±0,005 223,3 ±9,2 0,586 ±0,023 0,2
311 111,483 ±0,002 1510,6 ±1,3 0,871 ±0,001 1,1
222 119,43 ±0,003 928,6 ±9,8 0,694 ±0,011

6А

111 51,099 ±0,001 7692,4 ±17,4 0,362 ±0,001 2,3

3,5953
±0,0005

200 59,632 ±0,001 2649,6 ±11,8 0,479 ±0,003 1,5
220 89,520 ±0,006 261,9 ±7,7 0,713 ±0,026 0,2
311 111,243 ±0,002 1422,2 ±11,8 0,809 ±0,001 1,1
222 119,236 ±0,003 941,4 ±9,4 0,665 ±0,001

Т а б л и ц а  5

Результаты рентгеноструктурного анализа 
экспериментальных сталей в литом состоянии

Table 5. Results of the X-ray diff raction analysis 
of experimental steels in a cast state

Сталь Период 
решетки a, Å Фазовый состав*, %

1А 3,613 γ 100

5А 3,597 γ
α

>95
<5

6А 3,613 γ 100
* В сталях 1А, 6А обнаружены только линии аустенита 

(γ), в стали 5А – рефлексы от γ- и слабые от α-фаз.
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Стали 1А, 5А и 6А после горячей прокатки со всеми 
накопленными степенями деформации при всех толщи-
нах (4  –  13  мм) при комнатной температуре были не-
магнитными, т. е. имели аустенитную структуру. 

На образцах всех экспериментальных сталей видна 
анизотропия формы зерен, их вытянутость в направле-
нии прокатки, т. е. полной рекристаллизации не проис-
ходило ни в одной из сталей. Таким образом, по край-
ней мере на этих толщинах, подтверждено соответствие 
режимов горячей прокатки требованиям ВТМО.

Средние значения твердости HV эксперименталь-
ных сталей в горячекатаном состоянии составили: 
1А  –  298  МПа; 5А – 214 МПа; 6А – 262 МПа.

Механические свойства экспериментальных сталей, 
определенные при испытаниях на растяжение, пред-
ставлены в табл.  7.

Сталь 1А оставалась немагнитной и после испыта-
ний, т. е. аустенит этой стали деформационно стабилен 
при степени деформации по δ до 33  % и по ψ до 62  % 
при температуре 20  °С. Стали 5А и 6А были слабомаг-
нитными при δ  ≥  60 % и ψ ≥  70 %.

Сравнение достигнутых на экспериментальных 
сталях уровней прочности (рис.  4) с рассчитанными 
оценками упрочнения за счет изменения легированнос-
ти относительно аустенитной стали Х18Н10 (ана-
лог  5А) показывает, что новая малоникелевая сталь 
имеет наибольший уровень прочности   >  800  МПа 
при условии, что температура конца прокатки выше 
температуры начала выделения нитридов и карбидов. 
Сверху температура ограничена требованием к вели-
чине зерна, сильно влияющей на показатели пластич-
ности и вязкос ти. Кроме того видно, что превышение 
прочности относительно прочности традиционной 
коррозионностойкой стали обеспечивается за счет 
твердорастворного упрочнения из-за большей легиро-
ванности этих сталей, включая за счет повышенного 
содержания азота.

Однако содержание азота ограничено «сверху» дву-
мя факторами: оно должно быть меньше критической 
величины, определяющей условие получения плотного 
слитка, и не должно быть избыточным из-за сопутст-

вую щего твердорастворному упрочнению снижения 
пластичности и вязкости сплава.

Снижение пластичности и вязкости может быть в ка-
кой-то мере скомпенсировано за счет получения более 
мелкого зерна, но, как правило, это вызывает усложне-
ние технологии производства и, следовательно, повы-
шение затрат.

Выводы. Экспериментально доказано, что новая 
малоникелевая сталь 1А отличается наиболее высоким 
уровенем прочности в горячекатаном и закаленном из 
аустенитной области состоянии, что обеспечивает ее 
эффективное применение в климатических условиях 
Арктики и Антарктики. При этом необходимое превы-
шение прочности над уровнем, характерным для тра-
диционной коррозионностойкой стали типа Х18Н10, 
обеспечивается за счет дополнительного твердораст-
ворного упрочнения. Это гарантирует сохранение 
или даже повышение стабильности и коррозионной 
стойкос ти аустенита, а также сохранение достаточно 
высоких показателей пластичности и вязкости.

Сбалансированность состава этой стали по основ-
ным легирующим элементам, включая азот, позволяет 
получать плотный слиток и проводить горячую дефор-
мацию, термическую и термомеханическую обработ-
ку по схемам и режимам, не требующим повышения 
нагрузки на деформирующее оборудование, обычно 
сопутствующего более высокому содержанию азота в 
стали.

Сплав 6А, отличающийся от обычной стали Х18Н10 
только дополнительным легированием азотом, дает 
меньший, но также высокий уровень механических 
свойств, отличается меньшей термической и механичес-
кой стабильностью аустенита и может быть применен 
в менее жестких по температуре и нагрузкам условиях 
эксплуатации. Возможно дополнительное упрочнение 

Т а б л и ц а  7

Механические свойства экспериментальных сталей, 
полученные при испытаниях на растяжение

Table 7. Mechanical properties of experimental steels, 
received at stretching tests

 

Сталь σВ , 
МПа

σ0,2 , 
МПа , % , % Магнит ность* 

после испы та ния
1А 926 691 33 62 –
5А 570 250 60 70 +
6А 748 399 63 84 +
* (+) –  слабо магнитный; (–) –  немагнитный.

Рис. 4. Сравнение достигнутых уровней прочности σВ экспери-
ментальных сталей в горячекатаном и закаленном состоянии и 

расчетных

Fig. 4. Comparison of the reached levels of durability σВ of experimental 
steels in the hot-rolled and tempered state and settlement
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данной стали созданием более мелкого зерна или суб-
структуры, однако это не приведет к повышению недо-
статочной термической и механической стабильности 
аустенита.
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В настоящее время во многих высокотемператур-
ных технологических процессах, связанных с исполь-
зованием углеродистых материалов в качестве топлива 
или восстановителя, высококачественные коксы за-
меняются более дешевыми и недефицитными углями 
(антрацитом, тощими или бурыми углями и др.). Если 
в соответствии с требованиями технологического про-
цесса и качества получаемой продукции к углероди-
стым материалам применяются жесткие требования 
по содержанию примесей, то заменителями кокса час-
то служат низкозольные сорта антрацита, углей, по-
лукоксов  [1  –  9]. Поведение различных углеродистых 
материалов при нагревании может отличаться весьма 
существенно, что соответственно влияет на ход техно-
логического процесса: скорость химических реакций, 
протекающих в реакторе в процессе нагрева; сорбцию 
газообразных компонентов из газовой фазы; образова-
ние шлаковых расплавов в различных зонах реактора, 
приводящих к спеканию материалов; выделение паров 
воды, летучих веществ и смольных фракций из угле-
родистых материалов, их горение и взаимодействие с 
компонентами шихтовых смесей. Физико-химические 
процессы протекают с выделением или поглощением 

тепла, что также может оказывать существенное вли-
яние на распределение температурных полей в исполь-
зуемом реакторе.

В настоящей работе исследовалось поведение при 
нагревании с последующим охлаждением литейного 
кокса марки КЛ-1 и антрацита марки А разреза Крас-
ногорский (Кемеровская обл.) методом термогравимет-
рического анализа на дериватографе фирмы Setaram, 
позволяющем производить нагрев до 1500 °С.

Термогравиметрический метод анализа физико-хи-
мических процессов, происходящих при нагревании 
различных материалов, во многих случаях позволяет 
не только качественно, но и количественно опреде-
лить характер и последовательность процессов, а так-
же получить сравнительные показатели исследуемых 
материалов одного класса, возможность и степень их 
взаимодействия с другими материалами. Исследования 
углеродистых материалов проводятся, как правило, в 
безокислительной атмосфере (Ar + 10 % H2 ). 

В качестве альтернативной методики предложен 
метод разбавления порошкообразного углеродистого 
материала в термоинертном растворителе (смесь по-
рошков глинозема и шамота) [10]. В качестве опти-
мальных параметров рекомендованы: скорость нагрева 
67  °С/мин, концентрация углеродистого материала в 
шихтовой смеси 2  % (по массе). В реальных техноло-
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гических процессах последний показатель, как прави-
ло, значительно больше (10, 20  % и более), а скорость 
нагрева, например в непрерывных руднотермических 
процессах, значительно меньше. Изучена возможность 
использования предложенного метода в режимах, при-
ближенных к реальным: скорость нагрева 10  °С/мин, 
концентрация углеродистых материалов как в термои-
нертных, так и в реакционных шихтовых смесях 2, 10, 
20, 40  % (по массе) [10,  11]. Опыты показали хорошую 
сходимость результатов во всех исследованных режи-
мах как с качественной стороны, показывающей после-
довательность физико-химических процессов, так и с 
количественной, позволяющей оценить величину и ско-
рость изменения массы и тепловых эффектов и сделать 
сравнительную оценку свойств материалов.

В настоящем исследовании в качестве углеро-
дистых материалов использовались литейный кокс 
(РС  =  0,75  см3/(г·с)) и антрацит (РС  =  0,35  см3/(г·с)), 
масса исследованных образцов составляла 11  мг. Со-
став и некоторые технологические свойства материалов 
представлены в табл. 1.

Термоинертным материалом служил глинозем мар-
ки XЧ. Углеродистый материал измельчался до крупно-
сти 50 мкм и смешивался с глиноземом в соотношении 
1:9 в механической ступке FRITSCH puloerisette. Далее 
навеска смеси 100  мг помещалась в тигель деривато-
графа и нагревалась со скоростью 10  °С/мин.

Результаты термогравиметрического анализа литей-
ного кокса и антрацита представлены на рис.  1,  2 и в 
табл.  2.

Приведенные дериватограммы отражают спектр 
сложных физико-химических процессов, происходя-
щих при нагревании углеродистых материалов. Особую 
роль для правильной интерпретации комплекса физико-
химических процессов следует уделять положению на 
дериватограммах так называемой ноль-кривой (0  –  0), 
разделяющей на кривой ДТА, характеризующей изме-

нение энтальпии нагреваемого материала, области эк-
зотермических и эндотермических процессов.

Энтальпия зависит от изменения теплоемкости ис-
следуемого материала при различных температуре и 
составе, а также от изменения его массы за счет про-
цессов испарения, возгонки, химических реакций дис-
социации, восстановления и окисления. Изменение 
энтальпии кокса при нагреве до 1500  °С составляет 

 33,4 кДж/г-ат. углерода, тогда как в иссле-
дуемом интервале температур теплота образования 
монооксида углерода составляет 113  кДж/моль  СО, а 
для СО2  –  396  кДж/моль  СО2 , т.  е. удельная (на 1  г-ат 
углерода) теплота на нагрев кокса [12] (эндотермичес-
кий эффект) составляет в исследуемом интервале тем-
ператур не более 10  % теплоты образования его окси-
дов ΔHCO  +  ΔHCO2 

 (экзотермический эффект). Для кокса 
и антрацита, содержащих небольшое количество золы 
(5  –  11  %) и летучих веществ (1  –  5  %), тепловыми 
эффектами их нагрева, а также выделения и возмож-
ного окисления летучих веществ можно пренебречь и 
констатировать, что изменение положения ноль-кри-
вой зависит, в основном, от изменения массы образца, 
которая в процессе нагрева уменьшается более чем в 
12  раз. В  связи с тем, что при достижении температур 
~  1300  °С все процессы практически заканчиваются 
(при этом Δmфакт  ≈  Δmрасч ), можно считать, что ноль-
кривая по форме фактически представляет собой зер-
кальное отражение кривой изменения массы материала 
Δm (в шкале ΔН) – жирная штриховая кривая (0 – 0н  
0 – 0к ), крайние положения которой соответствуют на-
чалу и концу процесса на кривой ДТА.

Параметры физико-химических процессов, проте-
каю щих при нагревании кокса и антрацита, представ-
лены в табл.  2.

На дериватограмме кокса, приведенной на рис.  1, 
сплошные кривые показывают изменение массы мате-
риала ±Δm,  мг в процессе нагревания и изменение эн-

Т а б л и ц а  1

Состав и свойства углеродистых материалов

Table 1. Composition and properties of carbonaceous materials

Углеродистый 
материал

Технический анализ Химический состав золы 

W r Ar V r SiО2 Al2O3 Fe2O3 CaO MgO Na2O K2O P2O5

Кокс литейный
(10,7) (2,0) (98)

– –

Антрацит
(11,5) (6,0) (96,0)

П р и м е ч а н и е. В скобках приведены значения, %: Ad; V daf; . Плавкость золы антрацита, °С: Тнач = 1350; 
Тполусферы  =  1390; Тж = 1410.
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тальпии навески ±ΔН (кривая ДТА), жирная штрихо-
вая кривая – положение ноль-кривой (0 – 0)н  (0 – 0)к , 
штриховые кривые – изменение массы и энтальпии 
для конкретных процессов (номера у кривых соот-
ветствуют порядковым номерам процессов в табл.  2). 
Каждому моменту времени соответствует точка на кри-
вой ДТА, отражающая сумму тепловых эффектов ΣΔН 
процессов, протекающих в данный момент. Например, 
при τ  =  40 мин точке В на кривой ДТА соответствует 

В первые минуты нагрева в интервале температур 
25  –  70  °С на кривой Δm отмечается небольшая при-
быль массы материала (+0,21  мг), что объясняется ад-
сорбцией газов порошкообразным материалом (в том 
числе и термоинертным наполнителем), которой соот-
ветствует незначительный положительный тепловой 
эффект (–ΔН1 ) на кривой ДТА. В интервале температур 

30  –  175  °С на кривой ДТА фиксируется эндотермичес-
кий эффект от испарения влаги (+ΔН2 ), которому на 
кривой Δm соответствует потеря массы 0,22  мг (точ-
ка  2′). В интервале температур 40  –  900  °С происходит 
выделение остаточных летучих веществ – 0,19  мг (точ-
ка 3′ на кривой Δm), чему, несмотря на малое содержа-
ние летучих веществ, соответствует довольно значи-
тельный эндотермический эффект их возгонки (+ΔН3 ). 
При более высоких температурах (>300  °С) происходит 
окисление части летучих веществ (–0,16  мг), которому 
соответствует экзотермический эффект (–ΔН4 ).

Окисление углерода до СО2 в режиме пламенного 
горения начинается при температуре около 480  °С (точ-
ка 4′ на кривой Δm), однако этому предшествует режим 
беспламенного окисления (–0,5  мг)  – интервал между 
точками 3′ и 4′ на кривой Δm (режим «тихого горения»), 
которое происходит в интервале температур 70  –  520  °С. 

Рис. 1. Дериватограмма литейного кокса:
0 – 0  0 – 0 – ноль-кривая;  – ΔHi – вклад энтальпий отдельных физико-химических процессов в общую кривую ДТА; 

1 ÷ 18 – номера физико-химических процессов в табл. 2

Fig. 1. Thermogram of foundry coke:
0 – 0  0 – 0 – zero-curve;  – ΔHi – enthalpy contribution of individual physicochemical processes into the common curve DTA; 

1 ÷ 18 – numbers of physicochemical processes in Table 2

Рис. 2. Изменение параметров ΔH = f (t, °С); Δm = f (t, °С) литейного кокса и антрацита в процессе нагревания

Fig. 2. Parameters changes ΔH = f (t, °С); Δm = f (t, °С) of foundry coke and anthracite at heating process
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Окисление углерода до СО (процесс 7 в табл.  2) начина-
ется в небольших количест вах также при низких темпе-
ратурах. По мере увеличения температуры концентрация 
монооксида углерода в газовой фазе возрас тает и доля 
теплового эффекта от его образования становится прева-
лирующей, при этом следует иметь в виду, что энтальпия 
его образования (–ΔHCO (на 1 моль О2 ) 

) почти в 2 раза ниже 
энтальпии образования диоксида углерода.

Процесс изменения соотношений степени и 
скорос ти образования СО и СО2 отражен на кривой 
Δm изменением ее кривизны в интервале температур 
700  –  1200  °С, замедление скорости изменения массы 

происходит за счет уменьшения доли поступающего в 
реактор кислорода на образование СО2 . При более вы-
соких температурах образуется в основном монооксид 
углерода, на что расходуется меньше кислорода, но 
при этом возрастает скорость реакций горения, что на 
кривой Δm отражено увеличением скорости изменения 
массы при температурах 1200  –  1350  °С.

В интервале температур 510  –  1010  °С происходит 
также диссоциация содержащегося в золе кокса оксида 
железа до металлического железа (Fe2O3  →  2 Fe  +  3/2 O2 ) 
или в присутствии твердого углерода – восстановление 
Fe2O3 по реакциям:

Т а б л и ц а  2

Параметры физико-химических процессов, протекающих при нагревании литейного кокса 
и антрацита до 1500 °С

Table 2. Parameters of physicochemical processes, when heating of foundry coke and anthracite up 
to the temperature of 1500 °С

Номер 
про-
цесса

Процесс
Изменение массы (±мг)

ΔН
(±)

Температура процесса, °С

кокс антрацит
tнач tmax tкон

кокс антрацит кокс антрацит кокс антрацит
1 Адсорбция газов +0,21 +0,2 – 25 25 70 50 210 180
2 Испарение влаги –0,22 –0,3 + 30 30 100 100 175 210

3 Выделение летучих веществ (без 
окисления) –0,03 –0,66 + 40 90 90 180 900 950

4 Окисление летучих веществ –0,16 –0,1 – 300 300 590 800 900 950

5 Беспламенное окисление 
твердого углерода до CO2

–0,5 – – 270 – 300 – 520 –

Пламенное окисление твердого 
углерода:

6 до СО2 –9,33 –9,44 – 480 320 660 530 1010 950
7 до СО –9,33 –9,44 – 530 410 – – 1490 1480
8 Диссоциация Fe2O3 золы до Feмет –0,045 –0,019 + 510 580 850 860 1010 1040

Окисление Feмет:
9 до FeO +0,03 +0,008 – 1300 1190 1310 1200 1320 1240
10 до Fe3O4 +0,01 +0,003 – 1310 1370 1380 1380 1410 1400
11 до Fe2O3 +0,005 +0,002 – 1390 1420 1490 1480 1500 1440
12 Плавление золы – – – 1400 1350 1420 1420 1460 1440

13 Охлаждение жидкого расплава 
золы 1,15 0,66 + 1500 1500 – – 1210 1200

14
Первичная кристаллизация 
наиболее тугоплавких 
компонентов расплава золы

– – – 1210 1200 – – 1020 1010

15
Перитектическая реакция
ж + SiO2(тв) + AmBn(тв) = ж + SiO2 + 
+ ApBl(тв) 

– – – 1020 1010 – – 850 840

16 Кристаллизация двух твердых 
фаз из расплава золы – – – 850 840 – – 740 740

17 Трехфазная кристаллизация – – – 740 740 – – 700 690

18 Полное затвердевание 
конечного шлака золы – – – – – – – 550 540
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3 Fe2O3 + 1/2 C = 2 Fe3O4 + 1/2 CO2 ;

3 Fe2O3 + C = 2 Fe3O4 + CO;

Fe3O4 + 1/2 C = 3 FeO + 1/2 CO2 ;

Fe3O4 + C = 3 FeO + CO;

FeO + C = Fe + CO,

возможно также восстановление оксидов железа за счет 
взаимодействия с монооксидом углерода.

Несмотря на то, что количество оксида железа в на-
веске невелико (0,101  мг), эндотермический эффект от 
реакции диссоциации Fe2O3 довольно значительный 
(процесс 8 в табл.  2), что также отражено на кривой 
ДТА.

В условиях эксперимента полное сгорание угле-
рода заканчивается при 1490  °С (точка K на кривой 
Δm), однако уже при температурах >1350  °С, когда 
в тигле практически не остается углерода и атмосфе-
ра за счет поступающего из воздуха кислорода ста-
новится окислительной, начинается окисление ранее 
восстановленного из золы железа до FeO (процесс  9) 
при температурах 1300  –  1320  °С, до Fe3O4 (про-

цесс  10) при 1310  –  1380  °С, до Fe2O3 (процесс 11) при 
1390  –  1490  °С. При этом на конечной стадии нагрева 
на кривой Δm наблюдается излом – резкое замедление 
потери массы за счет прибыли кислорода из воздуха, а 
на кривой ДТА отображаются острые пики соответст-
вующих экзотермических реакций окисления. Эти ре-
акции при разреженном распределении частиц золы в 
большом количестве термоинертного растворителя, а 
также частиц железа металлического в остатках золы, 
протекают с большой скоростью в узком интервале 
температур.

Исследование влияния крупности углеродистого 
материала на кинетику физико-химических процессов, 
протекающих при его нагревании, показало, что при 
увеличении крупности кокса и антрацита с класса –50 
до –500  мкм замедляется процесс газификации твердо-
го углерода, особенно при пониженных температурах 
на стадии преимущественного образования СО2 . Менее 
четко и при более высоких температурах проявляются 
экзотермические эффекты окисления железа, очевид-
но за счет диффузионных затруднений поступления 
кислорода внутрь более крупных частиц гетерогенных 
зольных остатков (рис.  3).

Рис. 3. Влияние крупности углеродистого материала на кинетику изменения массы и энтальпии кокса (а) и антрацита (б)

Fig. 3. Infl uence of coarseness of carbonaceous material on the kinetics of changes of mass and enthalpy of coke (а) and anthracite (б)
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В процессе охлаждения расплава золы можно вы-
делить отдельные стадии процесса кристаллизации на 
кривой охлаждения То = f (τ).

Пренебрегая невысоким содержанием в золе кокса 
оксидов кальция и магния (СаО  +  МgO  ≈  5  %), мож-
но свести рассматриваемую многокомпонентную си-

стему шлака к трехкомпонентной Al2O3 – FeOn – SiO2 
(18  %  Al2O3 , 17  %  FeOn , 65  %  SiO2 ). В этом случае 
в соответствии с диаграммой состояния системы 
Al2O3 – FeOn – SiO2  [13] (фрагмент диаграммы состоя-
ния приведен на рис.  4,  а) состав шлака, из которого 
начинается первичная кристаллизация расплава, рас-

Рис. 4. Путь кристаллизации расплава золы кокса состава точки Н, % (по массе): 65 SiO2 ; 18 Al2O3 ; 
17 FeOn в системе Al2O3 – FeOn – SiO2  (а) и путь кристаллизации расплава золы антрацита состава точки P, % (по массе): 75 SiO2 ; 

17,5 Al2O3 ; 6,7 (K2O + Na2O + CaO + MgO) в системе Al2O3 – K2О – SiO2 (б)

Fig. 4. Way of melt crystallization of coke ash with the point composition Н, % (by mass): 65 SiO2 ; 18 Al2O3 ; 17 FeOn 
in the system of Al2O3 – FeOn – SiO2 (а) and way of melt crystallization of anthracite ash of point composition P, % (by mass): 

75 SiO2 ; 17.5 Al2O3 ; 6.7 (K2O + Na2O + CaO + MgO) in the system of Al2O3 – K2О – SiO2 (б)
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положен на пограничной кривой, разделяющей поля 
крис таллизации муллита (3 Al2O3·2 SiO2 ) и кристоба-
лита (SiO2 ) (точка Н), и соответствует температуре 
примерно 1480  °С. При этом из расплава начинают 
выкристаллизовываться одновременно две тугоплав-
кие твердые фазы – муллит и кристобалит, при по-
нижении температуры менее 1470  °С – тридимит и 
муллит (до 1205  °С). При 1205  °С остаточный расплав 
состава 46  %  SiO2 , 19  %  Al2O3 , 35  %  FeOn (точка G, 
см. фрагмент диаграммы b на рис.  4, а) взаимодейст-
вует с образовавшимися кристаллами муллита по пе-
ритектической реакции ж  +  муллит  = жост + кордиерит 
(2 FeO·2 Al2O3·5 SiO2 ). Поскольку в точке G протекания 
перитектической реакции сходятся поля кристаллиза-
ции трех фаз (тридимита, муллита, кордиерита), а точ-
ка исходного состава Н лежит за пределами элемен-
тарного фазного треугольника этих фаз, то в процессе 
перитектической реакции муллит полностью исчезает, 
а кристаллизация небольшого количества остаточно-
го расплава будет продолжаться с выделением двух 
кристаллических фаз – тридимита и кордиерита, при 
этом состав расплава изменяется вдоль пограничной 
кривой GE. В точке тройной эвтектики E кристалли-
зация должна закончиться при температуре 1083  °С с 
образованием трех кристаллических фаз – тридимита, 
кордиерита и фаялита (2 FeO·SiO2 ). Состав конечного 
эвтектического расплава следующий: 40  % SiO2 , 47 % 
FeO, 13 % Al2O3 .

Следует отметить хорошее совпадение эксперимен-
тальных данных с параметрами фазовых равновесий 
диаграммы состояния системы Al2O3 – FeOn – SiO2 : тем-
пература начала кристаллизации 1460 и 1480  °С, конец 
двухфазной кристаллизации (точка  G) 1200 и 1205   °С, 
кристаллизация в тройной эвтектике (точка Е) 1100 и 
1083  °С.

Фактически кристаллизация в точке Е не закан-
чивается, так как присутствие в конечном маточном 
расплаве оксидов кальция и магния снижает темпера-
туру плавления расплава. Количество расплава за счет 
кристаллизации тридимита и кордиерита уменьшается 
примерно в 15  раз (ж : тв = НNк : NE) и составляет при-
мерно 0,077  мг, количество твердой закристаллизовав-
шейся смеси – 1,073  мг, в которой соотношение триди-
мит/кордиерит составляет Nк F : NкSiO2  =  32 : 42, т.  е. к 
моменту эвтектической кристаллизации из исходного 
расплава выводится 0,464  мг SiO2 в виде крис таллов 

тридимита и 0,608·   =  0,113  мг в составе кордие- 

рита (с кордиеритом выводится также 0,190 мг Al2O3 и 
0,135 мг FeO).

В оставшемся расплаве должно содержаться, мг: 
0,083  SiO2 ; 0,002 Al2O3 ; 0,055 FeOn ; 0,052 СаО; 0,011  МgO 
или, %: 40,9 SiO2; 1,0 Al2O3 ; 27,1 FeO; 25,6 СаО; 5,4  МgO).

В образовавшемся конечном расплаве системы 
СаO – FeOn – SiO2 легкоплавкие эвтектики кристалли-
зуются при температуре около 1100  °С.

Кроме того, снижение температуры конечной крис-
таллизации возможно также за счет переокисления 
шлакового расплава и повышения в нем концентрации 
Fe2O3 . Так, в системе FeO – Fe2O3 – Al2O3 – SiO2 наибо-
лее легкоплавкая эвтектика (~1050  °С) образована фая-
литом, кордиеритом, магнетитом и кремнеземом [14].

Взаимное влияние этих факторов приводит к пони-
жению температуры конечной кристаллизации много-
компонентных расплавов примерно на 100  °С, т. е. до 
900  –  950  °С, что соответствует экспериментальным 
результатам термического анализа.

Термогравиметрический анализ антрацита показал, 
что при его нагревании проявляются практически все 
физико-химические процессы, имеющие место при на-
гревании кокса. Сравнительные дериватограммы кокса 
и антрацита представлены на рис.  2. Основное отличие 
заключается в отсутствии на начальной стадии нагрева 
беспламенного окисления твердого углерода вследст-
вие более низкой по сравнению с коксом реакционной 
способности антрацита при низких температурах, обус-
ловленной, в основном, более низкой пористостью и бо-
лее высокой плотностью. Окисление твердого углерода 
в режиме горения начинается раньше. В связи с боль-
шим количеством летучих веществ тепловой эффект 
от их окисления более высокий, а в связи с меньшим 
количеством золы и малым содержанием в ней Fe2O3 и, 
следовательно, малым количеством восстановленного 
металлического железа, эффекты от окисления железа 
при высоких температурах выражены в меньшей сте-
пени.

Кривые охлаждения расплава золы кокса и антраци-
та практически одинаковы, хотя следует иметь в виду, 
что составы шлаковых расплавов отличаются весь-
ма существенно (см.  табл.  1). Содержание SiO2 в золе 
антрацита значительно выше (73,1  %), а содержание 
Fe2O3 на порядок ниже (1,5  %), однако присутствуют в 
большом количестве К2О (3,1  %) и Na2O (0,7  %), спо-
собствующие образованию легкоплавких эвтектик. По 
данным работы [14], наиболее легкоплавкий расплав 
в системе Na2O – K2О – СаО – MgO – Al2O3 – SiO2 появ-
ляется примерно при 510  °С, а в присутствии оксидов 
железа температура наиболее легкоплавкой эвтектики 
равна 480  °С.

Если в упрощенном варианте рассматривать рас-
плав золы антрацита как трехкомпонентную систему 
SiO2 (SiO2  + P2O5 + TiO2 ) – Al2O3 – K2O (K2O + Na2O  + 
+  CaO + MgO), то его исходный состав должен содер-
жать, %: 75,0  SiO2 ; 17,5 Al2O3 ; 6,7 K2O и обозначить-
ся на диаграмме системы SiO2 – Al2O3 – K2О точкой Р, 
лежащей в поле кристаллизации муллита на изотерме 
~1600  °С (рис.  4,  б). Первичный путь кристаллизации с 
выделением из расплава кристаллов муллита пройдет 
от точки Р до точки Р′ (приблизительно 83,0  %  SiO2 , 
9,9  %  Al2O3 , 7,5  %  K2O) с понижением температуры 
примерно до 1250  °С. Затем кристаллизация продол-
жается вдоль пограничной кривой от точки Р′ до точки 
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Е с одновременным выделением кристаллов тридими-
та и муллита. В  точке тройной эвтектики Е (t  =  985  °С; 
80  %  SiO2; 11  %  Al2O3 ; 9 % K2O) кристаллизация долж-
на закончиться с выделением трех твердых фаз – мул-
лита, тридимита и поташа (К2О·Al2O3·6 SiO2 ), однако 
влияние примесей может обуславливать существование 
жидкого расплава и при более низких температурах.

Количество конечного жидкого расплава состава 
точки Е можно определить из соотношения ж : твN  = 
=  PN : PE  =  0,65, оно составит примерно 0,82  мг (около 
7,5  % рабочей массы углеродистого материала).

По результатам сравнительных испытаний можно 
сделать следующее заключение.

При нагревании кокса уже при низких температурах 
происходит его беспламенное окисление с выделением 
тепла («тихое горение»), что может привести к разогре-
ву и воспламенению в условиях плохого отвода тепла. 
При нагревании антрацита такого процесса практиче-
ски не наблюдается.

Содержащиеся в золе углеродистых материалов 
оксиды железа при температурах 1000  –  1400  °С в 
присутствии твердого углерода и восстановительной 
атмосферы диссоциируют (восстанавливаются) до ме-
таллического железа, которое в окислительной атмос-
фере при высоких температурах вновь окисляется до 
FeO, Fe3O4 , Fe2O3 .

При использовании антрацита для выплавки же-
лезоуглеродистых сплавов уже при температурах ме-
нее 1000  °С может образоваться значительное коли-
чество легкоплавкого расплава золы (кислого вязкого 
шлака с содержанием около 80  %  SiO2 ) в количестве 
примерно 7,5  % рабочей массы антрацита. Это может 
привести к расстройству технологического процесса 
(спеканию материалов, ухудшению газопроницае-
мости шихты, повышению газификации оксидов и 
пылеобразованию). При плавке оксидных матери-
алов (например доменного шлака для производства 
минераловатных изделий) использование антрацита 
предпочтительнее кокса, так как легкоплавкий кис-
лый шлак золы антрацита увеличивает кислотность 
оксидного расплава, что повышает механические 
свойства минеральной ваты и увеличивает показате-
ли качества продукта [15].

Увеличение плотности углеродистых материалов 
приводит к уменьшению скорости образования СО2 и 
увеличению скорости образования СО, что может при-
вести к изменению температурных зон и состава газо-
вой фазы в шахтных печах. 

Выводы. Термогравиметрический анализ углеродис-
тых материалов методом разбавления навески в по-
рошкообразном термоинертном растворителе показал 
широкие возможности его использования для сравни-

тельного анализа. Анализ образцов литейного кокса и 
антрацита показал, что их поведение при нагревании 
отличается незначительно и, следовательно, антрацит 
во многих технологических процессах может частично 
или полностью служить заменителем кокса.
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Аннотация. Рассмотрены вопросы разработки базы правил, содержащей опыт оператора по настройке параметров ПИ-регулятора при управ-
лении нагревательной печью. В рамках исследования выделены блоки правил по настройке П-, И-составляющей в условиях нагревания и 
остывания печи, определены условия активации правил в зависимости от текущей ситуации на объекте управления. Проверка полученной 
базы правил проведена на моделях двух нагревательных печей с различной динамикой. Использование подхода позволило снизить пере-
регулирование, возникающее в результате смены динамики объекта, что привело к экономии до 24 % времени на отслеживание графика 
уставок. Таким образом, использование оптимизатора параметров ПИ-регулятора, построенного на основе данной базы правил для учета 
нелинейных свойств объектов управления, позволит интенсифицировать производство и снизить себестоимость продукции. 

Ключевые слова: ПИ-регулятор, база правил, настройка параметров регулятора, нагревательные печи, математическое моделирование, адап-
тивное управление, энергоэффективность.

DOI: 10.17073/0368-0797-2015-11-846-850

В настоящее время подавляющее большинство кон-
туров управления технологическими процессами по-
строены на основе ПИД-регуляторов. Обладая рядом 
преимуществ, такой регулятор остается линейным, в то 
время как большинство реальных объектов управления 
(ОУ) обладают нелинейными характеристиками. Приме-
ром таких объектов являются нагревательные ОУ  – печи 
нагрева литой заготовки, дуговые печи и пр. Изменение 
задания, степени загрузки печи при постоянных коэффи-
циентах ПИД-регулятора зачастую приводят к сниже-
нию качества регулирования и росту энерго затрат [1 – 3].

Для решения указанной проблемы необходимо по-
строение адаптивной системы управления. С целью созда-
ния таких систем разработано достаточно большое число 
классических методов, таких как метод Циглера-Николь-
са  [4] и методы, основанные на построении модели ОУ с 
помощью испытательного сигнала  [5,  6]. Моменты време-
ни, когда необходимо применять такие методы, определя-
ются человеком. Кроме того, результаты идентификации 
ОУ, как показали эксперименты, могут существенно отли-
чаться даже при сходных начальных условиях.

Фактически, широкое участие человека даже в работе 
упомянутых методов позволяет сделать вывод о том, что, 
несмотря на большое число разработок в данной области, 
только опытный настройщик, опираясь на свои знания 
и опыт, способен эффективно решать такую задачу. Это 
приводит к заключению о целесообразности применения 
интеллектуальных методов для решения рассматривае-
мой задачи [7  –  15]. Среди них можно выделить подходы, 
в рамках которых настройка ПИД-регулятора осуществ-
ляется с помощью нечеткой логики [8,  11,  13,  15], экс-
пертных систем [9,  14] и пр. Среди перечисленных мето-
дов непосредственно со знаниями работают экспертные 
системы. Подход, описанный в работе [9], демонстрирует 
эффективность данного метода, однако база знаний не 
учитывает специфики нагревательных ОУ.

Целью данного исследования является разработка 
базы правил настройки параметров ПИ-регулятора, 
отражающей опыт настройщика, а кроме того, ее про-
верка на моделях реальных нагревательных печей. ПИ-
регулятор был выбран, поскольку для нагревательных 
объектов Д-канал используется редко. 

В пакете Matlab реализована схема управления 
объектом, представленным блоком Subsyst2 с ПИ-
регулятором (Subsystem) и базой правил коррекции 

ISSN: 0368-0797.  Известия высших учебных заведений. Черная металлургия. 2015. Том 58. № 11. С. 846 – 850.
© 2015.  Еременко Ю.И., Полещенко Д.А., Глущенко А.И.

ИНФОРМАЦИОННЫЕ ТЕХНОЛОГИИ И АВТОМАТИЗАЦИЯ
В ЧЕРНОЙ МЕТАЛЛУРГИИ

* Работа выполнена при поддержке Российского фонда фунда-
ментальных исследований (гранты № 13-08-00532-а, 15-07- 0609215) 
и фонда Президента РФ (грант № 14.Y30.15.4865-MK).



847

ИНФОРМАЦИОННЫЕ ТЕХНОЛОГИИ И АВТОМАТИЗАЦИЯ В ЧЕРНОЙ МЕТАЛЛУРГИИ

его параметров (S-function rb_PI) (рис.  1), где Ui, Up, 
Upi  – сигналы управления на выходе i-, p-каналов и 
всего ПИ-регулятора соответственно, e – текущее рас-
согласование. Блок Saturation использован для ограни-
чения сигнала управления с ПИ-регулятора в диапазон 
[0;  100], U – управляющее воздействие. 

Для моделирования в качестве объекта исполь-
зовались математические модели незагруженных и 
загруженных металлической заготовкой муфельных 
электропечей СНОЛ-1,6.2,5.1/11-И4 и СНОЛ 40/1200, 
полученные путем идентификации. 

Параметры для моделей печи СНОЛ-1,6.2,5.1/11-И4: 
– пустая печь: K = 21, Т1 = 1636 с, Т2 = 69,4 с, 

τ  =  64  с;
– загруженная печь: K = 21, Т1 = 2683 с, Т2 = 35 с, 

τ = 90 с. 
Параметры для моделей печи СНОЛ 40/1200: 
– пустая печь: K = 34,2, Т1 = 9000 с, Т2 = 100 с, 

τ  =  12 с; 
– загруженная печь: K = 34,2, Т1 = 22  000 с, 

Т2  =  100  с, τ  = 20 с.
Для проведения опытов использован следующий 

график уставок: 300  °С  →  330  °С  →  240  °С  →  300  °С. 
Для смены уставки температура должна удерживаться 
30  мин в окрестности задания, равной 5  % разности 
текущей и предыдущей уставки. Для модели незагру-
женной печи СНОЛ-1,6.2,5.1/11-И4 были подобраны 
значения коэффициентов ПИ-регулятора: KP  =  0,2422, 
KI  =  1,504·10–4. Для модели пустой печи СНОЛ 40/1200: 
KP  =  1, KI = 1,504·10–4.

База правил реализована при помощи средств паке-
та Matlab – это S-функция rb_PI (см.  рис.  1). Она имеет 
шесть входов: текущее задание по температуре; задер-
жанный на 1  с, на Z с и на 2Z с сигнал по выходу ОУ; 
задержанный на 1  с сигнал управления до и после огра-
ничителя управляющего воздействия. Первые пять вхо-
дов формируют вектор X, используемый в дальнейшем 

для вычисления значений коэффициентов регулятора. 
Вызов базы правил происходит раз в Z с.

Каждое правило представляет собой условие, отра-
жающее конкретную ситуацию на ОУ, и следствие, пред-
ставляющее собой величину шага α для метода гради-
ентного спуска. С помощью этого метода производится 
настройка коэффициентов  и  полинома, применя-
емого для вычисления параметров ПИ-регулятора с це-
лью минимизации текущего рассогласования между за-
данием и выходом ОУ (tanh – гиперболичес кий тангенс):

В результате экспериментов выявлено, что для кор-
ректной работы надстройки необходимо, чтобы в те-
чение конкретного переходного процесса в период до 
входа контролируемой величины в 10  % окрестность 
новой уставки, было проведено минимум 15 измерений 
температуры через промежутки времени Z с. Поэто-
му при работе с моделями печей СНОЛ-1,6.2,5.1/11-И4 
использовалось Z, равное 20 с, а для СНОЛ 40/1200 – 10 с.

В структуре базы правил можно выделить общее пра-
вило для определения допустимости настройки регулято-
ра, а также блоки правил для коррекции его параметров в 
условиях управления нагревом и остыванием печи. 

Корректировать KP  , KI следует, если сигнал управ-
ления, формируемый ПИ-регулятором, находится в 
допустимых пределах [0;  100]. Иначе коэффициенты 
регулятора приобретут излишне высокое (или низкое) 
значение. 

Если идет процесс нагрева и рассогласование нахо-
дится в переделах от 10 до 80 % разницы между теку-
щим заданием и предыдущим и:

Рис. 1 Реализация схемы управления с базой правил
 

Fig. 1. Control scheme implementation based on the rule base
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– скорость нарастания сигнала температуры ме-
нее амплитуды шума N в установившемся ре-
жиме, определяемой при первичном запуске 
системы за Z с, то переходный процесс достиг 
своего пика раньше необходимого и следует 
корректировать коэффициент KP в сторону уве-
личения. Величина α в данном случае должна 
быть на три порядка меньше текущего значе-
ния KP ;

– скорость нарастания сигнала температуры более 
допустимой по технологической инструкции, то 
KP корректируется в сторону уменьшения. Вели-
чина α должна быть на четыре порядка меньше 
текущего значения KP .

Если предыдущий блок условий не был вызван и 
рассогласование составляет менее 20 % разницы теку-
щего задания и предыдущего, то:

– при очередной смене задания определялось, 
составляет ли рассогласование e менее 3  % 
разницы между текущим заданием и преды-
дущим в течение не менее Z 2 с. Если система 
стабильна, то текущее задание и сигнал управ-
ления сохранялись в специальный массив. Та-
кие воздействия принимались как эталонные 
для соответствующих заданий. В течение лю-
бого переходного процесса при первом пере-
сечении задания фиксировалось значение сиг-
нала управления в i-канале. Если это значение 
меньше эталонного, KI следует увеличивать, а 
если больше – уменьшать. Величина α должна 
быть на семь порядков меньше текущего значе-
ния  KI ;

– если принято решение об увеличении KI и пере-
регулирование при этом оказалось более 5  % раз-
ницы между текущим заданием и предыдущим, 
то принимается решение об уменьшении KP . Ве-
личина α в данном случае должна быть на четыре 
порядка меньше значения KP ;

– если переходный процесс уже достиг своего 
первого максимума после пересечения задания, 
скорость изменения температуры за последние 
2Z  с менее N град., а текущее рассогласование 
больше 5  % разницы между текущим заданием 
и предыдущим, то KI следует уменьшать. В  про-
тивном случае KI следует увеличивать. Вели-
чина α должна быть на семь порядков меньше 
текущего значения KI  .

В случае остывания печи предложен следующий на-
бор правил:

– если скорость убывания температуры оказалась 
менее N град. за 2Z с, а ошибка – более 10  % раз-
ницы между текущим заданием и предыдущим 
и график температуры в течение текущего пере-
ходного процесса еще не пересекал задание, то KI 
следует увеличивать. Величина α должна быть на 
семь порядков меньше текущего значения KI ;

– если график температуры пересекал задание, темпе-
ратура в текущий момент больше задания, а ошибка 
составляет более 5  % разницы между текущим за-
данием и предыдущим, то принималось решение об 
уменьшении KP . Величина α должна быть на четы-
ре порядка меньше текущего значения KP ;

– такое же решение принималось, если график 
температуры пересек задание один раз, а ошиб-
ка в текущий момент более 5  % разницы между 
текущим заданием и предыдущим. Величина α в 
данном случае должна быть на четыре порядка 
меньше текущего значения KP .

Каждый из экспериментов для каждой из печей имел 
следующую структуру: 12 смен задания для модели 
пус той печи → 12 смен задания для модели загружен-
ной печи → 12 смен задания для модели пустой печи.

Результаты моделирования для схем управления с 
базой правил и обычным ПИ-регулятором с использо-
ванием моделей печи СНОЛ-1,6.2,5.1/11-И4 приведены 
на рис.  2,  3 (1 – момент начала использования модели 

Рис. 2. Результаты для моделей печи СНОЛ-1,6.2,5.1/11-И4 
(ПИ-регулятор):

 – выход ОУ;  – задание

Fig. 2. Obtained experimental results from control system with 
PI-controller for SNOL-1,6.2,5.1/11-I4 furnace models:

 – exit of control objects ОУ;  – task

Рис. 3. Результаты для моделей печи СНОЛ-1,6.2,5.1/11-И4 
(база правил):

 – выход ОУ;  – задание

Fig. 3. Obtained experimental results from control system with PI-cont-
roller with self-adjustment for SNOL-1,6.2,5.1/11-I4 furnace models:

 – exit of control objects ОУ;  – task
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загруженной печи, 2 – момент возврата к модели пустой 
печи).

Перерегулирование при использовании модели за-
груженной печи для обычного ПИ-регулятора соста-
вило 8,3  % для процессов нагрева и 2  % для процессов 
охлаждения, для системы с базой правил – 2,5  % для 
нагрева и 2,2  % для охлаждения. Общее время опыта 
для системы с базой правил составило 27,21  ч, а для 
обычного ПИ-регулятора – 30,5  ч (экономия по време-
ни на выполнение графика задания 10,8  %).

Результаты моделирования для схем управления с 
базой правил и обычным ПИ-регулятором с исполь-
зованием моделей печи СНОЛ 40/1200 приведены на 
рис.  4,  5 (1  – момент начала использования модели за-
груженной печи, 2  – момент возврата к модели пустой 
печи).

Перерегулирование для переходных процессов при 
использовании модели загруженной печи для обычного 
ПИ-регулятора составило 11  % для процессов нагрева, 
для системы с базой правил – 4  % для процессов на-
грева. Общее время опыта для системы с базой правил 
составило 40,56  ч, а для обычного ПИ-регулятора  – 
53,49  ч (экономия по времени на выполнение графика 
задания 24,1  %).

Выводы. Предложенная база правил настройки па-
раметров ПИ-регулятора проверена на моделях нагре-
вательных объектов с различной динамикой.

Полученные результаты позволяют сделать вывод 
о том, что использование оптимизатора параметров 
ПИ-регулятора, построенного на основе данной базы 
правил для учета нелинейных свойств ОУ, позволило 
сократить перерегулирование и время, требуемое на 
выполнение графика заданий. Таким образом, в усло-
виях реального производства на данном агрегате может 
быть интенсифицирован выпуск продукции и сокраще-
но удельное энергопотребление.
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Рис. 4. Результаты для моделей печи СНОЛ 40/1200 (ПИ-регулятор):
 – выход ОУ;  – задание

Fig. 4. Obtained experimental results from control system with PI-
controller for SNOL 40/1200 furnace models:

 – exit of control objects ОУ;  – task

Рис. 5. Результаты для моделей печи СНОЛ 40/1200 (база правил):
 – выход ОУ;  – задание

Fig. 5. Obtained experimental results from control system with PI-
controller with self-adjustment for SNOL 40/1200 furnace models:

 – exit of control objects ОУ;  – task
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Abstract. The problem of a rule base development containing PI-con-
troller setter’s experience is considered. As a result, it is decided 
to divide such base into several blocks, which are responsible for 
P-component and I-component parameters adjustment for cool-
ing and heating processes respectively. The conditions when rules 
should be activated were determined. They depend on the plant 
parameters at the moment. Proposed rule base is a part of PI-
controller parameters tuner. It was tested on models of two real 
heating furnaces with different parameters. According to the con-
ducted experiments, a conclusion could be made that overshoot 
caused by plant nonlinearity is lower for the control system with a 
proposed tuner in comparison with the system with a conventional 
PI-controller. That leads to saving of about 24  % of time needed 
to follow a setpoint schedule. So PI-controller parameters tuner 
usage based on developed rule base allows to take into consid-
eration plant nonlinearity, to intensify production and to reduce 
production costs. 
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Аннотация. Повышение эффективности производственной деятельности предприятия может быть достигнуто путем повышения оператив-
ности принимаемых управленческих решений. Использование современных высокоинтеллектуальных систем управления, основанных на 
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водственным условиям является одним из основных направлений в реализации задачи повышения эффективности производства. В работе 
анализируются возможности проектирования системы оперативного управления процессами подготовки и перевалки клетей сортового 
прокатного стана, формирования и корректировки плана прокатки в условиях интерактивного взаимодействия всех агентов технологичес-
кой цепи на основе симбиоза многоуровневых мультиагентных сетей и динамических экспертных систем. 
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Прокатное производство является заключительным 
переделом металлургического производства, обеспе-
чивающим выпуск готовых изделий и определяющим 
основной характер металлургического завода, много-
образие его технологических процессов, сортамент 
прокатываемых сталей, технологический состав цехов 
и агрегатов и отличается от других переделов метал-
лургического производства большой номенклатурой 
готовой продукции, непрерывным совершенствовани-
ем технологических процессов с целью повышения ка-
чества выпускаемой продукции, постоянно возрастаю-
щими требованиями потребителей к качеству этих 
изделий, разветвленной схемой транспортных потоков, 
сложной конфигурацией схемы обработки, пересклади-
рования, учета, упаковки и отгрузки [1]. 

Актуальность разработки высокоинтеллектуаль-
ных систем управления процессом производства сор-
тового проката обусловлена усложнением подготов-
ки оборудования стана, постоянным ростом объемов 
произ водства при одновременном росте разнообразия 
сортамента продукции, повышением требований пот-
ребителей к отделке изделий, уменьшившимся в по-
следние годы тоннажем отгружаемых партий проката 

(монтажных партий), что в свою очередь увеличивает 
объем подготовительных операций вследствие возрос-
шего количества перевалок на оборудовании, а также 
усложнением внутренних логистических потоков при 
отделке, межоперационном складировании и отгрузке 
готовой продукции.

Успешное решение сложной многокритериальной 
задачи по формированию качественного оперативного 
плана прокатки определяется, в значительной степени, 
способностью специалиста учитывать большое коли-
чест во факторов, работать в режиме недостаточной пол-
ноты информации и постоянного цейтнота, вызванного 
непрерывно изменяющимися условиями во всей техно-
логической цепочке «выплавка – разливка  – прокатка  – 
отделка – отгрузка», что определяется, в первую очередь, 
опытом и личными качествами специалиста  [2]. 

Анализ современных средств и методов [3  –  13], поз-
воляющих осуществлять оперативное планирование и 
управление производством, позволил принять решение о 
возможности проектирования системы управления про-
цессом подготовки прокатного производства и оптимиза-
ции процесса формирования плана прокатки на базе сим-
биоза экспертных систем и мультиагентных сетей [14], 
как обладающих совокупностью характерис тик, наибо-
лее полно отвечающих изложенным выше требованиям.
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При разработке оптимального оперативного графи-
ка планирования прокатного производства можно вы-
делить следующие критерии: своевременность отгруз-
ки партии металла потребителю, отсутствие простоя 
транспортных средств, отсутствие простоев техноло-
гического оборудования, отсутствие нарушений тех-
нологии, отсутствие брака (например пересиживание 
металла в печи, связанное с неготовностью стана и др.), 
обеспечение минимального количества перевалок в 
процессе прокатки и минимального количества клетей 
(кассет), подлежащих замене в ходе перевалки (сколь-
жение по профилям).

В качестве экспертной целесообразно использовать 
динамическую систему ввиду необходимости учиты-
вать динамику внешних условий, т. е. изменения, про-
исходящие в окружающей технологической среде в 
режиме реального времени выполнения программного 
приложения. 

В качестве исходной информационной базы экс-
пертной системы (ЭС) выступает портфель заказов 

прокатной продукции, план выплавки стали и по-
ступления партий (плавок) на склад литой заготов-
ки  [15]. 

Возмущениями, влияющими на устойчивость гра-
фика прокатки, являются нарушения технологическо-
го процесса как на предыдущих этапах (задержка или 
отбраковка плавки, аварийные простои оборудования 
и  т.  д.), так и непосредственно в прокатных цехах (сбои 
в транспортировке литой заготовки и подката между 
цехами, несвоевременность подготовки прокатных кле-
тей, задержка (отправка на доработку) партии проката 
работниками ОТК, и т. д.), несвоевременность постав-
ки транспорта под отгрузку, оформления отгрузочных 
документов и пр.

На рис.  1 представлен пример формирования ЭС для 
участка сборки и подготовки клетей со статической и 
динамической базами данных, интегрируемой в муль-
тиагентную сеть нижнего уровня «подготовка клетей», 
которая в свою очередь является агентом сети более 
высокого уровня (цеха) «склад исходной заготовки»  – 

Рис. 1 Построение экспертной системы по управлению процессом подготовки прокатного производства

Pic. 1. Development of expert system for process control of rolling production preparation
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«печи нагрева» – «стан» – «участок отделки» – «склад 
готовой продукции» – «участок отгрузки».

База данных (рабочая память) предназначена для 
хранения архивной (базовой) и текущей (оперативной) 
информации, необходимой для решения задачи опера-
тивного планирования и управления процессом.

Статическая база данных – это архив устойчивой 
неизменяемой информации. В качестве основы стати-
ческой информационной базы будут выступать нормы 
длительности выполнения операций. Одним из негатив-
ных факторов, снижающих эффективность формирова-
ния плана прокатки, его точности, является принятие 
управленческих решений на основании опытно-стати-
стических данных о продолжительности того или иного 
процесса.

Объективная (технически обоснованная) статичес-
кая база данных ЭС «стан» будет представлена следую-
щими блоками: 

– А – подготовка прокатной клети: вальцетокарная 
обработка (n1 A )/ шаблонное производство (n2 A )/ 
валковых опор (n3 A )/ сборка прокатных клетей 
(n4 A )/ сборка привалковой арматуры (n5 A )/ на-
стройка клети (электро и гидрообвязка – уста-
новка датчиков усилия прокатки, наличия, расхо-
да и температуры сред, подключение носителей 
сред – рукавов, шлангов и т.д.) (n6 А )/ завалка кле-
ти (n7 A );

– В – подготовка калибрующих устройств (блоков, 
клетей) – нарезка валков калибрующих клетей 
(блоков) (n1 B )/ сборка калибрующих клетей (бло-
ков) (n2 B )/ настройка (с обвязкой) калибрующих 
клетей (блоков) (n3 B )/ завалка клетей (блоков) 
(n4 B ); 

– С – подготовка ножниц и пил: подготовка ножей 
(заточка и сборка) (n1 C )/ подготовка (наплавка, 
заточка, сборка) пильных дисков (n2 C )/ завалка 
(сборка) в линии стана (n3 C );

– D – подготовка устройств термомеханической 
обработки: подготовка и настройка труб ТМО 
(n1 D )/ завалка труб ТМО (n2 D ); 

– Е – прочие операции. 
База данных может быть приведена к табличному 

или матричному виду «норма длительности – техноло-
гических фактор», например «типоразмер собираемой 
клети – длительность выполнения сборочных работ», 
либо при условии наличия большего количества фак-
торов (материал валка, материал резца, количество 
калиб ров одного типоразмера, тип станка, номер пе-
реточки и т.  д.) может быть описана уравнением рег-
рессии вида: 

где Нд – норма длительности изготовления валковой 
пары; х1 , х2 , х3…  хn – перечень значимых факторов, ока-
зывающих влияние на норму длительности операции.

Срок готовности к прокатке i-го профиля будет 
определяться готовностью всех блоков кластера, ко-
торые могут быть как независимыми, параллельными 
(например «нарезка калибров» – «ревизия валковых 
опор» – «подготовка привалковой арматуры»), так и 
строго последовательными («монтаж валковых опор»  – 
«завалка валков в клеть» – «обвязка клети» – «настрой-
ка клети»). 

Динамическая (оперативная) база данных является 
зеркалом, отражающим текущую картину – степень го-
товности оборудования, расходных материалов, персо-
нала к прокатке i-го профиля без предварительной под-
готовки или при необходимости таковой и формируется 
оперативным технологическим персоналом участка в 
режиме реального времени: 

– наличие и состав собранных рабочих клетей;
– наличие и состав клетей калибрующего блока;
– количество и типоразмеры свободных кассет ра-

бочих клетей;
– наработка на калибрах существующих валков;
– количество выполненных переточек;
– наличие нарезанных валков на высотном складе;
– наличие и состав собранных валков;
– наличие и состав привалковой арматуры;
– количество и типоразмеры свободных комплек-

тов валковых опор и т. д.
База моделей (знаний) – это база устойчивых 

правил и закономерностей, которая формируется на 
основании совместной работы экспертов, т. е. спе-
циалистов планово-распределительного бюро, техно-
логических служб участков вальцетокарной обработ-
ки, подготовки рабочих клетей, сборки привалковой 
арматуры, шаблонной мастерской и др. с одной сторо-
ны и инженера по знаниям и программиста с другой, 
задача которых выявить и структурировать знания, 
необходимые для работы ЭС, осуществить выбор и 
разработку (при необходимости) информационных 
систем, выделить и выполнить программирование 
стандартных функций и т. д.

Взаимодействие элементов кластера, как агентов 
мультиагентной сети нижнего уровня, может быть опи-
сано на примере процесса подготовки клетей стана  350 
сортопрокатного цеха (СПЦ) №  2 ОАО «Оскольский 
электрометаллургический комбинат» (ОЭМК) (рис.  2). 

Шаблонная мастерская (ШМ) (А) обеспечивает по-
ставку шаблонов (контршаблонов) на вальцетокарное 
отделение (ВТО) (В), где осуществляется изготовление 
(переточка выработавших ресурс) прокатных валков. 
Изготовленные (переточенные) валки поступают на вы-
сотный склад валков (ВСВ) (С) или непосредственно на 
участок сборки прокатных валков (Н).

На участке подшипников жидкостного трения 
(ПЖТ) производится ремонт и подготовка валковых 
опор, поступающих далее на участок (Н). Валковые 
опоры могут поступать также со склада или на склад 
валковых опор (Е).
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Привалковая арматура готовится в мастерской (F) и 
поступает на высотный склад (G) или непосредствен-
но на участок сборки клетей (J), куда перед этим уже 
должны поступить собранные прокатные валки с участ-
ка (Н) или со склада (I).

Выдача собранных, настроенных и обвязанных кле-
тей (процесс обвязки клетей работниками электрослужб, 
гидравликами, энергетиками и слесарями КИПиА вклю-
чен в состав работ по сборке и настройке клетей) в ли-
нию стана осуществляется либо с участка сборки кле-
тей  (J), либо со склада хранения собранных клетей. 

В свою очередь, подкластер подготовки клетей выс-
тупает как агент в сети более высокого уровня – «склад 
исходной заготовки» – «печи нагрева» – «стан»  – «учас-
ток отделки» – «склад готовой продукции» – «цех 
отделки проката» – «участок отгрузки», а кластер 
«производство проката» в сети верхнего уровня пред-
приятия  – «окомкование» – «металлизация» – «подго-
товка скрапа» – «выплавка/разливка стали» – «произ-
водство проката» – « отделка » – « отгрузка » и др.

Принципиальная схема реализации работы эксперт-
ной системы, взаимодействия агентов мультиагент-
ной сети оперативного управления процессом подго-
товки клетей участка перевалки стана 350 СПЦ №  2 
ОАО  «ОЭМК» представлена на рис.  3. 

Разработка современных интеллектуальных сис-
тем оперативного управления производством призва-
на облегчить работу специалистов, осуществляющих 
оперативное (тактическое) планирование и управле-
ние производством, повысить эффективность прини-
маемых решений в результате использования техни-
чески-обоснованной исходной информации, снизить 
степень субъективности принимаемых решений, по-
высить кад ровую безопасность производства путем 

сохранения в базе знаний экспертной системы опыта 
экспертов.
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Рис. 2 Мультиагентная сеть взаимодействия структурных произ водственныхединиц кластера подготовки прокатного производства

Pic. 2 Multi-agent system of structural production facilities interaction of rolling production preparation cluster
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Рис. 3 Реализация экспертной системы оперативного управления процессом подготовки клетей на примере работы участка перевалки стана 
350 СПЦ-2 ОАО ОЭМК

Pic. 3 Expert system implementation for operational management of stands preparation process at the example of roll changing section at the rolling 
mill 350 of long product rolling mill workshop-2 of OJSC “Oskolskii Electrometallurgical Plant”
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Производство губчатого титана из ильменитового 
сырья осуществляется в три стадии: получение титано-
вого шлака, хлорирование с целью получения тетрахло-
рида титана и восстановление титана из тетрахлорида 
титана магнием. В данной работе рассматривается одна 
из стадий – получение титанового шлака. Как известно, 
ильменит состоит из оксидов титана и железа. Хлори-
рование такого сырья без пирометаллургического обо-
гащения нецелесообразно, поскольку железо является 
нежелательной примесью при хлорировании. Поэтому 
производится пирометаллургическое обогащение, в ре-
зультате которого происходит восстановление железа. 
При этом получаются два товарных продукта – богатый 
по содержанию титана шлак и попутный металл – пер-
вородное железо.

Целью данной работы является получение шлака с 
высоким содержанием оксида титана для дальнейщего 
производства титана.

Объектом исследования были ильменитовые кон-
центраты в виде порошкообразного материала. Хими-
ческий состав концентрата, % (по массе): 46,20  TiO2 ; 
16,45  Fe2O3 ; 34,20 FeO; 0,42 Al2O3 ; 0,89 SiO2 ; 0,015  P2O5 ; 
0,24 V2O5 ; 0,058 Cr2O3 .

Для восстановления железа и перевода титана в 
шлаковую фазу использовали два варианта восстанови-
тельного процесса: жидкофазное и твердофазное. 

Эксперименты проводили в печи Таммана с графи-
товым нагревателем по использовавшимся ранее мето-
дикам [1, 2]. Процесс восстановления в жидкой фазе 
проходил при температуре 1580  °С и выдержке 20  мин. 
Исходная шихта состояла из ильменитового концен-

трата, кокса и извести. Перемешанную шихту засы-
пали в графитовый тигель, расплавляли и проводили 
жидкофазный восстановительный процесс. При твер-
дофазном восстановлении шихта была такой же, как и 
при жидкофазном восстановлении. Для более полного 
контакта материалов использовали мелкую фракцию. 
Шихту перемешивали и изготавливали на прессе ци-
линдрические брикеты. В качестве связующего исполь-
зовали смесь жидкого стекла с водой в количестве 10  % 
массы шихты. Процесс твердофазного карботермиче-
ского восстановления осуществляли при температуре 
1250  °С и времени выдержки 90 мин.

Вид и химические составы фаз образцов после вос-
становления приведены на рис. 1 и в табл. 1.

Как видно на рис.  1,  б, продукт твердофазного вос-
становления состоит из двух твердых фаз – металли-
ческой и шлаковой, которые необходимо разделить. 
Поэтому полученный твердофазным восстановлени-
ем материал подвергали жидкофазному разделению 
плавлением в графитовым тигле. Температура разде-
ления фаз составила 1600  °С. В результате разделе-
ния получили металл и шлак, вид которых представ-
лен на рис.  2.

Как видно, содержание железа в шлаковой фазе пос-
ле разделения продуктов твердофазного восстановле-
ния (табл.  2) меньше, чем в шлаке при жидкофазном 
восстановлении. Это показывает, что при твердофазном 
восстановлении железо восстанавливается до более 
высокой степени, соответственно выход попутного ме-
талла больше и шлак в меньшей степени разбавляется 
оксидом железа. 
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Т а б л и ц а  1

Содержание элементов, % (по массе) в точках анализа

Тable 1. Elements content (wt.%) at points of analysis

C O Mg Al Si Ca Ti Mn Fe
Фазы на рис. 1, а

Спектр 1 5,0 0 0,1 0 0,1 0,1 0,1 0 93,1
Спектр 2 0 41,8 0,7 1,2 0,1 0 47,3 0,7 8,2
Спектр 3 16,0 43,9 0,4 3,8 15,7 3,2 4,0 4,9 7,8

Фазы на рис. 1, б
Спектр 1 0 0 0 0 0,1 0,1 0,4 0 99,4
Спектр 2 0 0 0,3 0 0,1 0,5 0,5 0 98,6
Спектр 3 0 41,0 1,5 0 0,1 0,4 56,0 0 0,6
Спектр 4 0 43,0 0,1 0 0,6 24,8 30,3 0 1,4

Рис. 1. Вид фаз продуктов восстановления: 
а – жидкофазного, б – твердофазного

 Fig. 1. Type of reduction products: 
a – liquid phase, б – solid phase

Рис. 2. Продукты жидкофазного разделения: 
а – металл, б – шлак

Fig. 2. Products of liquid phase separation: 
a – metal, б – slag
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Iඓඏൾඌඍංඒൺ VUZඈඏ.  Cඁൾඋඇൺඒൺ Mൾඍൺඅඅඎඋ඀ංඒൺ = Iඓඏൾඌඍංඒൺ.  Fൾඋඋඈඎඌ Mൾඍൺඅඅඎඋ඀ඒ.  2015.  Vඈඅ.  58.  Nඈ.  11,  pp. 857–859.

Выводы. Экспериментально подтверждена возмож-
ность твердофазного восстановления железа из ильме-
нитового концентрата с получением высокотитанистого 
шлака. Полученный попутный металл может использо-
ваться в качестве шихтового материала в сталеплавильном 
производстве. В шлаке твердофазного процесса меньше 
остатков оксида железа, чем при жидкофазном восстанов-
лении. Такой шлак может применяться при дальнейшей 
переработке при производстве губчатого титана.
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Т а б л и ц а  2

Содержание элементов, % (по массе) в продуктах жидкофазного разделения

Table 2. Elements content (wt.%) in the products of liquid phase separation

O Mg Al Si Ca Ti Fe
Состав металла, рис. 2, а

Спектр 1 0,0 0,0 0,0 0,7 0,0 0,5 98,8
Состав шлака и металла, рис. 2, б

Спектр 1 41,0 0,7 0,5 2,4 13,7 41,2 0,6
Спектр 2 0,0 0,1 0,0 0,5 0,2 0,6 98,6



860

ИЗВЕСТИЯ ВЫСШИХ УЧЕБНЫХ ЗАВЕДЕНИЙ.  ЧЕРНАЯ МЕТАЛЛУРГИЯ.  2015. ТОМ 58.  № 11

Отпечатано в типографии Издательского Дома МИСиС.
119049, г. Москва, Ленинский пр-т, 4.
Тел./факс: (499) 236-76-17, 236-76-35

Подписано в печать 26.11.2015. Формат 6090 1/8. Бум. офсетная № 1.
Печать цифровая. Усл. печ. л. 13,0. Заказ 4797.  Цена свободная.

Í à ä  í î ì å ð î ì  ð à á î ò à ë è :

Ëåîíòüåâ Ë.È., ãëàâíûé ðåäàêòîð

Ïîëóëÿõ Ë.À., îòâåòñòâåííûé ñåêðåòàðü

Èâàíè Å.À., çàìåñòèòåëü ãëàâíîãî ðåäàêòîðà

Ïîòàïîâà Å.Þ., çàìåñòèòåëü ãëàâíîãî ðåäàêòîðà ïî ðàçâèòèþ

Äîëèöêàÿ Î.À., íàó÷íûé ðåäàêòîð

Ðàñåíåöü Â.Â., âåðñòêà, èëëþñòðàöèè

Êóçíåöîâ À.À., ñèñòåìíûé àäìèíèñòðàòîð

Îñòðîãîðñêàÿ Ã.Þ., ìåíåäæåð ïî ðàáîòå ñ êëèåíòàìè



<<
  /ASCII85EncodePages false
  /AllowTransparency false
  /AutoPositionEPSFiles true
  /AutoRotatePages /None
  /Binding /Left
  /CalGrayProfile (Dot Gain 20%)
  /CalRGBProfile (sRGB IEC61966-2.1)
  /CalCMYKProfile (U.S. Web Coated \050SWOP\051 v2)
  /sRGBProfile (sRGB IEC61966-2.1)
  /CannotEmbedFontPolicy /Warning
  /CompatibilityLevel 1.7
  /CompressObjects /Tags
  /CompressPages true
  /ConvertImagesToIndexed true
  /PassThroughJPEGImages true
  /CreateJobTicket false
  /DefaultRenderingIntent /Default
  /DetectBlends true
  /DetectCurves 0.1000
  /ColorConversionStrategy /LeaveColorUnchanged
  /DoThumbnails false
  /EmbedAllFonts true
  /EmbedOpenType false
  /ParseICCProfilesInComments true
  /EmbedJobOptions true
  /DSCReportingLevel 0
  /EmitDSCWarnings false
  /EndPage -1
  /ImageMemory 1048576
  /LockDistillerParams false
  /MaxSubsetPct 100
  /Optimize false
  /OPM 1
  /ParseDSCComments true
  /ParseDSCCommentsForDocInfo true
  /PreserveCopyPage true
  /PreserveDICMYKValues true
  /PreserveEPSInfo true
  /PreserveFlatness true
  /PreserveHalftoneInfo false
  /PreserveOPIComments true
  /PreserveOverprintSettings true
  /StartPage 1
  /SubsetFonts true
  /TransferFunctionInfo /Apply
  /UCRandBGInfo /Preserve
  /UsePrologue false
  /ColorSettingsFile ()
  /AlwaysEmbed [ true
  ]
  /NeverEmbed [ true
  ]
  /AntiAliasColorImages false
  /CropColorImages true
  /ColorImageMinResolution 300
  /ColorImageMinResolutionPolicy /OK
  /DownsampleColorImages true
  /ColorImageDownsampleType /Bicubic
  /ColorImageResolution 150
  /ColorImageDepth 8
  /ColorImageMinDownsampleDepth 1
  /ColorImageDownsampleThreshold 1.50000
  /EncodeColorImages true
  /ColorImageFilter /FlateEncode
  /AutoFilterColorImages false
  /ColorImageAutoFilterStrategy /JPEG
  /ColorACSImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /ColorImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /JPEG2000ColorACSImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /JPEG2000ColorImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /AntiAliasGrayImages false
  /CropGrayImages true
  /GrayImageMinResolution 300
  /GrayImageMinResolutionPolicy /OK
  /DownsampleGrayImages true
  /GrayImageDownsampleType /Bicubic
  /GrayImageResolution 150
  /GrayImageDepth 8
  /GrayImageMinDownsampleDepth 2
  /GrayImageDownsampleThreshold 1.50000
  /EncodeGrayImages true
  /GrayImageFilter /FlateEncode
  /AutoFilterGrayImages false
  /GrayImageAutoFilterStrategy /JPEG
  /GrayACSImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /GrayImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /JPEG2000GrayACSImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /JPEG2000GrayImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /AntiAliasMonoImages false
  /CropMonoImages true
  /MonoImageMinResolution 1200
  /MonoImageMinResolutionPolicy /OK
  /DownsampleMonoImages true
  /MonoImageDownsampleType /Bicubic
  /MonoImageResolution 1200
  /MonoImageDepth -1
  /MonoImageDownsampleThreshold 1.50000
  /EncodeMonoImages true
  /MonoImageFilter /CCITTFaxEncode
  /MonoImageDict <<
    /K -1
  >>
  /AllowPSXObjects true
  /CheckCompliance [
    /None
  ]
  /PDFX1aCheck false
  /PDFX3Check false
  /PDFXCompliantPDFOnly false
  /PDFXNoTrimBoxError true
  /PDFXTrimBoxToMediaBoxOffset [
    0.00000
    0.00000
    0.00000
    0.00000
  ]
  /PDFXSetBleedBoxToMediaBox true
  /PDFXBleedBoxToTrimBoxOffset [
    0.00000
    0.00000
    0.00000
    0.00000
  ]
  /PDFXOutputIntentProfile (None)
  /PDFXOutputConditionIdentifier ()
  /PDFXOutputCondition ()
  /PDFXRegistryName ()
  /PDFXTrapped /False

  /CreateJDFFile false
  /Description <<

    /BGR <>
    /CHS <FEFF4f7f75288fd94e9b8bbe5b9a521b5efa7684002000410064006f006200650020005000440046002065876863900275284e8e9ad88d2891cf76845370524d53705237300260a853ef4ee54f7f75280020004100630072006f0062006100740020548c002000410064006f00620065002000520065006100640065007200200035002e003000204ee553ca66f49ad87248672c676562535f00521b5efa768400200050004400460020658768633002>
    /CHT <FEFF4f7f752890194e9b8a2d7f6e5efa7acb7684002000410064006f006200650020005000440046002065874ef69069752865bc9ad854c18cea76845370524d5370523786557406300260a853ef4ee54f7f75280020004100630072006f0062006100740020548c002000410064006f00620065002000520065006100640065007200200035002e003000204ee553ca66f49ad87248672c4f86958b555f5df25efa7acb76840020005000440046002065874ef63002>
    /CZE <>
    /DAN <>
    /DEU <>
    /ESP <>
    /ETI <>
    /FRA <>
    /GRE <>

    /HRV (Za stvaranje Adobe PDF dokumenata najpogodnijih za visokokvalitetni ispis prije tiskanja koristite ove postavke.  Stvoreni PDF dokumenti mogu se otvoriti Acrobat i Adobe Reader 5.0 i kasnijim verzijama.)
    /HUN <>
    /ITA <>
    /JPN <FEFF9ad854c18cea306a30d730ea30d730ec30b951fa529b7528002000410064006f0062006500200050004400460020658766f8306e4f5c6210306b4f7f75283057307e305930023053306e8a2d5b9a30674f5c62103055308c305f0020005000440046002030d530a130a430eb306f3001004100630072006f0062006100740020304a30883073002000410064006f00620065002000520065006100640065007200200035002e003000204ee5964d3067958b304f30533068304c3067304d307e305930023053306e8a2d5b9a306b306f30d530a930f330c8306e57cb30818fbc307f304c5fc59808306730593002>
    /KOR <FEFFc7740020c124c815c7440020c0acc6a9d558c5ec0020ace0d488c9c80020c2dcd5d80020c778c1c4c5d00020ac00c7a50020c801d569d55c002000410064006f0062006500200050004400460020bb38c11cb97c0020c791c131d569b2c8b2e4002e0020c774b807ac8c0020c791c131b41c00200050004400460020bb38c11cb2940020004100630072006f0062006100740020bc0f002000410064006f00620065002000520065006100640065007200200035002e00300020c774c0c1c5d0c11c0020c5f40020c2180020c788c2b5b2c8b2e4002e>
    /LTH <>
    /LVI <>
    /NLD (Gebruik deze instellingen om Adobe PDF-documenten te maken die zijn geoptimaliseerd voor prepress-afdrukken van hoge kwaliteit. De gemaakte PDF-documenten kunnen worden geopend met Acrobat en Adobe Reader 5.0 en hoger.)
    /NOR <>
    /POL <>
    /PTB <>
    /RUM <>
    /SKY <>
    /SLV <>
    /SUO <>
    /SVE <>
    /TUR <>
    /UKR <>
    /ENU (Use these settings to create Adobe PDF documents best suited for high-quality prepress printing.  Created PDF documents can be opened with Acrobat and Adobe Reader 5.0 and later.)
    /RUS <>
  >>
  /Namespace [
    (Adobe)
    (Common)
    (1.0)
  ]
  /OtherNamespaces [
    <<
      /AsReaderSpreads false
      /CropImagesToFrames true
      /ErrorControl /WarnAndContinue
      /FlattenerIgnoreSpreadOverrides false
      /IncludeGuidesGrids false
      /IncludeNonPrinting false
      /IncludeSlug false
      /Namespace [
        (Adobe)
        (InDesign)
        (4.0)
      ]
      /OmitPlacedBitmaps false
      /OmitPlacedEPS false
      /OmitPlacedPDF false
      /SimulateOverprint /Legacy
    >>
    <<
      /AddBleedMarks false
      /AddColorBars false
      /AddCropMarks false
      /AddPageInfo false
      /AddRegMarks false
      /ConvertColors /ConvertToCMYK
      /DestinationProfileName ()
      /DestinationProfileSelector /DocumentCMYK
      /Downsample16BitImages true
      /FlattenerPreset <<
        /PresetSelector /MediumResolution
      >>
      /FormElements false
      /GenerateStructure false
      /IncludeBookmarks false
      /IncludeHyperlinks false
      /IncludeInteractive false
      /IncludeLayers false
      /IncludeProfiles false
      /MultimediaHandling /UseObjectSettings
      /Namespace [
        (Adobe)
        (CreativeSuite)
        (2.0)
      ]
      /PDFXOutputIntentProfileSelector /DocumentCMYK
      /PreserveEditing true
      /UntaggedCMYKHandling /LeaveUntagged
      /UntaggedRGBHandling /UseDocumentProfile
      /UseDocumentBleed false
    >>
  ]
>> setdistillerparams
<<
  /HWResolution [2400 2400]
  /PageSize [612.000 792.000]
>> setpagedevice


