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РАФИНИРОВАНИЕ ЖЕЛЕЗА ФИЗИЧЕСКИМИ МЕТОДАМИ

В.М.Ажажа, П.Н.Вьюгов, С.Д.Лавриненко, Н.Н.Пилипенко
Институт физики твердого тела, материаловедения 

и технологий ННЦ ХФТИ, г. Харьков

Розглянуті процеси рафінування заліза від металевих і газових домішок при його плавленні і дистиляції 
у вакуумі. Показана ефективність  застосування електронно-променевої  плавки з  подальшою дистиляцією 
для рафінування заліза як від металевих домішок, так і від домішок утиснення. Отримане залізо чистотою 
99,98 мас.%.

Рассмотрены процессы рафинирования железа от металлических и газовых примесей при его плавлении 
и дистилляции в вакууме. Показана эффективность применения электронно-лучевой плавки с последующей 
дистилляцией для рафинирования железа как от металлических примесей, так и от примесей внедрения. По-
лучено железо чистотой 99,98 мас.%.

The refining processes of iron from metal and gas impurities by its melting and distilling in vacuum are consid-
ered. The effectiveness of using electron-beam melting with next distilling for refining of iron, both from metal im-
purities, and from interstitial impurities is shown. The iron by purity 99,98 wt. % is obtained.

Известно,  что  содержание  примесей  внедрения 
сильно влияет на прочностные, коррозионные и ра-
диационные  свойства  металлов  и  сплавов.  Железо 
является основным компонентом для создания спла-
вов, используемых в атомной энергетике, машино-
строении и других отраслях техники.  Поэтому во-
просы рафинирования железа от примесей являются 
актуальными и представляют интерес при создании 
новых сплавов[1].

В  настоящей  работе  проведено  исследование 
процессов  рафинирования  железа  методом  элек-
тронно-лучевой  плавки  (ЭЛП)  с  последующей ди-
стилляцией полученного металла.

Универсальных,  высокоэффективных  для  всех 
металлов методов очистки не существует. Различие 
в физико-химических свойствах металлов и приме-
сей, находящихся в них, требует сочетания различ-
ных  методов  рафинирования.  Наибольшую  труд-
ность  при  рафинировании  представляют  примеси 
внедрения,  содержание  которых  обычно  велико. 
Растворимость водорода, азота и кислорода в жид-
ком железе при температуре 1536…1700 oC следую-
щая [2]:

[H]Feж :  lg C = 1/2 lgP - 1,73 - 1660/T,                 (1)
[N]Feж :  lg C = 1/2 lgP - 1,22 - 251/T,                   (2)
[O]Feж :  lg C = 1/2 lgP - 0,15 + 6120/T,                (3)

где С - концентрация примеси, мас.%; Р - парциаль-
ное давление, атм. 

Уменьшить  концентрацию этих  примесей  мож-
но, понизив парциальное давление остаточных газов 
примеси  в  вакуумной  камере.  В  табл.1  приведено 
содержание примесей водорода, азота и кислорода в 
жидком железе при различных остаточных давлени-
ях, рассчитанное по формулам (1-3). 

Удалить кислород из металла можно также и об-
разованием оксидов металла-основы и примесей, об-
ладающих более высокой упругостью пара, чем сам 
металл. Для железа процесс раскисления в результа-

те образования  его  оксидов невозможен,  так  как 
РFeO / PFe при 2000 К составляет 10-6 [3].

В работах [4,5] предложен механизм, в соответ-
ствии  с  которым  для  концентрации  примеси  Спред 

(СО, N2) существует величина критического давле-
ния  Ркр,  ниже которого улучшение вакуума уже не 
влияет на очистку металла, как приведено на рис.1. 
Отмечается, что при плавке железа в вакууме пре-
дельная концентрация С и О определяется произве-
дением  [C]пред[O]пред ≤ 3·10-4 мас.%.  Значение  пре-
дельной концентрации примесей внедрения в железе 
зависит от давления, температуры, поверхностного 
натяжения  и  наличия  поверхностно-активных  эле-
ментов (кислорода, частиц тугоплавких окислов или 
других примесей), которые могут влиять на процес-
сы поглощения и удаления СО и N2 из железа.

Таблица 1
Содержание примесей водорода, азота и кислоро-
да при различных температурах в зависимости 

от парциального давления 
Содержание примесей, мас.%

Темпе-
ратура, 

Парциальное давление примеси,
мм рт.ст.

°С  10-4 10-5 10-6

 Водород
1550 5,0·10-7 1,58·10-7 5,0·10-8

1600 5,4·10-7 1,7·10-7 5,4·10-8

1650 5,8·10-7 1,84·10-7 5,8·10-8

1700 6,2·10-7 1,97·10-7 6,2·10-8

Азот
1550 1,31·10-5 4,15·10-6 1,31·10-6

1600 1,33·10-5 4,20·10-6 1,33·10-6

1650 1,34·10-5 4,25·10-6 1,34·10-6

1700 1,36·10-5 4,29·10-6 1,36·10-6

Кислород
1550 2,0 6,3·10-1 2,0·10-1

1600 1,5 4,7·10-1 1,5·10-1

1650 1,15 3,6·10-1 1,15·10-1
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Рис.1. Влияние давления на [C]V [O]V  в чистом 
железе: 1- плавка во взвешенном состоянии 

(РСО=10-6 атм); 2 - плавка в тигле (РСО=6·10-5… 
6·10-1 атм, Fe +0,21% C); 3 - равновесная кривая 

[C]V [O]V  = 0,0025 РСО  [4, 5]

Для получения высокочистого железа применя-
ются:  электрохимический  метод  с  последующим 
рафинированием,  электронно-лучевая  и  зонная 
плавки в водороде и вакууме, дистилляция и отжиг 
в атмосфере водорода. [6-8]. Содержание примесей 
в железе различных сортов приведено в табл.2, из 
которой видно,  что  бестигельная  зонная плавка  в 
сочетании с отжигом в атмосфере водорода являет-
ся эффективным методом рафинирования металла 
[8].

Таблица 2
 Концентрация примесей в железе различных 

сортов
Примесь Содержание примесей в железе, мас.%

I II III IV
Al 10-2 5·10-5 5·10-5 5·10-5

Mg 10-2 5·10-5 5·10-5 5·10-5

Mn 10-3 1·10-6 1·10-4 1·10-4

P 10-3 <10-4 <10-4 <10-4

S 10-3 10-5 <10-5 <10-5

Si 10-3 10-5 10-5 10-5

U 10-7 10-8 10-8 10-8

O 10-3 10-4 10-5 ≤10-5

C 10-3 10-6 <10-7 ≤10-8

N 10-3 10-6 <10-7 ≤10-8

Примечание:  I - железо промышленной чистоты 
99,8 % Fe; II - 5 проходов электронно-лучевой бес-
тигельной  зонной  плавки  (ЗП)  со  скоростью 
64 мм/ч; III - очищенное индукционным бестигель-
ной ЗП в атмосфере водорода, 5 проходов со ско-
ростью 60 мм/ч; IV - очищенное ЗП в атмосфере 
водорода  с  последующим  рафинированием  в  чи-
стом водороде в течение 300...1000 ч.

Глубокая очистка железа вызывает заметное из-
менение механических свойств: уменьшение преде-
лов текучести и прочности, микротвердости [2, 8, 9].

Рафинирование  исходного  материала  (губчатое 
карбонильное железо и прутки армко-железа)  про-

водилось  в  электронно-лучевой  печи  [1].  Плавка 
губчатого карбонильного железа  осуществлялась в 
два  этапа.  На первом этапе в  кристаллизатор диа-
метром 150 мм засыпались куски карбонильного же-
леза, которые затем спекались и оплавлялись. В про-
цессе спекания и оплавления удалялись газы из ме-
талла. Из-за  большого содержания газовых приме-
сей  наблюдалась  “пузырьковая”  стадия  выделения 
газов.  Затем  полученный  полуфабрикат  подвеши-
вался  над  кристаллизатором,  и  дальнейшая плавка 
проходила классическим капельным методом с вы-
тягиванием  слитка.  Образцы  армко-железа  непо-
средственно  подвешивались  над  кристаллизатором 
для капельного переплава. На образцах железа, по-
лученного после ЭЛП, измерялась твердость и про-
водился  химический  анализ.  Исходный  образец 
армко-железа имел твердость по Бринелю 830 МПа, 
после  переплава – 624 МПа,  карбонильное железо 
после  плавки – 558 МПа.  Содержание примесей в 
исходном  карбонильном  железе  и  в  железе  после 
ЭЛП приведено в табл.3, из которой видно, что наи-
более трудно удаляемыми при ЭЛП в вакууме яв-
ляются примеси Со и Ni. Снизить их содержание в 
железе до более низкого уровня можно при помощи 
процесса дистилляции. 

Процесс  дистилляции  железа  проводился  на 
установке, вакуумная система которой обеспечивала 
скорость  откачки  0,5  м3/с,  и  остаточное  давление 
6,7·10-5 Па. На заполненный рафинируемым метал-
лом  тигель,  помещенный  в  печь  сопротивления, 
плотно  надевалась  конденсационная  колонка,  вы-
полненная  из  карбонильного  железа  после  ЭЛП, 
прокатанного до толщины 0,2 мм.

Таблица 3
Содержание примесей в карбонильном железе 
Примесь Содержание примесей, мас. %

исходное после ЭЛП дистиллят
Mn 1,2·10-1 2,0·10-3 1,0·10-4

Al 2,0·10-2 1,0·10-3 3,0·10-4

Cu 1,5·10-1 1,0·10-2 4,0·10-3

Co 1,7·10-2 1,7·10-2 8,0·10-3

Ni 1,5·10-1 1,0·10-1 2,0·10-2

Si 2,0·10-1 5,0·10-2 2,0·10-3

C 5,0·10-2 1,0·10-2 1,0·10-3

O 3,0·10-2 2,0·10-2 2,0·10-3

N 6,0·10-3 3,0·10-3 <1·10-3

Расчет изменения содержания примесей в тигле в 
зависимости от количества испарившегося металла 
был проведен по уравнению:

,
)100(
)100(lglglg

0

1

0

1

0

1









−
−−

−
=

x
x

x
x

W
W

WW
W

G
G

A

A

A

B

B
          (4)

где  G0, G1 - первоначальная и конечная масса спла-
ва;  х0 - начальное содержание компонента А в рас-
плаве массой  Go, мас.%;  х1 - его содержание в рас-
плаве массой G1, мас.%; WA, WB - молярные скорости 
испарения компонентов А и В.

Расчетное изменение концентрации примесей Si, 
Ni, Co, Cu, Al и Мn в тигле при дистилляции железа 
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в зависимости от количества испарившегося метал-
ла приведено на рис.2. Видно, что при дистилляции 
железа примеси: марганец, алюминий и медь испа-
ряются из тигля в первую очередь. Их содержание в 
дистилляте будет зависеть от температуры конден-
сации на колонке. Проведение дистилляции карбо-
нильного  железа,  переплавленного  методом  ЭЛП, 
позволило получить металл чистотой 99,98  мас.%. 
Уровень  чистоты  железа  в  значительной  степени 
определяется содержанием никеля и  кобальта.  Со-
держание примесей в исходном металле и в металле 
после дистилляции (низ дистилляционной колонки, 
Т~1500°С) приведено в табл. 3. 

Содержание углерода в железе определялось ме-
тодом сжигания, а также ядерно-физическими мето-
дами. В табл.4 приведено сравнение содержания уг-
лерода  в  образцах  железа,  определенное  методом 
активации  ускоренными  протонами  и  химическим 
методом [10]. При этом важно обратить особое вни-
мание на состояние поверхности образцов. Концен-
трация углерода после полировки уменьшилась, что 
связано с удалением поверхностных загрязнений. В 
образце карбонильного железа, имеющего пористую 
структуру, наблюдается некоторое увеличение кон-
центрации  углерода  после  химической  полировки. 
Данные химического анализа показывают меньшее 
содержание концентрации углерода, чем ядерно-фи-
зические.
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Рис. 2. Изменение содержания примесей в тигле при 
дистилляции в зависимости от количества испа-

рившегося железа

Таблица 4
Концентрация углерода в различных 

образцах железа
Концентрация углерода, мас. %

Образец Метод анализа, 
обработка поверхности

I II III
Cталь 45 0,39 0,51 0,42
Армко железо 0,06 0,036 0,029
Железо карбо-
нильное 0,04 0,05 0,006
Железо карбо-
нильное, 0,07 0,011 0,0065

литое
I  –  ядерно-физический,  механическая обработка;  
II – ядерно-физический, химическая полировка; 
III – химический, травление.

Таким  образом,  в  настоящей  работе  проведена 
оценка  содержания  примесей  внедрения  в  железе 
при нагреве до высоких температур в вакууме и рас-
чет  изменения  содержания ряда  примесей  в  тигле 
при дистилляции железа в зависимости от процента 
перегонки. Проведенная электронно-лучевая плавка 
двух сортов железа показала, что карбонильное же-
лезо  после  плавки  содержит  меньшее  количество 
примесей, чем армко-железо. Твердость по Бринелю 
слитка карбонильного железа после ЭЛП составляла 
558  МПа.  Последующая дистилляция  полученного 
карбонильного  железа  позволила  получить  металл 
чистотой 99,98 мас.%. Металл после ЭЛП и дистил-
ляции  может  использоваться  при  создании  новых 
сплавов для новой техники. Для практического при-
менения железа в сплавах рекомендуется использо-
вать  карбонильное  или  электролитическое  железо 
после электронно-лучевого переплава.
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