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На основі технології електронно-променевої плавки з проміжною ємністю був проведений комплекс дослід-
ницьких робіт по отриманню якісних зливків металічного ніобію високої чистоти з підвищеними техніко-еко-
номічними показниками процесу. По результатам проведених робіт встановлено, що серед домішок впровад-
ження з ніобію під час електронно-променевої плавки з проміжною ємністю найбільш погано видаляється азот, 
який є домішкою, що лімітує процес рафінування. Експериментальні дані, отримані в ході роботи, показали, 
що запропоновані режими двократного електронно-променевого переплаву ніобію з проміжною ємністю забез-
печують досить однорідний розподіл домішкових елементів в об’ємі зливка, а величини їх вмісту при цьому 
не перевищують показники, визначені вимогами стандарту. Встановлено, що застосування технології елек-
тронно-променевого оплавлення поверхні зливків забезпечує видалення дефектів поверхневого шару зливків 
ніобію, при цьому шорсткість поверхні знаходиться в межах Rz20…Rz80 при хвилястості рельєфу поверхні 
відповідно рівній 0,2…0,6 мм. Бібліогр. 20, табл. 1, рис. 6.
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Вступ. Ніобій має температуру плавлення 2468 °C, 
низьку густину у порівнянні з іншими тугоплавки-
ми металами, високу корозійну стійкість. Сплави 
ніобію при відносно високих температурах про-
являють властивості надпровідності. Все це при-
вертає увагу науковців та інженерів до ніобію як 
до матеріалу, що застосовується у передових тех-
нологіях різних областей науки та техніки. Майже 
всі ці властивості сильно залежать від ступеня чи-
стоти ніобію, що обумовлює необхідність рафіну-
вання його від шкідливих домішок шляхом пере-
плаву в вакуумі. Тому, беручи до уваги достатню 
потребу сучасної індустрії у використані чистого 
металічного ніобію, дослідження та розвиток тех-
нологій його рафінування на теперішній час є ак-
туальним завданням.

Аналіз літературних даних та постановка 
задачі. Висока температура плавлення ніобію 
обумовлює його використання в конструктивних 
елементах реактивних двигунів та ракет [1, 2]. 
Корозійна стійкість ніобію в кислотах та інших 
середовищах у поєднанні з високою теплопровід-
ністю та пластичністю робить його цінним кон-
струкційним матеріалом для працюючої в агре-
сивних середовищах апаратури у хімічному та 
металургійному виробництвах, нафтових вишок, 
нафто- і газопроводів [3]. Значні обсяги металевого 
ніобію використовуються для виготовлення елек-
тролітичних конденсаторів та випрямлячів стру-
му. Ніобієві конденсатори з твердим електролітом 

відрізняються високою ємністю при малих розмі-
рах. Вони працюють у широкому інтервалі темпе-
ратур — від –80 до 200 °С і широко використо-
вуються у передавальних радіостанціях, радарних 
установках та іншому спеціальному обладнанні 
[4]. Деякі сплави та сполуки ніобію відрізняються 
відносно високою температурою переходу в стан 
надпровідності, тому з них виготовляють обмотки 
надпровідних потужних електромагнітів, в тому 
числі для апаратів магнітно-резонансної томо-
графії та прискорювачів елементарних частинок 
[5, 6]. До 900 °С ніобій слабо взаємодіє з ураном, 
тому він є перспективним матеріалом для виготов-
лення захисних оболонок установок тепловиділя-
ючих елементів енергетичних реакторів [7, 8].

Чистий ніобій має високу міцність та пластич-
ність, хорошу стійкість у багатьох агресивних се-
редовищах, добре піддається гарячій та холодній 
деформації, а також механічній обробці. Але лише 
кілька сотень частинок на мільйон (ppm) кисню, 
азоту, водню та/або залишки вуглецю можуть пе-
ретворити ніобій на твердий і крихкий матеріал [9, 
10]. Крім того, для застосування у напівпровідни-
ках допустимо лише кілька частинок на мільйон 
більшості домішок у його складі [10].

При кімнатній температурі металічний ніобій 
практично не взаємодіє із газовою фазою. Однак 
характерною його властивістю є здатність погли-
нати гази (водень, азот і кисень) при підвищених 
температурах, помітне окиснення спостерігається 
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при нагріванні ніобію до температури 200 °С [11]. 
При низькій температурі водень поглинається по-
вільно, але вже за 300 °С швидкість поглинання 
водню велика, причому відбувається як абсорб-
ція, так і утворюються хімічні сполуки — гідриди 
[12]. Азот інтенсивно взаємодіє з ніобієм, почина-
ючи з 500…600 °С, з утворенням твердих розчинів 
та низьких нітридних фаз [11, 12].

Вихідні шихтові матеріали для виробництва 
зливків ніобію отримують шляхом алюмотерміч-
ного відновлення Nb2О5 [13, 14] у вигляді зливків, 
які мають підвищений вміст алюмінію та газових 
домішок.

Рафінування ніобію від шкідливих домішок 
та газів здійснюють шляхом його плавлення у ва-
куумі за технологією вакуумно-дугового (ВДП) 
або електронно-променевого (ЕПП) переплавів. В 
процесі плавки у вакуумі відбувається видалення 
газів та інших домішок втілення з розплаву. Досяг-
нуті при цьому результати показують, що рівень 
рафінування металу від домішок при ЕПП вище 
ніж при ВДП, що зумовлено конструктивними та 
технологічними особливостями цих процесів [15].

Недоліком технології ВДП є екранування по-
верхні ванни рідкого металу в кристалізаторі тор-
цем електрода. У цих умовах видалення домішок 
можливе тільки через вузький кільцевий зазор між 
витратним електродом і стінками глуходонного 
кристалізатора, ширина якого зазвичай не пере-
вищує 30...50 мм. Це ускладнює видалення газо-
подібних домішок із зони горіння дуги, де загаль-
ний тиск може підніматися до 100 Па [16]. При 
цьому значна кількість домішок випаровується з 
поверхні розплаву та конденсується на поверхні 
витратного електрода та стінках кристалізатора, 
розташованих вище розплаву. У міру плавлення 
електрода та заповнення розплавом кристалізато-
ра домішкові елементи знову потрапляють в роз-
плав. Крім того, час витримки рідкого металу у 

вакуумі при ВДП обмежено його технологічними 
особливостями, що також перешкоджає повному 
протіканню реакцій дегазації металу.

Більш ефективним способом рафінування ніо-
бію є прямий електронно-променевий переплав 
витратного електрода безпосередньо в кристаліза-
тор. Висока щільність потужності нагріву, захисна 
дія високого або навіть надвисокого вакуумного 
середовища разом із гнучкістю керування часом 
перебування металу в розплавленому стані є дуже 
важливими факторами, що забезпечують високий 
ступінь очищення, які навряд чи можуть бути реа-
лізовані будь-яким іншим вакуумним металургій-
ним процесом [17].

Висока концентрація енергії електронного 
променя дозволяє забезпечити суттєвий перегрів 
поверхні металевої ванни вище за температуру 
плавлення металу. Це сприятливо позначається на 
кінетиці реакцій рафінування — збільшуються ко-
ефіцієнти дифузії домішок у ньому та константи 
швидкостей поверхневих хімічних реакцій. Висо-
ке розрідження газової фази над розплавом також 
покращує кінетичні умови гетерогенних процесів 
дегазації, оскільки сприяє швидкому відведенню 
молекул, що утворилися, від міжфазної поверхні 
[17, 18].

Для досягнення необхідного очищення ніобію 
від газів та інших домішок переплав витратного 
електрода необхідно здійснювати послідовно де-
кілька разів. Як показали результати раніше про-
ведених досліджень, для вихідної шихти у вигляді 
алюмотермічного ніобію оптимальною є техноло-
гія чотирикратного прямого електронно-промене-
вого переплаву ніобію безпосередньо в кристалі-
затор [17].

З метою підвищення техніко-економічних по-
казників процесу ЕПП ніобію шляхом зменшення 
кількості переплавів та враховуючи те, що про-
міжна ємність при ЕПП суттєво підвищує ефек-
тивність рафінування розплаву за рахунок збіль-
шення часу та площі взаємодії розплаву з паровою 
фазою, було запропоновано отримувати зливки 
ніобію способом електронно-променевої плавки з 
проміжною ємністю.

Мета та задачі дослідження. Проведені дослід-
ження ставили за мету отримання якісних зливків 
металічного ніобію високої чистоти шляхом елек-
тронно-променевої плавки з проміжною ємністю 
(ЕППЄ) з підвищеними техніко-економічними по-
казниками процесу.

Для досягнення поставленої мети вирішували-
ся наступні задачі: відпрацювання техніки ЕППЄ 
ніобію; визначення технологічних режимів ЕППЄ 
ніобію, що забезпечують високі якість зливків та Рис. 1. Електронно-променева установка УЕ-121
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техніко-економічні показники процесу плавлення; 
дослідження якості отриманих зливків ніобію.

Матеріали, обладнання та методи дослід­
жень. В якості витратної заготовки при проведен-
ні дослідних плавок використовували електроди 
прямокутного перерізу 150×150 мм з алюмотер-
мічного ніобію масою до 300 кг.

Дослідні плавки проводили на електронно-про-
меневій установці УЕ-121 (рис. 1), обладнаною 
трьома електронно-променевими гарматами «Патон 
300» потужністю 300 кВт кожна та технологічним 
оснащенням у вигляді прохідного кристалізатора 
діа метром 200 мм та проміжної ємності [19].

Установка УЕ-121 дозволяє виплавляти злив-
ки діаметром від 100 до 400 мм і довжиною до 
2200 мм. Процес плавки здійснювали у вакуумі 
0,1…0,01 Па, що створювало найбільш сприятливі 
умови для рафінування металу та унеможливлю-
вало його забруднення газами атмосфери.

Для точного аналізу вмісту легуючих елемен-
тів в одержаних зливках ніобію використовували 
метод з оптичної емісійної спектрометрії індук-
тивно-звʼязаною плазмою (IЗП-OEС) на ICP-спек-
трометрі ICAP 6500 DUO виробництва фірми 
«Thermo Electron Corporation». Для визначення 
вмісту кисню, азоту та водню виготовляли зразки 
циліндричної форми діаметром 3 мм і довжиною 
3 мм. Вміст визначали на приладах RO-316, TN-
114 фірми «LECO» (США).

Слід зауважити, що при точному визначенні хі-
мічного складу у межах декількох ppm необхідно 
ретельну увагу приділяти процедурі відбору зраз-
ків. Для дослідження хімічного складу зливків 
ніобію та оцінки їхньої гомогенності на верстаті 
відбираються проби у вигляді стружки за схемою, 
представленою на рис. 2.

Вміст елементів у зливках приймаються рівні се-
редньоарифметичного значення результатів вимірю-
вань шести зразків, узятих з бокової поверхні зливка 
в трьох місцях: верх, середина, низ. Причому з верх-
ньої та нижньої частин зливка проби відбираються 
на відстані 30…50 мм від його торців, щоб уникнути 
впливу нестаціонарних режимів плавки. Вага кож-
ної проби має бути не менше 20...30 г.

Відбір проб проводиться з бокової поверхні 
зливка при його механічній обробці наступним чи-
ном: проводиться попередня проточка на глибину 
2…3 мм, при цьому стружка відкидається. Проба 
відбирається при наступній проточці на глибину 
3…7 мм. Перегрівання стружки та застосування 
мастильно-охолодних рідин при відборі проб не 
допускається.

Для визначення вмісту кисню, азоту, водню 
зразки виготовляють циліндричної форми діаме-

тром та довжиною 3 мм з металу, що відбирають з 
кілець при знятті фаски з торців зливка.

Результати досліджень та їх обговорен­
ня. Технологія електронно-променевої плавки з 
проміжною ємністю дослідних зливків включа-
ла наступні етапи: визначення хімічного складу 
вихідної шихти; підготовка обладнання та тех-
нологічного оснащення до плавки; формування 
витратної заготовки; процес плавки; відбір проб 
для хімічного та газового аналізу виплавленого 
зливка; проведення хімічного та газового аналізу 
відібраних проб.

Перед проведенням дослідних плавок здійсню-
вали очищення плити гармат, проміжної ємності, 
кристалізатора, піддону та променеводів електро-
нних гармат від конденсату, пилу та бризок металу. 
При виплавці експериментальних зливків ніобію в 
якості витратної заготовки використовували елек-
троди алюмотермічного ніобію масою до 300 кг.

Після завантаження витратної заготовки і роз-
міщення затравки з переплавленого металу на 
піддон в кристалізаторі установку герметизували 
і вакуумували до досягнення залишкового тиску в 
камері плавки 0,06 Па. При цьому допустиме зна-
чення натікання не перевищувало 30 лмкм/с.

Експериментальні плавки ніобію здійснювали 
з боковою подачею витратної заготовки безпосе-
редньо в проміжну ємність, де відбувалося її плав-
лення та подальша витримка металу в рідкому 
стані. Після витримки металу в проміжній ємності 
метал зливали в кристалізатор.

Під час електронно-променевої плавки з про-
міжною ємністю ніобію поверхня ванни рідкого 
металу підтримується на оптимальній відстані 
(20…25 мм) від верхнього краю кристалізатора. 
Процес витягування зливка — напівбезперерв-

Рис. 2. Схема відбору проб для хімічного аналізу зливка ніобію
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ний. Після підвищення рівня рідкого металу в 
кристалізаторі на 10…15 мм зливок починають 
поступово витягувати доки ванна рідкого металу 
не опуститься до початкового оптимального рівня. 
Потім відбувається заповнення кристалізатора но-
вою порцією рідкого металу і витягування зливка 
повторюють. Плавлення витратної заготовки може 
здійснюватися як безперервно, так і періодично.

Двократний переплав зливків ніобію способом 
електронно-променевої плавки з проміжною єм-
ністю в електронно-променевій установці УЕ-121 
проводили на наступних режимах: швидкість 
плавки — 60…70 кг/год; потужність нагріву в 
кристалізаторі — 110 кВт; потужність нагріву в 
проміжній ємності — 325 кВт. Процес плавлення 
шихтової заготовки проходив стабільно, розбриз-
кування ніобію було відсутнє (рис. 3).

Невисока швидкість плавлення дозволяла ви-
тримувати розплав в проміжній ємності до пов-
ного протікання процесу рафінування ніобію від 
шкідливих домішок.

В кінці процесу для усунення виникнення де-
фектів усадкового характеру було проведено виве-
дення усадкової раковини за режимом, наведеним 
на рис. 4.

В результаті проведення дослідних плавок 
отримані зливки діаметром 200 мм та довжиною 
до 1800 мм (рис. 5). Заготовки зливків ніобію ви-
користовуються для подальшого прокату на лист, 

фольгу, дріт, тому велике значення має їх струк-
тура і відсутність усередині зливка та на його 
поверхні дефектів у вигляді порожнин, несуціль-
ностей, неметалевих включень. Одним із видів 
поверхневих дефектів зливків ніобію є кільцеві 
нерівності та напливи на боковій поверхні зливка 
(гофри), глибина яких не перевищує 1...2 мм.

Видалення цих дефектів поверхневого шару 
проводили за технологією електронно-променево-
го оплавлення поверхні зливків [20], яка полягає 
в нагріванні та розплавленні поверхневого шару 
зливка електронними променями вздовж його осі. 
При нагріванні зливка електронними променями 
на його поверхні утворюється рідка ванна ме-
талу. Шляхом сканування виявили, що довжина 
ванни рідкого металу для однієї гармати станови-
ла 0,3...0,4 м, тоді як її ширина не перевищувала 
0,02 м. В процесі оплавлення зливок обертається 
навколо своєї осі і наведена на поверхні зливка 

Рис. 3. Процес одержання зливка ніобію способом електрон-
но-променевої плавки з проміжною ємністю

Рис. 4. Графік виведення усадкової раковини зливка діаме-
тром 200 мм при звуженні: 1 — 50; 2 — 100; 3 — 150

Рис. 5. Зливок ніобію електронно-променевої плавки

Рис. 6. Зливок ніобію з фрагментом поверхні, оплавленої 
електронним променем
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ванна рідкого металу переміщується по всій його 
боковій поверхні.

Після оплавлення поверхня зливків ніобію рів-
на, без видимих дефектів, шорсткість поверхні 
знаходиться в межах Rz20…Rz80 при хвилястості 
рельєфу поверхні рівній 0,2…0,6 мм відповідно 
(рис. 6).

Якість зливків ніобію характеризується вміс-
том шкідливих домішок, а також однорідністю їх 
розподілу в об’ємі зливка. У ході експериментів 
контролювали зміну вмісту в металі зливків домі-
шок алюмінію, азоту, вольфраму, водню, кисню, 
кремнію та ін. (таблиця).

Аналіз отриманих експериментальних даних 
показав, що серед домішок впровадження з ніобію 
найбільш погано видаляється азот, який лімітує 
процес рафінування. Залізо та вуглець у процесі 
ЕПП видаляються добре, кремній та кисень — 
дещо гірше. Слід зазначити, що у будь-якій точ-
ці зливка вміст цих домішок не перевищує вимог 
стандартів (ГОСТ 16099‒80). Отже, запропонова-
ні режими двократного електронно-променевого 
переплаву з проміжною ємністю ніобію забезпе-
чують досить однорідний розподіл домішкових 
елементів в об’ємі зливка.

Висновки

1. Встановлено, що серед домішок впровадження 
з ніобію під час електронно-променевої плавки з 
проміжною ємністю найбільш погано видаляється 
азот, який лімітує процес рафінування.

2. Показано, що запропоновані режими 
двократного електронно-променевого переплаву 
ніобію з проміжною ємністю забезпечують до-
сить однорідний розподіл домішкових елементів в 
об’ємі зливка, а їх вміст при цьому не перевищує 
величини, визначені вимогами стандарту.

3. Показано, що застосування технології елек-
тронно-променевого оплавлення поверхні зливків 
забезпечує видалення дефектів поверхневого шару 
зливків ніобію, при цьому шорсткість поверхні 
знаходиться в межах Rz20…Rz80 при хвилястості 
рельєфу поверхні на рівні 0,2…0,6 мм відповідно.
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NIOBIUM REFINING BY THE METHOD OF COLD-HEARTH ELECTRON BEAM MELTING
S.V. Akhonin, V.O. Beresos, O.M. Pikulin, O.O. Kotenko, Yu.T. Ishchuk

E.O. Paton Electric Welding Institute of the NAS of Ukraine. 
11 Kazymyr Malevych Str., 03150, Kyiv, Ukraine. E-mail: office@paton.kiev.ua

The technology of cold-hearth electron beam melting was used to perform a package of research work to produce quality 
ingots of high-purity metallic niobium with improved technical and economic parameters of the process. Proceeding 
from the results of the performed work, it was established that of all the interstitial impurities nitrogen is removed the 
worst from niobium during cold-hearth electron beam melting. This is the impurity which limits the refining process. 
Experimental data, obtained during operation, showed that the proposed modes of cold-hearth double electron beam 
remelting of niobium ensure rather uniform distribution of impurity elements in the ingot volume, whereas their content 
does not exceed the values specified by the standard requirements. It is found that application of the technology of 
electron beam melting of the ingot surface ensures removal of defects from the surface layer of niobium ingots, surface 
roughness being in the range of Rz20…Rz80 at surface relief waviness equal to 0.2…0.6 mm, respectively. Ref. 20, 
Tabl. 1, Fig. 6.
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