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Введение 

При любом способе выплавки жидкая сталь взаимодействует с кислоро-

досодержащей атмосферой. В результате жидкая сталь содержит значительное 

количество кислорода, который существенно влияет на технологические и экс-

плуатационные свойства стали. Чтобы снизить концентрацию кислорода в ме-

талле, на завершающих стадиях плавки проводят его раскисление – искус-

ственное снижение концентрации кислорода в жидком металле до необходимо-

го уровня. Обычно раскисление проводят введением в жидкий металл веществ, 

снижающих растворимость кислорода.К таким веществам относятся в практи-

ческой металлургии прежде всего марганец, кремний, кальций, алюминий. При 

раскислении образуются неметаллические соединения – окси-

ды,сульфиды,нитриды,карбиды и другие сложные фазы, которые в значитель-

ной степени удаляются (всплывают из-за существенно меньшей плотности) из 

жидкого металла ещё до его кристаллизации.  

Качество стали зависит не только от остаточной концентрации кислоро-

да, но и от природы, количества, размеров и характера распределения в метал-

лической матрице неметаллических включений. Проблема неметаллических 

включений и рациональной организации процесса раскисления стали остаётся 

по-прежнему одной из важнейших в металлургии [1]. 
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1. Редкоземельные металлы (РЗМ) 

Понятие редкоземельные металлы, или лантаноиды, охватывает элемен-

ты, следующие за лантаном; их порядковые номера в периодической таблице 

элементов с 58 по 71.Руды редкоземельных металлов довольно широко распро-

странены в природе. Они встречаются в почвах, изверженных и осадочных гор-

ных породах, в растительных и живых организмах. Неисчерпаемым источни-

ком РЗМ являются нефелиновые сиениты и щелочные разновидности гранитов. 

Содержание РЗМ в породах земной коры составляет около 0,015%. В большин-

стве случаев редкоземельные металлы встречаются совместно. В одном образце 

породы содержится сразу несколько представителей группы. На сегодняшний 

день известно более 250 минералов, в составе которых имеются редкоземель-

ные элементы. Важнейший сырой материал для получения РЗМ – минерал мо-

нацит. Он содержит после обогащения в среднем ~60% оксидов РЗМ (15% ок-

сида лантана, 30-35% оксида церия, 3-4% оксида празеодима, 9-10% оксида 

неодима и 2-3% оксида самария), а также 1-4% иттрия, 5-9 % оксида тория и до 

27-29% оксида фосфора [2]. 

Физические свойства редкоземельных металлов, железа и алюми-

нияприведены в таблице 1. 

Таблица 1. Физические свойства редкоземельных металлов, железа и алюминия 

Металл Температура плавления, 

ºС 

Температура кипения, 

ºС 

Плотность, 

г/см3 

Лантан 920 4516 6,17 

Церий 804 3599 6,77 

Празеодим 935 3449 6,78 

Железо 1536 2500 7,86 

Неодим 1024 3299 7,00 

Алюминий 660 2500 2,70 
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Значения температур плавления и кипения РЗМ по сравнению с железом 

свидетельствуют о том, что при их введении в расплавленную сталь не следует 

ожидать проблем с растворением и испарением.Но при этом, редкоземельные 

элементы обладают одной характерной чертой, существенно затрудняющей их 

применение в металлургии, - их оксиды имеют очень большую плотность (со-

поставимую с плотностью жидкой стали), поэтому они плохо удаляются из ме-

таллического расплава. 
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1.1. Модифицирование сталей редкоземельными металлами 

Большой интерес представляет повышение чистоты металла при введе-

нии в него РЗМ. Введение редкоземельных металлов не только очищает сталь 

от вредных примесей, но и снижает анизотропию механических свойств стали 

за счет образования недеформируемых неметаллических включений, увеличи-

вает хладостойкость и повышает надежность металлоизделий. Как правило, 

РЗМ добавляют в уже глубоко раскисленный металл [3]. 

При добавлении РЗМ в жидкий металл образуются тугоплавкие соеди-

нения. Большинство оксидов РЗМ имеет температуру плавления 2200-2300ºС, а 

сульфидов 2000-2200ºС. Поэтому эти включения находятся в твердом состоя-

нии. 

Но все-таки благодаря разности плотностей жидкой стали и образовав-

шихся соединений РЗМ, а также конвективным потокам в жидкой стали соеди-

нения могут частично всплывать. 
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Таблица 2.Физические свойства оксидов и сульфидов металлов 

Соединение Tm, K ∆𝑓𝐻298
° , кДж/моль Плотность,г/см3 

FeO 1645 -264,43 5,7 

MnO 2058 -384,93 5,4 

BaO - -548,0 - 

MgO 2773 -601,24 3,58 

CaO 2845 -635,09 3,4 

SiO2 1998 -859,39 2,5 

TiO2 1833 -912,11 3,84 

ZrO2 2973-3223 -1079 5,49 

Cr2O3 2263 -1128,42 5,2 

V2O3 2243 -1213 5,0 

Al2O3 2323 -1669,83 3,85 

Nd2O3 2545 -1849 7,24 

Pr2O3 2473 -1859,78 6,88 

Ce2O3 1923 -1862 6,86 

CeO 2223 - 7,9 

La2O3 2588 -1916 6,57 

Sm2O3 2598 -1799 - 

FeS 1463 -94,98 4,84 

MnS 1883 -204,17 4,02 

La2S3 2368 -1283,65 4,99 

Для того, чтобы определить степень завершения процессов раскисления, 

создаются новые приборы и способы определения концентрации водорода, азо-

та, серы, фосфора. Примером является оборудование фирмы “LECO”,которое 

позволяет анализировать содержание элементов в металле. Последняя разра-

ботка позволяет установить содержание углерода, водорода, кислорода, азота в 

металле. Растровая микроскопия позволяет установить природу оставшихся в 

металле неметаллических включений, их химический и фазовый состав и их 
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количество. Наличие подобной техники позволило создать технологию рафи-

нирования, при которой содержание кислорода в жидком металле достигает 

0,0001%, серы – 0,002%, азота – 0,001%. Это позволяет на финишных этапах 

раскисления эффективно использовать высокоактивные металлы, относящиеся 

к группе РЗМ. 

Применение редких земель способствует более глубокому рафинирова-

нию стали, снижению содержания кислорода и азота в металлической матрице, 

очистке границ зерна, повышению прочности на 10-12% при сохранении пла-

стичности [4].  

Известно, что эффект от ввода модификаторов в сталь зависит от многих 

факторов. В их числе –место введения модификатора, время присадки, выбор 

оптимального удельного расхода,  фракционный состав  и оптимальное соот-

ношение элементов в модификаторе[2]. 

При использовании внепечной обработки стали такие операции, как рас-

кисление, рафинирование и модифицирование совмещаются с легированием 

или микролегированием и переносятся из плавильной печи в разливочный 

ковш. В этом случае повышается усвоение легкоокисляющихся элементов, уве-

личивается их концентрация в неокисленном состоянии, усиливается микроле-

гирующее действие полезных примесей в твердом металле. Готовые изделия 

имеют более высокие механические характеристики, пониженную трещеночув-

ствительность и другие полезные свойства. Это недостижимо при ранней при-

садке модификаторов в разливочные ковши.  
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1.2. Комплексные сплавы, содержащие РЗМ 

В металлургии,как правило, используются комплексные сплавы, создан-

ные на базе ферросилиция. Сплавы цериевой группы содержат более 30% це-

рия, 12-15% лантана,10-12% иттрия, а также другие редкие земли. Сплавы ит-

триевой группы содержат до 18% иттрия, 15% церия, 10-12% празеодима и 

неодима. 

Наивысшая эффективность проведения процесса микролегирования и 

модифицирования металла, а вместе с тем и всего процесса обработки металла 

вне печи (в ковше и на разливке)возможна при условии применения не одно-

компонентных, а многокомпонентных лигатур.  

Различия элементов по их сродству к примесям, растворенным в жидком 

металле, а также по свойствам продуктов взаимодействия являются предпосыл-

кой к созданию комплексных сплавов и модификаторов, содержащих два или 

более активных элемента. Подбор эффективных составов комплексных сплавов 

обычно осуществляется эмпирически с учетом исходного и конечного химиче-

ского состава металла, загрязненности последнего примесями и желаемой 

структуры металла.Следует иметь в виду, что состав образующихся включений 

зависит от количества вводимых комплексных сплавов. По мере увеличения 

количества добавок этих сплавов концентрация оксидов РЗМ возрастает при 

соответствующем уменьшении оксидов кремния и алюминия.При этом глубина 

раскисления растет, а раскисление расплава кремнием и алюминием постепен-

но ослабевает. 

Комплексные сплавы с РЗМ содержат La, Ce, Nd, Pr. Дополнительно в 

состав комплексных сплавов для модифицирования входят Si, Al, Ca, Ba, Y, Zr 

[5-6]. В литературе приводятся значительное количество различных по соста-

вам сплавов с РЗМ, но влияние каждого отдельного компонента этих сплавов 

из-за экспериментальных трудностей пока не установлено. В какой-то степени 

эту проблему можно решить при проведении термодинамического анализа ре-

акций взаимодействия РЗМ с кислородом в присутствии других компонентов 

жидкой стали. 



10 
 

1.3.Метод термодинамического моделирования процессов взаимодействия 

с кислородом редкоземельных элементов в глубоко рафинированном жид-

ком металле 

В таблице 3 приведены зависимости констант равновесия от температу-

ры, значения которых согласованы между собой при проведении косвенных 

термохимических расчетов, либо подтверждены непосредственными  экспери-

ментальными данными [7].  

Учитывая сложность проведения широкомасштабного эксперимента на 

промышленных агрегатах, предлагается метод термодинамического моделиро-

вания процессов взаимодействия с кислородом редкоземельных элементов в 

глубоко рафинированном жидком металле. 

Основные этапы моделирования: 

1) определение строения в общем случае многокомпонентных оксидах 

(оксисульфидных, оксинитридных) термодинамических систем, сопряженных с 

областью существования жидкой металлической фазы; 

2) создание базы данных, позволяющих оценить константы равнове-

сия реакций образования неметаллических включений из компонентов жидкого 

металла; 

3) непосредственно создание модели многофазного равновесия, опре-

деляющей составы жидкого металла и неметаллических фаз, позволяющей 

определять влияние концентрации каждого из компонентов и температуры на 

природу сложных фазовых равновесий в системах жидкий металл – неметалли-

ческие фазы. 
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Таблица 3. Температурные зависимости констант равновесия реакций, 

 протекающих  при раскислении стали 

Реакция 
lg K = -A/T + B 

A B 

(FeO) = [Fe] + [O]    6320 4,734 

(Ce2O3) = 2[Ce] + 3[O]    64128 17,816 

(CeO2) = [Ce] + 2[O]    39540 11,99 

(Al2O3) = 2[Al] + 3[O]    58320 18,02 

(SiO2) = [Si] + 2[O] 30225 11,56 

(MgO) = [Mg] + [O] 22457 6,54 

(CaO) = [Ca] + [O] 31480 12,55 

(La2O3) = 2[La] + 3[O] 58115 12,57 

(FeO) = [Fe] + [O] 8069 5,80 

ǀFeO·Al2O3ǀ = [Fe] + 2[Al] + 4[O] 74580 26,37 

ǀCe2O3·Al2O3ǀ = 2[Ce] + 2[Al] + 6[O] 149214 43,736 

ǀCe2O3·11Al2O3ǀ = 2[Ce] + 22[Al] + 36[O] 801014 252,396 

ǀCe2O3·SiO2ǀ = 2[Ce] + [Si] + 5[O] 104758 32,055 

ǀ7Ce2O3·9SiO2ǀ = 7[Ce] + 9[Si] + 39[O] 765945 233,031 

ǀCe2O3·2SiO2ǀ = 2[Ce] + 2[Si] + 7[O] 130689 41,180 

ǀLa2O3·Al2O3ǀ = 2[La] + 2[Al] + 6[O] 124156 32,45 

ǀLa2O3·11Al2O3ǀ = 2[La] + 22[Al] + 36[O] 740206 225,50 

ǀLa2O3·SiO2ǀ = 2[La] + [Si] + 5[O] 90955 24,25 

ǀLa2O3·2SiO2ǀ = 2[La] + 2[Si] + 7[O] 119753 34,97 

ǀ2La2O3·3SiO2ǀ = 4[La] + 3[Si] + 12[O] 208857 58,26 

{Ca} = [Ca] 1912 -2,69 

{Mg} = [Mg] 6670 -6,48 
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1.3.1.Поверхность раскисления компонентов в жидком металле системы 

Fe-Al-La-O 

Если проанализировать поверхности растворимости компонентов 

(ПРКМ) в жидкой стали для системыFe-Al-La-O (рисунок 1), то можно сделать 

вывод: лантан сильный раскислитель (при тысячных долях массовых процентов 

лантан единолично определяет степени раскисленности металла). Вводимый 

позже лантан взаимодействует с оставшимися включениями, подчищает ме-

талл, и в связи с малым количеством оставшегося кислорода включения после 

введения РЗМ имеют размеры порядка нескольких микрон [8]. 

 

Рисунок 1. ПРКМ систем Fe–Al–La–O, 1600°С 
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1.3.2.ПРКМ системы Fe-Al-Ce-O 

На рисунке 2 представлена ПРКМ системыFe-Al-Ce-O. Из диаграмм со-

стоянияFeO-Ce2O3-Al2O3 следует, что на ПРКМ системы Fe-Al-Ce-O должны 

быть области составов металла, равновесного с соединениями Ce2O3·11Al2O3 

(область IV) и Ce2O3·Al2O3 (область V). Из диаграммы видно, что церий обла-

дает значительно большей раскислительной способностью, нежели алюминий. 

Церий блокирует образование корунда при очень малой концентрации алюми-

ния в металле.  Концентрация церия при этом составляет 10-6-10-8 (мас.) %, об-

разуются в качестве неметаллических включений комплексные соединения 

Ce2O3·11Al2O3 и Ce2O3·Al2O3. 

 

Рисунок 2. ПРКМ систем Fe-Al-Ce-O, 1600 °С 
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1.3.3.ПРКМ системы Fe–La–Ce–Al–O 

 

На рисунке 3 представлена ПРКМ системы Fe–La–Ce–Al–O при посто-

янном содержании алюминия [Al] = 0,01 %. В области Iзадан состав жидкого 

металла, находящийся в равновесии с оксидом La2O3, где лантан является рас-

кислителем. А в области Vзадан состав металла, равновесный с Ce2O3∙Al2O3, 

при этомпроисходит комплексное раскисление церием и алюминием. 

 

 

Рисунок 3. ПРКМ системы Fe–La–Ce–Al–O, 1600 °C, [Al] = 0,01 % 
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1.4. Образование и распределение оксидных и сульфидных включенийпо-

сле присадки РЗМ в расплавленную сталь 

Как уже отмечалось, сразу после введения РЗМ в расплавленную сталь 

происходит образование оксидов, оксисульфидови сульфидов. Продукты этих 

реакций из-за высокой температуры плавления находятся в твердом состоянии; 

они в процессе последующей горячей пластической деформации стальных 

слитков слабо или совсем не деформируются. 

В работе [9] исследованы слитки массой 250 и 750 кг стали, содержащей 

0,10%C; 0,3%Si; 1,35%Mn; 0,02% P; 0,025% S; 0,04% Nb и 

0,023%растворенного Al. Цериевыймишметалл присаживали в количестве 

0,2%.Приведены следующие данные о размерах включений оксидов, оксисуль-

фидов и сульфидов РЗМ: основная масса включений имела размер от 3 до 10 

мкм; относительно небольшая доля включений была крупнее 10мкм. 

В соответствии с исследованием [10]: 30-т слитки и толстый лист из ста-

ли, содержащий 0,13%C; 0,2%Si; 1,28%Mn; 0,014%P; 0,007%S; 0,03%Nb и 

0,023% растворенного Al; цериевыймишметалл присаживали в количестве 

0,032…0,052% в изложницу при сифонной разливке с защитой металла арго-

ном. Оксидные и сульфидные включения РЗМ имели размер ~ 7 мкм. 

В приведенных примерах сталь,как показывает анализ, полностью рас-

кислена алюминием и кремнием перед присадкой РЗМ. Благодаря снижению 

концентрации кислорода в расплаве до значений < 0,010% удается уменьшить 

расход РЗМ и повысить их долю, взаимодействующую с серой. Между продук-

тами предварительного раскисления и введенными РЗМ протекает реакция об-

мена, завершенность которой зависит от концентрации РЗМ и продолжитель-

ности их взаимодействия. 

В таблице 4 рассмотренынекоторые примеры составов включений при 

предварительном раскислении стали кремнием и алюминием, по данным рабо-

ты У. Г. Вилсона [12], Анализ проведен на стали после минимум 25-кратной 

горячей пластической деформации. Несмотря на большой расход РЗМ 

(0,35…0,6 кг/т) и высокое содержание РЗМ в стали (0,02%), включения содер-
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жат оксид кремния; это может быть связано с тем, что силикатные включения, 

существовавшие в стали до присадки РЗМ, были столь крупными, что времени 

было недостаточно для полного завершения процессов диффузии. 

Таблица 4. Состав неметаллических включений при раскислении стали РЗМ 

Способ раскисления и со-

став стали 

Тип Состав включений из различных мест 

проката 

Si+ РЗМ (РЗМ присаживали 

в ковш в конце выпуска) 

1 28%РЗМ2O3, 37% La2O3, 25% 

SiO2,4%MnO, 1% FeO, 1% Al2O3, 3%CaO, 

0,3% S 

Al и Si + РЗМ; составстали: 

0,022% Al; 9%РЗМ; 0,2% C; 

0,4% Si; 0,9%Mn; 0,015% S; 

0,017% P; 0,47% Cr; 0,45% 

Ni; 0,19% Mo 

1 

2 

63%РЗМ2O3; 27% Al2O3; 4%FeO; 2%CaO 

15%РЗМ2O3; 77% Al2O3; 3%FeO; 1%CaO 

Состав стали: 0,04%Al; 

0,02% РЗМ; 0,017%S 

1 

2 

75% РЗМ; 14% S – оксисульфид в центре 

67% РЗМ; 33% S – сульфид на поверхно-

сти включения 

Марка стали: 15Х12 пред-

варительно раскисленаAl, 

0,03% РЗМ,0,008% S 

1 

2 

64% РЗМ; 16% S – оксисульфид 

80% РЗМ; 20% S - сульфид 
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1.5. Техника введения редкоземельных металлов 

Перед присадкой РЗМ необходимо снизить содержание кислорода и се-

ры в стали до малых концентраций. Содержание кислорода может быть сильно 

понижено за счет предварительного раскисления алюминием. По сравнению с 

РЗМ алюминий как раскислитель имеет то преимущество, что он при равной 

массе присадки удаляет в пять раз больше кислорода, чем РЗМ (ат. масса церия 

140,алюминия 27). Кроме того, агломераты глинозема из-за их меньшей плот-

ности по сравнению с оксидами РЗМ имеют более высокую стоксовскую ско-

рость всплывания, чем агломераты соединений РЗМ. 

Предварительное раскисление стали в вакууме также способствует зна-

чительному снижению концентрации кислорода до 0,008%и менее. Этот метод 

обработки стали имеет то предпочтение перед предварительным раскислением 

алюминием, что в стали не остается включений глинозема, а также в ней нет 

растворенного алюминия. 
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1.5.1 Присадки РЗМ в ковш 

В этом способе РЗМ присаживают в струю стали при выпуске. Если 

сталь выплавляют в электродуговой печи, то возможно проведение предвари-

тельного раскисления стали в печи под нейтральным или восстановительным 

шлаком. Усвоение РЗМ при использовании силицидов редкоземельных элемен-

тов при данном способе введения оценивается в 10…20% [13].  При выпуске 

стали из конвертера в ковш присаживают сначала алюминий, а затем РЗМ; 

усвоение силицидов составляет ~10% [13]. Низкое усвоение РЗМ в этих случа-

ях объясняется тем, что при введении их в струю происходит вымывание РЗМ 

на поверхность расплава, где они взаимодействуют со шлаком, попадаюим в 

ковш из сталеплавильного агрегата, и кислородом воздуха. Поскольку это вза-

имодействие является неконтролируемым, то следует считаться с большим раз-

бросом результатов. 

Лучшие условия имеют место при погружении РЗМ в металл после вы-

пуска; на поверхности металла в ковше наводится новый защитный шлак. При 

этом, например, пластиныцериевогомишметалла, просверленные и закреплен-

ные к железной штанге, вводятся в пятно оголенного металла, образующегося 

при продувке стали аргоном через пористую пробку. Для погружения подходит 

также кусковой материал, упакованный в контейнеры. Усвоение мишметалла 

составляет 40…50% при вводе неупакованного материала и 60…70% при вводе 

РЗМ в контейнерах [14]. К РЗМ можно добавить небольшое количество магния 

или кальция, чтобы улучшить перемешивание стали за счет их испарения. 

Присадка РЗМ в сталь под вакуумом имеет большие преимущества. При 

раскислении углеродом под вакуумом в стали не остаются неметаллические 

включения. Присадка в этом случае мелкокусковых  РЗМ (например, кусков 

диаметром 10 и длиной 50 мм) осуществляется в начале вакуумуглеродного-

раскисления в условиях отсутствия воздуха в камере иотсутствии шлака на по-

верхности металла; РЗМ равномерно перемешиваются в объеме металла. Усво-

ение РЗМ при этом методе присадки ~ 65…75%. 
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1.5.2. Присадка в изложницу 

При введении РЗМ в изложницу при ее наполнении можно избежать 

проблем, связанных со взаимодействием РЗМ с огнеупорной кладкой. Однако 

следует учитывать возможность неравномерного распределения РЗМ в слитке, 

поскольку оно происходит только за счет движения металла в изложнице во 

время ее наполнения. 

РЗМ в этом случае можно присаживать в струю стали при их подаче по 

желобу. Для этого способа подачи РЗМ поставляют в кусках массой по 25 г, 

имеющих длину 50 и диаметр 10 мм [15]. Присадка РЗМ должна быть окончена 

до момента заполнения изложницы на 2/3 высоты, чтобы гарантировать его 

равномерное распределение в результате перемешивания металла в изложнице. 

Г. Вайс использовал для введения в струю стали сплав РЗМ с кальцием, содер-

жащий 25 % РЗМ, 12 % Са, 47 % Si и 16 % Fe. При разливке сверху сплав при-

саживали по желобу в струю стали, а при сифонной разливке - вдували в во-

ронку центровой. Высокопрочную конструкционную сталь предварительно 

раскисляли алюминием, при расходе сплава РЗМ-Са - 2 кг/т при содержании 

серы в стали 0,016 %. 

Возможность окисления РЗМ воздухом уменьшается, если мишметалл-

заплавляют в тонкостенную стальную трубу и подвешивают в изложнице [15]. 

Высота трубы с РЗМ составляет при этом 2/3 высоты изложницы, так что дви-

жение металла в ней во время заполнения приводит к равномерному распреде-

лению РЗМ. Введение аргона в закрытую изложницу позволяет ограничить до-

ступ кислорода. Усвоение РЗМ при этом способе введения составляет 60...80 % 

[10]. 
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2.Оборудование и методы исследования 

2.1. Печь Таммана 

 

Рисунок 4. Экспериментальная установка: 

1 – печь сопротивления; 2 – корпус, внутри которого находятся транс-

форматор силовой и магнитный усилитель; 3 – токоведущие шины; 4 – регуля-

тор напряжения; 5 – шкаф управления; 6 – вольтметр выходного напряжения;   

7 – амперметр первичной цепи трансформатора; 8 – электронный потенцио-

метр; 9 – управляющий прибор включения и выключения 
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Рисунок 5. Устройство печи Таммана: 

1 – графитовый нагреватель; 2 – медный водоохлаждаемый фланец;         

3 – уплотнительное контактное кольцо; 4 – токоподводящая шина; 5 – гайка со 

штурвалом для зажима шин; 6 – кожух; 7 – прокладка изолирующая; 8 – 

накладка; 9 – винт; 10 – пеношамот; 11 – набивка из магнезита; 12 – засыпка из 

мелкого криптола; 13 – картон асбестовый; 14 – полость для циркуляции воды 
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2.2. Растровая микроскопия 

Этот метод основан на зондировании поверхности изучаемого образца 

электронным зондом. Сущность метода состоит в том, что поверхность образца 

облучается сфокусированным (диаметром до 5-10 нм) пучком электронов - так 

называемым электронным зондом. Пучок электронов совершает возвратно-

поступательное движение по линии или развертывается в растр - совокупность 

близко расположенных параллельных линий, вдоль которых пучок электронов 

обегает выбранный для исследования участок поверхности. 

 

Рисунок 6. Эффекты, возникающие при взаимодействии пучка электронов с 

веществом: 

1 - электронный пучок; 2 - образец; 3 - отраженные электроны; 4 - вто-

ричные электроны; 5 - ток поглощенных электронов; 6 - катодолюминесценция; 

7 - рентгеновское излучение; 8 - оже-электроны; 9 - наведенный ток; 10 - про-

шедшие электроны 

В каждой точке облучаемой поверхности происходит взаимодействие 

электронов пучка 1 с веществом, в результате чего возникает ряд эффектов: об-

разуются отраженные электроны 3, вторичные электроны 4, рентгеновское 7 и 

другие излучения. Эти эффекты служат основой для получения разнообразной 

информации: о рельефе поверхности образца 2, химическом составе и кристал-
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лографической ориентации объемов, прилегающих к поверхности. Электроны, 

испускаемые веществом, различного рода излучения, улавливаются специаль-

ными датчиками и после усиления используются для управления яркостью 

электронно-лучевой трубки, на экране которой формируется изображение. При 

этом каждой точке на поверхности образца 2 соответствует определенная точка 

на экране электронно-лучевой трубки. Яркость каждой точки на экране опреде-

ляется интенсивностью сигнала из соответствующей точки образца. Интенсив-

ность сигналов изменяется при прохождении электронного зонда по поверхно-

сти образца. Это обеспечивает контраст в изображении разных участков по-

верхности на экране электронно-лучевой трубки. 

 

Рисунок 7. Принципиальная схема РЭМ: 

1 - катод; 2 - фокусирующий электрод; 3 - анод; 4 - ограничивающая 

диафрагма; 5 - первая кондесорная линза; 6 - вторая конденсорная линза; 7 - от-

клоняющие катушки; 8 - стигматор; 9 - конечная (объективная) линза; 10 - диа-

фрагма, ограничивающая размер пучка; 11 - детектор рентгеновского излуче-

ния;12 - усилитель фотоумножителя; 13 - генераторы развертки; 14 - образец; 

15 - детектор вторичных электронов; 16 - к отклоняющим катушкам; 17 - 

управление увеличением; 18 - ЭЛТ. 

Принципиальная схема РЭМ представлена на рисунке 7. На ней можно 

выделить следующие основные системы: электроннооптическую 1-10, предна-
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значенную для формирования электронного зонда и его сканирования (пробе-

гания) по поверхности образца 14; систему, формирующую изображение 11-18. 

Растровый электронный микроскоп снабжен вакуумной автоматизированной 

системой и устройствами точной механики (шлюзы, держатели образцов и пр.). 

Основная область применения РЭМ - анализ рельефа поверхности, в особенно-

сти изломов (фрактография). Преимущества РЭМ по сравнению с другими 

микроскопами здесь наиболее заметны. В связи с тем, что изображение обычно 

формируется с помощью вторичных электронов, зона выхода которых ограни-

чена малой областью вокруг места падения зонда, достигается высокая разре-

шающая способность. Это позволяет исследовать мельчайшие детали рельефа 

поверхности. Растровый электронный микроскоп обеспечивает также большую 

резкость в сочетании с наглядностью изображения. Это дает возможность ис-

следовать объекты с сильно развитой поверхностью. 

Современные растровые электронные микроскопы позволяют работать в 

широком диапазоне увеличений приблизительно от 3-10 крат (то есть эквива-

лентно увеличению сильной ручной линзы) до 1 000 000 крат, что приблизи-

тельно в 500 раз превышает предел увеличения лучших оптических микроско-

пов. 
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2.3. Микроскоп электронный растровый JEOLJSM-6460LV 

Микроскоп электронный растровый JSM-6460LV предназначен для из-

мерений линейных размеров микрорельефа поверхности твердотельных объек-

тов и структур, в том числе диэлектрических. 

Микроскоп представляет собой стационарную автоматизированную 

многофункциональную измерительную систему и состоит из электронно-

оптической системы, камеры объектов с механизмом перемещения объектов, 

детектора вторичных и детектора отраженных электронов, вакуумной системы, 

видеоконтрольного устройства, блока питания. 

 

 

Рисунок 8. Общий вид микроскопа JEOLJSM-6460LV с системой микроанали-

за: 1 –электронная пушка; 2 –лучепровод с системой диафрагми электромаг-

нитных линз; 3 – объективная диафрагма; 4 – рабочая камера; 5 – шлюзовая ка-

мера со штоком для перемещения образца внутрь колонны и обратно; 6 – ана-

лизатор энергетической дисперсии; 7 – анализатор волновой дисперсии; 8 –

монитор персонального компьютера для выведения данных с растрового элек-

тронного микроскопа; 9 - монитор персонального компьютера для выведения 
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данных из системы микроанализа; 10 –стенд электронного микроскопа, вклю-

чающий в себя высоковольтный блок (для подачи ускоряющего напряжения), 

диффузионный насос, систему вакуумных клапанов. 

Принцип получения изображения в микроскопе заключается в модуля-

ции яркости монитора видеоконтрольного устройства сигналами, пропорцио-

нальными числу зарегистрированных вторичных отраженных электронов, при 

сканировании сфокусированного электронного зонда по поверхности объекта. 

Отношение размера изображения на мониторе к размеру растра на образце 

определяет увеличение микроскопа. 

Технические характеристикиэлектронного растрового микроскопа 

JEOLJSM-6460LVприведены в таблице 5. 

  



27 
 

Таблица 5. Технические характеристики электронного растрового микроскопа 

JEOLJSM-6460LV 

Наименование характеристики Значение 

Эффективный диаметр электронного зонда во вторичных элек-

тронах при 30кВ (образец - кремний), нм, не более 

30 

Диапазон регулировки увеличения, крат 8-300000 

Диапазон измерений линейных размеров, мкм 0,15-5000 

Пределы допускаемой относительной погрешности измерений 

линейных размеров, %: 

- в диапазоне от 0,15 до 0,3 мкм 

±11 

- в диапазоне от 0,3 до 0,6 мкм ±7 

- в диапазоне от 0,6 до 5000 мкм ±5 

Диапазон регулировки ускоряющего напряжения, кВ 0,3-30 

Напряжение питания от сети переменного тока частотой (50±1) 

Гц, В 

220+22-33 

Потребляемая мощность, кВ-А 3 

Габаритные размеры (длина х ширина х высота), мм: - стенд с 

колонной, агрегатом вакуумным, ВКУ 

750х960х1480 

- видеоконтрольный блок 1150х900х700 

Масса, кг 600 

Условия эксплуатации: 

- температура окружающей среды, °С 

20 ± 5 

- относительная влажность воздуха, %, не более 60 

- атмосферное давление, кПа 84-107 
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2.4. Газоанализатор на углерод и серу LECOCS 230 

Газоанализатор на углерод и серу LECOCS 230 позволяет провести ана-

лиз материалов на содержание углерода и серы (определение марки металла). 

Представляет собой стационарный прибор, состоящий из измерительного блока 

с индукционной печью и сорбирующими ячейками, аналитических весов. 

Управление осуществляется с использованием программы, установленной на 

персональном компьютере. Результаты анализа выводятся на экран монитора 

компьютера. 

 

Рисунок 9. Газоанализатор на углерод и серу LECOCS 230 
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3. Экспериментальная часть 

 

Основные этапы эксперимента: 

 подготовка шихты; 

 плавка и легирование; 

 исследование образцов. 

3.1.Подготовка шихты 

Для проведения эксперимента изстального прута марки Ст 3 (Ø-20мм) 

были вырезаны образцы толщиной ~10мм. Стороны образцов были очищены от 

окалины напильником и наждаком. Для химического анализа была насверлена 

стружка из исходной стали. Результаты анализа приведены в таблице 6:  

Таблица 6. Результаты химического анализа исходной стали 

Элемент Содержание, мас. % 

C 0,2255 

S 0,01198 

Mn 0,648 

Cr 0,03 

Si 0,13 

P 0,009 

Cu 0,007 

Ni 0,025 

 

Были подготовлены присадки трех видов: La; Ce-La; Zr. 
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3.2.Плавка и легирование 

Оборудование: печь Таммана, графитовые тигли, керамические тигли, 

фольга, кварцевая пипетка, весы. 

С целью исправления формы и размеров неметаллических включений 

были проведены плавки стали с легированием редкоземельными металлами. 

Образцы из стали маркиСт3 загрузили в керамические тигли, которые помести-

ли в графитовые тигли большего размера. Сборку тиглей опустили в печь Там-

мана, нагретую до температуры~1600ºС. Когда сталь расплавилась, ввели в нее 

присадку, не вытаскивая тигли из печи. Легирующие элементы были подготов-

лены заранее, завернуты в алюминиевую фольгу и прикреплены к штырю. За-

тем сняли пробу с помощью кварцевой пипетки. Вытащили тигли со сплавом из 

печи. Всего провели 6 плавок, соотношение массы стали и присадок приведены 

в таблице 7: 

Таблица 7. Соотношение массы стали и присадок 

№  Исходная сталь, г Присадка, г 

1 Ст3 98,7 La 0,3 

2 Ст3 97,7 La 0,5 

3 Ст3 99,2 Ce-La 0,2 

4 Ст3 98,0 Ce-La 0,3 

5 Ст3 95,1 Ce-La 0,5 

6 Ст3 94,8 Zr 0,5 
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3.3. Исследование образцов 

Для исследования была выбранасталь марки Ст3.Так же были сделаны 

шлифы для исследования неметаллических включений на образцах стали после 

легирования редкоземельными металлами.Исследования были проведены на 

растровом электронном микроскопе JEOLJSM-6460LV. Результаты приведены 

на рисунках 10-16. 

 

3.3.1.Исходная сталь 

При исследовании исходной стали на растровом электронном микроско-

пе были замечены неметаллические включения, схожие по фазовому составу. 

На рисунках 10,12 представлен общий вид неметаллического включения под 

увеличением х500 и х1500 соответственно. Как следует из рентгенограмм 

(рис.11,13), неметаллические включения в стали состоят из оксидов Mn и Si, 

что говорит о том, что сталь легировалась Mn и раскислялась Si. Возможно, что 

раскисление проводилось сплавом силикомарганца. Основная масса включений 

имеет большие размеры до 50 мкм. Форма включений – неопределенная.  

 

 

Рисунок 10.Неметаллическое включение в стали (увеличение х500) 
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Рисунок 11. Содержание элементов в точке 1 

 

 

Рисунок 12. Неметаллическое включение в стали (увеличение х1500) 

 

 

Рисунок 13. Содержание элементов в точке 2 
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3.3.2. Неметаллические включения, встречающиеся в образцах                    

после  введения в сталь РЗМ 

 

Образец № 2 

 

На рисунке 14 приведены результаты сканирования неметаллических 

включений. Неметаллические включения имеют округлую форму и сложный 

химический состав. Следует обратить внимание, что максимум пиков La, O и S 

на рисунке 2 совпадают по координатам, что свидетельствует об образовании 

либо сложного оксисульфида, либо многофазного комплекса оксидов и суль-

фидов.  

 

Рисунок 14. Картограмма неметаллических включений (образец № 2) 
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Образец № 4 

На рисунке 15 приведены результаты сканирования неметаллического 

включения после введения в металл сплава La и Ce. Видно, что образуется 

сложное многофазное включение оксидов и сульфидов Ce и La. На картограмме 

проявился сульфид кальция. Возможно, сульфид кальция уже был в металле 

или кальций восстановился из стенок тигля при введении в металл редкозе-

мельных элементов.  

 

 

Рисунок 15, картограмма неметаллических включений (образец № 4) 
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Образец №  5 

На рисунке 16 приведена картограмма сканирования неметаллических 

включений после введения повышенных содержаний La и Ce в металл. Вклю-

чения имеют размер не более 3-х микрон, представляют собой конгломерат 

сульфидов лантана, сульфидов церия и сульфата кальция. Отдельно образова-

лись оксиды лантана и церия. 

 

Рисунок 16, Картограмма неметаллических включений (образец № 5) 
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Выводы 

1. Изучены неметаллические включения, образовавшиеся в стали по-

сле введения в металл лантана и сплава Ce и La. 

2. Отличается измельчение неметаллических включений                     

до размеров 3-5 мкм. 

3.  В случае наличия кальция в металле в значительном количестве он 

связывается с серой. 

4. Необходимо подготовить специальный эксперимент для сопостав-

ления составов неметаллических в зависимости от составов сложных лигатур 

или чистых РЗМ, вводимых в металл. 
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