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В дипломной работе рассмотрены количественные параметры 

восстановления железа в дуните при твердофазном карботермическом 

восстановлении. 

В дипломной работе обоснована методика проведения эксперимента. 

Разработаны методики расчета количественных параметров: количества, 

площади и среднего размера металлических частиц. Проведена обработка и 

сравнение полученных результатов. 

  

Сарбаева С.Е. Оценка распределения 

металлических частиц – продуктов 

твердофазного восстановления железа в железо–

магнезиальных силикатах. – Челябинск: 

ЮУрГУ, П-241; 2018, 55с. 14 ил., 9 табл.,1 прил., 
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ВВЕДЕНИЕ 

 Железисто-магнезиальные силикаты – для минералов этой группы темно- 

окрашенных минералов, входящих в класс силикатов и являющихся составной 

частью основных и ультраосновных 5-ти изверженных пород (габбро, базальты, 

диабазы и др.)Наиболее распространенные минералы этой группы являются: 

пироксены, амфиболы, оливин. 

 Оливин (Mg,Fe)SiО4– минерал оливково – зеленого цвета, имеет стеклянный 

жирный блеск, раковистый излом, спайность несовершенную. Оливин входит в 

состав диабазов, базальтов, из него почти целиком состоят дуниты. Дунит состоит 

в основном из оливина (до 90%). Подвергаясь выветриванию, оливин, входящий в 

состав дунита, переходит в серпентин. Часто в дунитесодержатся хромистый и 

магнитный железняки. 

 Дунит – ценное огнеупорное сырье (теплоизоляционные вкладыши, 

применяющиеся в сталелитейном деле, изготовлении огнеупоров, выпуске опок 

при литье стали, в машиностроении). Породу добавляют в цементную смесь в 

соотношении 1 к 2 (портландцемент), что увеличивает ударопрочностные 

характеристики цементного камня, бетона.Как и многие горные породы 

магматического происхождения, дунит, благодаря своей способности 

выдерживать широкие температурные перепады. 

 Ультраосновные магматические породы широко распространены на Урале и 

на Кавказе.Дуниты зеленоватого и желтоватого цветов слагают интрузию 

шириной 1,5 км в Свердловской области, получившее название Иовскоетело. 

Соловьегорский карьер – отрабатывает одноименное месторождение 

высококачественного дунита горы Соловьевой, п. Уралец Пригородного района 

Свердловской области. 

 Выявление с помощью количественного и качественного фазового анализа 

особенностей выделения металла в разных минеральных составляющих горных 
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пород могут быть основой для освоения процессов карботермического 

твердофазного восстановления металлов из руд.  

 Существующие методы микроанализа рассчитаны на обычную 

металлографическую технику и поэтому доступны любой лаборатории, 

располагающей стандартным металлографическим оборудованием. Однако, 

применение современных технических средств микроскопического анализа 

позволяет намного сократить трудоемкость определения, ускорить процесс 

анализа и в то же время сделать получаемые результаты более точными и 

надежными. 

 Источником информации о параметрах пространственного строения является 

металлографический шлиф, на поверхности которого – точки, отрезки, площади.  

Правильный выбор места образца и направления плоскости шлифа при 

количественном микроанализе более важен, чем только при качественном 

изучении структуры. 

 Thixomet, ImageJ анализатор цифровых изображений позволяющий 

получить данные по количественному и качественному анализу. 
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Цель и задачи исследования. 

 Цель работы – анализ количественных параметровтвердофазного 

восстановления металлических выделений в железо магнезиальном силикате –

дуните. Для достижения этой цели необходимо решить следующие задачи: 

1. Разработать методики определения количественных 

параметроввосстановившегося железа при твердофазном карботермическом 

восстановлении, на основе использования двух программных комплексов.  

2. С помощью программ ThixometPro иImageJ определить количество, общую 

площадь металла, средний размер частиц 

послетвердофазноговосстановлениятвёрдым углеродом(графит) и газом СО. 

3.Cравнитьполученные результатыпо разработанным методикам. 

 Объект исследований. В качестве объекта исследования 

выбралидунитСоловьёвогорского месторождения. 
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1  ДУНИТ – МЕСТОРОЖДЕНИЯ МАГНЕЗИАЛЬНО – СИЛИКАТНЫХ ПОРОД 

 Дунит, крупнозернистая магматическая порода, окраска которой 

варьируется от желтовато – зеленый, при разрушении оливина (серпентинизация) 

становится темно – зеленым и черным. Строение зернистое. Часто содержат 

магнетит, хромит, иногда платину. Исследован [Хохштеттером в 1864 г., по 

названию горы Дун в Новой Зеландии] – полнокристаллическая глубинная 

ультраосновная порода из семейства оливинитов ˗ дунитов. Разновидности 

дунитов следующие: вторичный дунит, гортонолитовый, гранатовый, хромитовый 

и энстатитовый. 

 Также существует ферродунит – с оливином повышенной железистости (12-

18% фаялитового компонента) [железистость минералов – это отношение Fe/ Fe+ 

Mg)]. 

 Дунит состоящая из более 90% оливина с содержанием от 3 до 12% 

фаялитового компонента. В качестве примесей содержит до 5% хромшпинелида. 

Обычно частично серпентизирован. 

 Форстерит (Forsterit) – ортосиликат магния 2MgО·SiО2, или 

Mg2·SiО4,относится к группе оливина. Впервые синтез форстерита осуществил 

Б.Бертхиер (В. Berthier) в 1823 г., а назван он в 1824 г. в честь немецкого 

натуралиста Дж. Форстера (J. Forster, 1729-1798 гг.). 

 Форстерит является конечным минералом изоморфного ряда твердых 

растворов форстерит Mg2SiО2 – фаялит Fe2SiО4, которые в общем виде 

называются оливинами – (Mg,Fe)2SiО4. По содержанию 

фаялитовогокомпонентаэтот ряд делится на следующие минеральные виды, мол. 

%: 

Форстерит..........................................................0–10; 

Хризолит...........................................................10–30; 

Гиалосидерит..................................................30–50; 

Гортонолит ......................................................50–70; 

Феррогортонолит ...........................................70–90; 
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Фаялит.............................................................90–100. 

 Обычно принято состав оливинов выражать в молярных процентах 

форстерита Fo или фаялита Fa, например, Fo82 (или Fa18) содержит 82 мол. % 

форстерита (или 18 мол. % фаялита). В природе форстерит (точнее, оливин, 

содержащий 90-92% форстеритового компонента) является главной составной 

частью высокомагнезиальных горных пород – ультрабазитов[1]. 

1.1 Нижнетагильский (Соловьевогорский) дунит 

 Массив находится в 30км юго-западнее г.Нижнего Тагила. Среди 10 

дунитовых тел Платиноносного пояса, имеющих собственные названия, это 

наиболее крупное (площадь выхода около 25км2, а вместе с пироксенитовой 

оболочкой – около 45 км2). В отличие от дунитовых тел Кытлымского массива, 

массив залегает среди огромного поля габброидов.  

 Дуниты, по составу типичные для Платиноносного пояса (железизтость 

оливина 7-10 ат.%), варьируют по структуре от мелкозернистых до пегматоидных 

(гигантозернистых). К крупнозернистым дунитам тяготеет хромитовая и 

платиноносная минерализация. В прошлом в пределах массива разрабатывалось 

множество мелких скоплений коренной самородной платины, связанных обычно с 

хромитовыми шлирами; известно довольно крупное, ныне выработанное 

месторождение – Госшихта(Господская шахта), из которого было добыто около 

400 кг коренной платины. С Нижнетагильским массивом связана вторая по 

велечине на Урале (после Иовской) платиновая россыпь, известная более 150 лет. 

 Дуниты Нижнетагильского массива довольно сильно 

серпентинизированы.Степень серпентинизации на поверхности колеблется от 50 

до 100%, преобладают разности, серпентинизированные на 70-90%. Дуниты 

такого типа разрабатываются небольшим карьером (около 30 тыс. т/год) 

Нижнетагильского металлургического комбината как сырье для производства 

форстеритовых огнеупоров. Буровой скважиной, пробуренной в 20-х годах 

прошлого века, установлено, что с глубиной степень серпентинизации 
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оливинауменьшается и на глубине около 500 м залегает “свежий” дунит, даже 

менеесерпентинизированный, чем вышеупомянутый иовский. Эта 

закономерностьподтверждена бурением в 70-х годах. Таким образом, здесь 

прогнозные запасы оливинового сырья высшего качества весьма значительны, 

однако большая глубина залегания слабо серпентинизированных, не требующих 

обжигаразностей делает добычу глубинного дунита пока экономически 

невыгодной. 

 Свойства дунитов ˗ твердые породы темно-зелёного цвета пл. 2,6-2,8 г/см3, 

Потк. = 2-3 %, ϭсж = до 135 МПа и огнеупорностью 1770-1790°С. Они состоятиз 

зерен оливина, разобщенных серпентином и содержащих небольшое количество 

хромшпинелидов и других минералов. В них содержится очень малое количество 

примесей СаО, А12О3 и ТiO2. Дунит в процессе серпентинизации обогащается 

серпентином в количестве 25-80%. Содержание серпентина, а также брусита, 

обусловливают в дуните содержание воды до 13 мас.%. Модуль MgO:SiO2 в 

дунитах колеблется в пределах 1,26 до 1,9 в зависимости от степени их 

серпентинизации. Соловьевогорский дунит состоит из четырех минералов: 25-

65% оливина(Mg, Fe)2·SiO4, 25-80% серпентина 3(Mg, Fe)O·2SiO22H2O, 8-15% 

брусита Mg (OН)2 и 1,5-3% хромшпинелида (Mg,Fe)O (Cr, Al, Fe)2·O3(таблица 1). 

Таблица1 – Химический состав дунитов нижнетагильского массива, мас.% 

Компонент Мелкозернистые дуниты Крупнозернистые дуниты 

1 2 3 4 

MgO 

SiО2 

TiО2 

А12О3 

Сr2O3 

Fe2O3 

FeO 

MnO 

44,15 

35,82 

0,01 

0,12 

0,48 

2,65 

5,10 

0,14 

42,48 

35,78 

0,01 

0,35 

0,35 

3,29 

5,41 

0,16 

42,69 

34,03 

0,01 

0,13 

0,68 

3,78 

3,22 

0,11 

42,73 

34,43 

0,01 

0,40 

0,92 

3,19 

4,83 

0,14 
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Продолжения таблицы 1 

Компонент Мелкозернистые дуниты Мелкозернистые дуниты 

1 2 3 4 

NiO 

CoO 

CaO 

Na2O 

K2O 

CO2 

H2O 

Сумма 

0,13 

0,013 

0,37 

0,12 

0,05 

0,60 

10,42 

100,16 

0,13 

0,013 

0,38 

0,16 

0,05 

˗ 
11.01 

99,57 

0,23 

0,013 

0,25 

0,10 

0,05 

0,84 

13,65 

99,80 

0,18 

0,013 

0,24 

0,10 

0,05 

0,72 

11,32 

99,27 
 

 Средний химический состав соловьевогорского дунита следующий, мас.%: 

MgO– 43; SiO2– 35; FeO + Fe2O3– 8; Cr2O3 – менее 1; CaO– следы,A12O3–0,5; ∆mпрк– 13.Обычные дуниты, оливиниты, серпентиниты имеют низкое содержание 

Cr2O3 – не более 3%. Содержание Cr2O3 в соловьевогорских, кытлымских, 

уктусских, инаглинских и других дунитах составляет менее 1%. Даже в отходах 

от обогащения кемпирсайских хромовых руд содержаниеCr2O3не превышает 2%. 

 Соловьевогорский дунит представляет из себя преимущественно высоко 

серпентинизированный дунит. С увеличением глубины залегания степень 

серпентинизации дунита уменьшается и на глубине около500 м находится 

слабосерпентинизированная, содержащая более 90% оливина,порода. Но при этом 

с глубиной оливин обогащается фаялитом – содержаниеFeO достигает 

11,5%.Микроструктура соловьевогорского дунита средне и крупнозернистаяона 

имеет плотную массивную текстуру.  

 Зерна форстерита ихромшпинелида рассечены трещинами, в которых 

находится серпентин. При этом зерна хромшпинелида 

слагаютцепочкивдуните.Такимобразом,соловьевогорскиедунитыявляютсявысокок

ачественнымсырьемдля производствафорстеритовых огнеупоров[1]. 
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1.2 Сибирь и Дальний Восток – Йоко-Довыренский массив дунитов 

 На севере Бурятии находится Йоко-Довыренский массив дунитов 

сбольшимизапасами железистых дунитов. Он находится примерно в80 км северо-

восточнее озера Байкал и представляет из себя дунит- троктолит-

габбровыймассив.Массив вытянут в северо-восточном направлении. 

Магнезиальные скарнысвойственны для верхней части дунитовой зоны 

протяженностью15 км. От нижележащей плагиодунитовой зоны дуниты 

отделяются чередованием слоев плагиодунитов, верлитов и дунитов мощностью 

около 50 м.ДунитыЙоко-Довыренского массива на 80-97% состоят из 

идиоморфныхкристаллов оливина с железистостью 8-15% и размером до 3 мм, а 

такжехромшпинели– 1-2 мас.%. Встречаются включения петельчатого 

серпентина.Химический состав дунитов Йоко-Довыренского массива приведен в 

таблице 2. 

Таблица 2 – Химический состав дунитов Йоко-Довыренского массива 

 

Компонент 

Содержание, мас. % 

Максимум Минимум Среднее 

MgO 

SiО2 

FeO 

Fe2О3 

A12О3 

TiО2 

CaO 

MnO 

Na2О 

K2О 

P2О5 ∆mпрк 

46,7 

39,6 

14,4 

6,7 

2,6 

0,2 

3,5 

0,2 

0,3 

0,2 

0,07 

11,0 

39,2 

34,3 

4,7 

0,6 

0,2 

0,02 

0,6 

0,04 

0 

0 

0 

0,6 

42,2 

36,8 

9,4 

2,7 

1,2 

0,1 

1,4 

0,2 

0,1 

0,03 

0,02 

5,6 

 Эти дуниты характеризуются повышенным содержанием оксидов 

железа,низким содержанием примесей СаО, А12О3 и щелочей, что указывает на 

целесообразность производства из них плавленого форстеритопериклаза.
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 Большие перспективы имеет использование коры выветривания дунитов. 

Кора выветривания состоит из кристаллови обломков оливина.Следовательно, 

дуниты Йоко-Довыренского массива являются перспективным сырьем для 

производства форстеритовыхогнеупоров.На территории Кузнецкого Алатау и 

Салаира ультраосновные породыразвиты достаточно широко в массивах 

офиолитового типа[1]. 

1.3 Кытлымский массив 

 Кытлымский массив, один из самых крупных в Платиноносном поясе, 

находится в северной части Среднего Урала, на широте г. Серова, в зоне 

современного уральского водораздела. По составу слагающих его пород он может 

быть разделен на две части: западную – дунит-пироксенит-габбровую и 

восточную - преимущественно габбровую (Ефимов, Ефимова, 1967). Платиновые 

россыпи, известные в пределах массива, отрабатываются с конца XIX века. В 

восточной части массива известны и разведаны месторождения 

титаномагнетитовых руд качканарского типа.  

 В структуре массива выделяются пять крупных (сотни квадратных кило-

метров) блоков разного состава – Косьвинский, Тылай-Конжаковский, Се-

ребрянский, Валенторский и Сухогорский, каждый с собственной внутренней 

структурой, тектонически объединенных в единое целое. Дуниты слагают два 

крупных тела (Сосновское и Косьвинское) в первом из этих блоков, одно крупное 

(Иовское) и множество более мелких тел во втором. Все дунитовые тела 

Кытлымского массива интегрированы в структуру сложного расслоенного 

комплекса – горячего меланжа (Ефимов, 1999), сложенного пироксенитами и 

габброидами особого типатылаитами. Железистость оливина в крупных телах 

колеблется в пределах 7-10 ат. %. В краевых зонах крупных тел и в мелких телах в 

связи с метасоматическими процессами железистостьоливина повышается до 10-

20 ат. %, акцессорный хромит постепенно вытесняется хроммагнетитом и 

титаномагнетитом.  
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 Дуниты серпентинизированы в разной степени (таблице 3), имеют плотную 

текстуру. Форстерит содержит идиоморфные включения хром- шпинелида, 

сульфида и петельчатого серпентина. 

Таблица 3 – Химический состав дунитов Кытлымского массива, мас.%. 

Компонент 1 2 3 4 

MgO 

SiO2 

TiO2 

Al2O3 

Cr2O3 

Fe2O3 

FeO 

MnO 

CaO 

H2O 

Сумма 

47,55 

38,51 

0,14 

1,45 

0,65 

1,39 

8,34 

0,16 

0,11 

1,58 

100,05 

48,07 

41,44 

0,05 

0,52 

0,34 

1,10 

7,34 

0,13 

0,00 

0,82 

99,82 

43,21 

36,14 

0,10 

1,26 

0,29 

5,72 

5,85 

0,15 

0,00 

6,46 

99,19 

37,15 

40,88 

0,05 

0,85 

0,45 

6,58 

0,49 

0,15 

0,00 

13,45 

100,20 

 Иовское тело с площадью выхода около 1 км2 резко выделяется среди 

прочих крайне слабой серпентинизацией(1мас. % воды и менее) даже на 

поверхности, в связи с чем представляет собой единственное на Урале и в России 

месторождение высокомагнезиальных “свежих” дунитов – потенциального 

источника оливинового сырья наивысшего качества, не требующего 

предварительного обжига.  

 Месторождение разведано, имеет высокие запасы, пригодно для разработки 

карьером и находится в 40 км от железной дороги. Сырье изучено в лабораторных 

и заводских условиях, пригодно для производства форстеритовых огнеупоров, 

теплоизоляционных вкладышей, применяемых при разливке спокойных сталей, и 

формовочных смесей. Монолитность выхода допускает возможность 
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производства плит, блоков и т.п. готовых изделий, не требующих дробления, 

обжига и прессования. Месторождение по существу подготовлено для разработки 

и могло бы стать главным источником оливинового сырья для промышленности 

России и для поставки на экспорт[1]. 

 Вывод по разделу один 

 Таким образом, исследуемым материалом является горная магматическая 

ультраосновная порода дунит (Соловьевогорского дунитового массива, 

г.НижнийТагил)с малым содержанием железа . 

 В качестве сравнения с исследуемым Соловьевогорским дунитом 

использовали КытлымскиймассивиДальний восток – Йоко-Довыренский массив 

дунитов. Химический состав основных оксидов Соловьевогорскогомассива: 

FeO=5.10; Fe2O3=2,65;MgO=44.15;SiO =35.82;Кытлымского: FeO = 

8.34;Fe2O3=1,39;MgO= 47.55; SiO=38.51; Йоко-Давыренского: FеО= 14.4;  

Fe2O3= 6.7; MgO= 46.7; SiO= 39.6. Среди трех представленных месторождений в 

Соловьевогорскоммассиве содержание железа общ до 10ат.%. В Кытлымском 

массиве до 10ат. %. Йоко-Давыренский массив отличается высоким содержанием 

железаот 15-20ат.%. 
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2 ТЕОРЕТИЧЕСКИЕ ПРЕДСТАВЛЕНИЯ О МЕХАНИЗМЕ ТВЕРДОФАЗНОГО 

ВОССТАНОВЛЕНИЯ МЕТАЛЛОВ ИЗ ОКСИДОВ 

 Восстановление металлов из кристаллических оксидов является одним из 

важнейших процессов металлургии. Оно предшествует плавлению при выплавке 

чугуна и ферросплавов, протекает при получении агломерата, металлизованных 

брикетов и окатышей, а также металлизации руд другими процессами. Однако, 

несмотря на огромное практическое значение реакций твердофазного 

восстановления, они до сих пор остаются недостаточно изученными. Так, 

наблюдаемая на практике скорость восстановления металлов из твердых оксидов 

твердым углеродом при одинаковой температуре несоизмеримо больше скорости 

окисления и не соответствует чрезвычайно малой площади контакта твердых 

материалов, а также экспериментально определяемой скорости диффузии 

реагентов в твердых телах. Исходя из этого, еще в 1885 г. Л. Грюнером была 

выдвинута, а позже в трудах И.А. Соколова, А.А. Байкова, М.А. Павлова и других 

развита двухстадийная схема прямого восстановления. Согласно этой схеме, 

разделяемой большинством современных исследователей, кинетические 

несоответствия восстановления углеродом преодолеваются участием в процессе 

газообразного монооксида углерода, образующегося при окислении твердого 

углерода и взаимодействующего непосредственно с оксидом металла. Поэтому к 

восстановлению металлов твердымуглеродом обычно применяют адсорбционно-

каталитическую теорию Г.И. Чуфарова, дополняя ее диффузионно-кинетической 

теорией С.Т. Ростовцева[2]. 

 A. Косвенное (через СО) восстановление твердым углеродом (Л. Грюнер, 

конец XVIII века) (согласно химической кинетике твердые тела не 

взаимодействуют). 

 Газификация восстановителя. В 1885 году Л. Грюнер выдвинул точку 

зрения, согласно которой карботермическое восстановление осуществляется через 

газовую фазу посредством образования промежуточного продукта-монооксида 

углерода. Так газообразныймонооксид является непосредственным 
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восстановителем, а роль твёрдого углерода сводится к регенерации монооксида из 

продукта восстановления оксида – диоксида углерода. 

MeO(тв)+CO(газ)=Me(тв)+CO2(газ)     (1) 

CO2(газ)+C(тв)=2CO(газ)      (2) 

 Процесс с участием твёрдой и газообразной фаз протекает в несколько 

стадий. Помимо процессов диффузии, химического взаимодействия и 

кристаллохимических превращений в твёрдой фазе необходимо учитывать 

процесс доставки газового восстановителя к поверхности реагирования, а также 

процессы адсорбции восстановителя и десорбции газообразного продукта 

восстановления. 

 Двухстадийная схема косвенного восстановления устраняет кинетические 

затруднения в описании карботермического восстановления, но порождает новые 

термодинамические. А именно, углеродотермическое восстановление проходит 

для многих металлов при температуре менее 750°C, когда регенерация 

монооксида углерода невозможна. Кроме того, углеродотермическое 

восстановление ряда прочных оксидов часто наблюдается при температуре, когда 

регенерация CO возможна, но согласно термодинамическим расчетам монооксид 

не может восстанавливать эти оксиды. Для устранения этих противоречий 

допускают появление различных промежуточных вспомогательных веществ, 

таких как углеводороды, «недокись» углерода, газообразный активный углерод и 

др. 

 Помимо отмеченных противоречий двухстадийной схемы остаются 

необъясненными кристаллохимические превращения в оксиде, особенно на 

заключительном этапе, когда решетка оксида превращается в решетку металла. 

 Газификация (испарение) оксида. Это представление о механизме 

карботермического восстановления оксидов основывается на гетерофазном 

восстановлении, ключевую роль в котором играет газификация 

восстанавливаемого оксида. Оксид, испаряясь со своей поверхности, 

конденсируется непосредственно на восстановителе, где и происходит 
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химическая реакция восстановления. Это можно показать следующими 

реакциями 

MeO(тв) = MeO(газ)      (3) 

MeO(газ)+C(тв)= Me(тв)+CO(газ)    (4) 

 Это представление о механизме восстановления не показывает как 

удаляется монооксид углерода от места протекания реакции. Реакция протекает 

на границе конденсированный оксид – восстановитель. Таким образом, отвод CO 

должен происходить через слой конденсированного оксида, но диффузия 

двухатомных молекул ещё более затруднена, чем диффузия кислорода. 

 Ещё одна проблема применения этих представлений к описанию 

карботермического восстановления это то, что должны происходить 

одновременно два противоположных процесса: испарение и конденсация. Эту 

проблему некоторые исследователи пытались объяснить допущением, что при 

испарении оксида состав пара не соответствует составу твёрдого оксида – при 

испарении происходит частичная диссоциация молекул с образованием 

нестехиометрических оксидов, полимеризация молекул в газовой фазе и т.д. 

Действительно, эксперименты показали образование низших оксидов и 

отмеченоувеличение скорости восстановления углеродом, но механизм этого 

ускорения не объяснен[3]. 

 B. Адсорбционно-каталитическая теория Г.И. Чуфарова (в химии – это 

адсорбция и катализ). 

 Наиболее часто используется двухстадийная схема восстановления оксидов, 

основанная на адсорбционно-автокаталитической теории Г.И.Чуфарова. Согласно 

данной теории, взаимодействие между оксидами и углеродом осуществляется по 

двухэтапному механизму при участии газовой фазы, которая регенерируется 

углеродом по реакции газификации: 

MeO(тв)+СO(газ)= MeO(тв)+СO2(газ),    (5) 

С(тв)+СO2(газ)= 2СО(газ)      (6) 
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MeO(тв)+C(тв)=Me(тв)+CO(газ)     (7) 

 На начальном этапе при достаточно хорошем контакте реагентов 

восстановление происходит локально на границе контакта путем 

непосредственного взаимодействия оксида и твердого углерода. Область прямого 

контакта между твердым восстановителем и оксидом ограничена, а 

коэффициенты взаимной диффузии малы. Реакция является ведущей до тех пор, 

пока на поверхности оксида не образуются твердые продукты реакции в виде 

тонкого слоя, который препятствует диффузии реагентов в твердых фазах. 

 Далее восстановление происходит преимущественно косвенным путем 

через газовую фазу. Основная часть восстановления связана с кинетической 

газификации углерода, которая зависит от температуры процесса и наличия 

окислителей, а заключительная определяется температурой и составом 

конвертированного газа. 

 При восстановлении газами, содержащими углерод, происходит 

науглероживание материала. Содержание углерода зависит как от температуры, 

так и соотношения СО2:СО в газе. В случае восстановления металлов, 

образующих соединения с углеродом, возможно образование карбидов. 

 В зависимости от температуры, состава газов, давления, толщины 

восстановленного слоя, физических свойств контактирующих материалов и т.д. 

может происходит смена процессов, идущих в диффузионном (внешняя и 

внутренняя диффузия) или кинетическом (кристаллохимические превращения) 

режиме. Смена режимов ведет к изменению влияния основных факторов на 

скорость процесса. Развитие адсорбционно- химических воздействий при газовом 

восстановлении железа из его оксидов определяет кинетику процесса 

восстановления, оказывает влияние на формирование пористости твердых 

продуктов восстановления, от который зависит развитие диффузионного 

газообмена и продолжительность восстановления железа из его оксидов. Между 

адсорбированными молекулами монооксида углерода и поверхностными ионами 
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кислорода оксидной фазы происходит электронный обмен, характерный для 

хемосорбции. 

 Роль реакции косвенного восстановления определяется температурой и 

прочностью оксида. По отношению к более прочным оксидам, таким, как Cr2O3, 

TiO2, ZrO2 и т.д., с термодинамической точки зрения монооксид является слабым 

восстановителем, однако на практике отмечаются достаточно высокие скорости 

восстановления газообразными реагентами, которые могут существовать в 

газовой фазе, контактирующей с твердым углеродом. 

 Несмотря на большое количество экспериментальных и теоретических 

работ, термодинамика и механизм процесса твердофазного восстановления по–

прежнему остаются недостаточно изученными. Перечисленные механизмы 

позволяют объяснить процесс восстановления определенных оксидов в различных 

интервалах температур. Единой теории, позволяющей объяснить весь комплекс 

явлений, происходящих в процессе твердофазного восстановления оксидов 

углесодержащими материалами, нет[4]. 

 C. Принцип А.А. Байкова – принцип последовательного превращения 

высших оксидов в низшие (в химии – это правило ступеней реакций Оствальда). 

 А.А. Байков показал, что процесс восстановления совершается ступенчато, а 

именно: высший окисел при взаимодействии с восстановителем переходит в 

низший окисел, который находится в равновесии с газом, состоящим из смеси 

восстановителя и его окисла. Процесс совершается также зонально, протекая 

снаружи вглубь куска или слоя руды, а каждая новая восстановленная фаза 

образует зону, окружающую остальную часть куска, состоящую из более 

окисленной фазы. При этом на некоторой стадии восстановления в центре куска 

еще находится окисел, нетронутый восстановлением, а снаружи куска – 

металлическое железо. В промежуточных слоях находятся окислы железа разной 

степени окисления, содержащие тем меньше кислорода, чем частицы ближе к 

поверхности. На (рисунке 1) показано изменение во времени среднего состава 

кусков магнитного железняка размером в 3 мм при восстановлении его чистой 
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окисью углерода при температуре 900 С°. Из рисунка видно, что если в 

начальный момент материал состоял только из Fe3O4, не считая пустой породы, то 

в процессе восстановления содержание Fe3O4 уменьшалось, a FeO увеличивалось; 

на четвертой минуте стало падать содержание FeO, а металлическое Fe резко 

возрастало. К концу процесса кусок состоял почти полностью из Fe 

металлического. 

 

Рисунок 1 – Восстановление магнитного железняка крупностью  

 3 ммпри 900° окисью углерода (Стальгано). 

 

 Если на абсциссе (рисунок 1)отложить расстояние от центра куска к его 

периферии, то получатся аналогичные кривые. Однако степень восстановления в 

той или иной точке теперь будет относиться не к определенному моменту 

времени от начала восстановления, а к слою куска, удаленному на известном 

расстоянии от центра куска. Временная и пространственная интерпретации 

(рисунок 1) отражают две схемы течения восстановительного процесса: 

ступенчатую, во всей массе куска, и зональную – при достаточно большой 

плотности куска. 

 Это дает основание рассматривать два основных режима 

восстановительного процесса: диффузионный и кинетический. Степень развития 

того или иного процесса определяет действительную скорость восстановления 

железа, зависящую не только от скорости химической реакции, но и от 
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транспорта газа – восстановителя (H2 и CO) к реакционной зоне и обратного 

отвода продуктов реакции (H2O и CO2) в газовую среду. Представления о 

кинетическом и диффузионном режимах применительно к восстановительным 

процессам развиты С.Т. Ростовцевым. А.П. Любан и В.Г. Манчинский 

рассмотрели эти режимы в ряде конкретных случаев[5]. 

 D. Диффузионный и кинетический режимы восстановительного 

процессаС.Т. Ростовцев ( кинетика химических реакций) 

 Газу – восстановителю приходится преодолевать сопротивление не только 

газовой пленки, окружающей кусок руды (внешняя диффузия), но и проходить 

сквозь слой твердого вещества (внутренняя диффузия). При этом чем плотнее и 

крупнее кусок руды, тем труднее диффузия. Нетрудно видеть, что при 

благоприятных условиях для подвода и отвода газа, а также при восстановлении 

малых кусочков руды, интенсивно омываемых газом, скорость процесса не 

лимитируется транспортом газа. В этом случае скорость восстановления 

определяется скоростью чисто химических превращений, т. е. реакция протекает в 

кинетической области, где ярко выражена ступенчатость восстановления окислов. 

В противоположном случае, характеризуемом восстановлением больших и 

достаточно плотных кусков руды, процесс лимитируется транспортом газа 

(скорость диффузии мала), химическая реакция протекает сначала на 

поверхности, а затем, по мере восстановления, проникает внутрь куска 

(фронтальное течение процесса). Как бы ни была велика возможная скорость 

химической реакции, действительная скорость восстановительного процесса 

будет сравнительно невелика, так как физические условия (диффузия и размер 

куска) ограничивают полное использование скорости реакции. Такой режим 

называется диффузионным. При нем четко проявляется зональность 

восстановительного процесса. Если при кинетической схеме процесс протекает по 

всей массе внутри слоя или куска, то при диффузионной – только фронтально. 

Имеется и переходная область восстановления, в которой физические и 

химические факторы процесса играют умеренную роль.  
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 Развив эти представления применительно к процессам восстановления, С.Т. 

Ростовцев на основе математического анализа показал, что режим процесса 

определяется величиной критерия: 

√к´𝐷´ 𝑎,        (8) 

где  к´= ∝ К;𝐷´= 𝛽D; 

 ∝ − поверхность пор в единице объема; 

 К – константа скорости химической реакции; 

 D – коэффициент диффузии; 

 𝛽 – относительный объем пор в куске 

 а – размер куска 

 Величины K' и D' влияют на химические и физические процессы 

следующим образом: 𝜗 = 𝐾´ 𝐶1𝑛, 𝐶2𝑛,      (9) 

 

где 𝜗 – скорость химической реакции; 

 C1 и C2 – количество (концентрация) реагирующих веществ; 

 n1, n2 – количество молекул. 

 Диффузионный поток: 𝑞 = 𝐷´ (𝐶1– 𝐶2),       (10) 

где  С1 и С2 – разность концентраций восстановления в начале и в конце 

 диффузионного потока. 

 При значениях критерия √K'/D'·α больших 10 процесс протекает в 

диффузионной области. Это имеет место при восстановлении крупных кусков, 

при большой скорости реакции и малой диффузии. Наоборот, при критерии 

√K'/D'·α = 0,1 процесс идет по кинетической схеме. При этом высокое значение 

D', обеспечивающее столь низкое значение критерия, открывает возможность 

полного использования того, что может дать скорость реакции. Процесс при этом 
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идет так быстро, как позволяет скорость реакции, если, конечно, величина α 

достаточно мала. В «промежуточной» области значения √K'/D'·α находятся в 

пределах 0,1 – 10, а значения K' и D' близки одно к другому. Следует указать на 

то, что действительная скорость реакции К' определяется не только К– константой 

скорости чисто химического процесса, но и поверхностью контакта материала с 

восстановителем, т. е. поверхностью пор в единицах объема α. Также и диффузия 

характеризуется физическими свойствами материала (D) и объемом пор β. Чем 

больше β, тем при том же значении D газ быстрее диффундирует в глубь куска; 

чем больше α, тем скорость химической реакции при той же константе К больше. 

√К´𝐷´  в выражении √К´𝐷´ · 𝑎.     (11) 

 При этом и размер куска а существенно изменяет ход процесса, несмотря на 

то или иное значение выражения сомножителя[5]. 

 В тех же случаях, когда восстановление невозможно объяснить участием 

СО, роль газообразного реагента отводят разного рода соединениям, часто 

экзотическим, присутствие которых в незначительных количествах иногда 

обнаруживают в тех или иных условиях, парам восстанавливаемых оксидов или 

парам их низших оксидов, которые могут переносить восстанавливаемый 

компонент на поверхность твердого восстановителя. Вместе с тем, практически 

все модели механизма твердофазного восстановления – контактная, 

двухстадийная(адсорбционно-автокаталитическая или диссоциативно-

адсорбционная), оксид сублимационная, газокарбидная, газофазно-твердофазная, 

диссоциативная и другие, рассматривают лишь внешние относительно 

восстанавливаемого объекта акты восстановительного процесса– способ доставки 

реагентов к поверхности реагирования, вид переносимого реагента, определение 

непосредственного восстановителя и т.п. При этом, как само собой 

разумеющееся, считается, что процессы окисления восстановителя и 

восстановления металла развиваются на поверхности их контакта, а реализуемая в 



23 

 

конкретных условиях схема доставки реагентов к поверхности реагирования 

отождествляется с механизмом восстановления. Из этого проистекает мнение о 

множественности механизмов углеродотермического восстановления и даже 

делается вывод о нецелесообразности поисков общего подхода к описанию 

механизма. Кроме того, адсорбционно-каталитическая и другие 

восстановительные схемы исходят из того, что восстановление заключается в 

удалении из руды кислорода. В результате учебной и в научной, в технической 

литературе часто используются словосочетания «восстановление оксидов», 

«восстановление руд», «рудовосстановительные агрегаты», а технологические 

процессы и агрегаты для извлечения металлов из руд ориентированы на 

«выплавку» металлов. Отсюда проистекают огромные энергетические затраты, 

обусловленные необходимостью проведения процессов с плавлением не только 

компонентов руды, но и большого количества балластных добавок, вводимых для 

формирования шлаков с необходимым комплексом свойств. Следует также 

отметить, что современные технологии и агрегаты для извлечения железа из руды 

исторически ориентированы на переработку богатых монометальных руд. Однако 

в ряде регионов с длительно развивавшимся металлургическим производством, 

например в Западной Европе, а в России в первую очередь на Южном Урале, 

запасы таких руд либо уже исчерпаны, либо близки к этому.  В то же время 

вовлечение в переработку бедных, напримерсидеритовых, и комплексных, в 

частности титаномагнетитовых руд, запасы которых способны обеспечить 

устойчивую работу металлургического комплекса на протяжении многих 

десятилетий, требует значительных затрат на их подготовку. Но даже после 

сложной подготовки их использование в доменных печах возможно только в 

ограниченных количествах в качестве добавок к традиционному сырью.  

 Недостаточно успешные попытки переработки комплексных железных руд 

обусловлены, стремлением включить новое сырье в традиционный 

технологический процесс. Делается это на основе теоретических представлений о 

механизме восстановления железа, которые также сформировались 
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применительно к процессам его извлечения из богатых руд.  Вместе с тем, 

извлечение железа из комплексных руд, в которых оно находится в одной 

кристаллической решетке с другими, невосстанавливаемыми при доменной 

плавке металлами, имеет свои особенности, выявление которых позволит не 

только предложить рациональную технологическую схему переработки 

комплексных руд, но и уточнить механизм восстановления металлов в целом. При 

этом необходимо обратить внимание, что из поля зрения исследователей 

фактически выпало важнейшее звено механизма твердофазного восстановления – 

изменения в кристаллической решетке оксида и ее превращение в 

кристаллическую решетку металла. Именно в этом заключается суть 

восстановительного процесса, без которой невозможно представить механизм 

восстановления в целом. Механизм химических процессов может быть понят 

лишь на основе физических теорий, описывающих движение реагирующих 

молекул и осуществляющих акт химической реакции электронов. В последние 

годы исследования с использованием новых возможностей инструментального 

изучения промежуточных продуктов восстановления и привлечение известных 

положений физики твердого тела о дефектах реальных кристаллов позволяют в 

значительной мере устранить этот недостаток[2]. 

Вывод по разделу два 

 Таким образом, основными механизмами карботермического 

восстановления металлов из оксидов являются: 

–контактно-диффузионное (прямое) взаимодействие; 

– адсорбционно-каталитический 

– принцип последовательного превращения высших оксидов в низшие 

–диффузионный и кинетический режим восстановительного процесса. 
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 3 АНАЛИЗ ФАЗОВОГО СОСТАВА РУДЫ И ГОРНОЙ ПОРОДЫ 

 При изучении состава руд и горных пород, помимо определения 

содержания в них того или иного химического элемента, бывает необходимо 

определить минерал (минеральный вид), в состав которого входит данный 

элемент. Элемент может образовывать собственные минералы (соединения) или 

входить в состав минерала как изоморфная примесь. 

 Первая задача фазового анализа – определение формы нахождения 

элемента, т.е. диагностика минеральной формы (фазы), с которой связан элемент, 

и определение ее содержания.  

 Вторая задача – определение фазового состава, т.е. диагностика всех 

минеральных фаз с количественной оценкой их содержания. 

 По данным количественного фазового анализа руд и горных пород, 

проводят минералогическое картирование геологических объектов, оценивают 

технологические свойства минерального сырья, и контролируют процессы его 

обогащения и технологической переработки. 

 Полная фазовая минеральная характеристика обеспечивает комплексное 

использование минерального сырья. 

 Следует различать частичный (частный) и полный анализ фазового состава 

минеральных объектов. При частичном фазовом анализе определяются 

минеральные формы нахождения одного элемента и количество одной или 

нескольких его минеральных форм в пробе.  

 При полном анализе проводится диагностика и оценка содержания всех 

минеральных фаз руды или продуктов ее технологической переработки. При 

анализе фазового состава минеральных объектов используют методы, успешно 

применяемые в физике твердого тела. Вместе с тем не утратили значения и 

совершенствуются ставшие традиционными химический, минералогический 

(оптический) методы анализа фазового состава[6]. 
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 3.1 Фазовый анализ железных руд 

 Железная руда – горная порода, которая по массовой доле железа и форме 

его нахождения может быть использована для промышленного извлечения 

металла. 

 К основным типам промышленных железных руд относят: железистые 

кварциты в осадочных и вулканогенно-осадочных породах;гематит-магнетитовые 

руды в вулканогенно-осадочных породах;магнетитовые руды в осадочных и 

вулканогенно-осадочных породах(скарновых);титан-магнетитовые и ильменит- 

магнетитовые руды в основных и ультраосновных магматических 

породах;лептохлорид-гидрогетитовые (бурожелезняковые оолитовые руды в 

осадочных породах). 

 В состав железных руд входят рудные минералы железа: безводные оксиды 

(магнетит, гематит,мартит); гидроксиды (гетит, гидрогетит, гидрогематит); 

карбонаты (сидерит, сидероплезит и др.).  

 К нерудным относятся алюмосиликаты (хлорит, биотит), щелочные 

амфиболы, пироксен, куммингтонит, железная слюда и др. В состав нерудных 

минералов кроме железа, входят кремний, магний, кальций, алюминий, щелочные 

металлы и другие элементы, затрудняющие металлургическую переработку руд. 

 Железные руды, не отвечающее требованиям металлургического передела, 

подвергают в зависимости от минерального состава различным способам 

обогащения. При исследовании обогатимости руд необходимы количественные 

данные физико-химических свойств (объемная масса, плотность, пористость, 

работа разрушения, магнитные свойства); минерального – петрографическая 

характеристика с описанием текстурно-структурного рисунка (типы, крупность, 

размеры, рудная и нерудная вкрапленность) и минералогического состава по 

слоям. Для детального изучения вещественного состава железистых пород 

используют полный химический, спектральный и фазовый анализы. 
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 Фазовый анализ железных руд – дает возможность при проектировании 

обогатительных фабрик и планировании производства более точно учитывать 

природные технологические свойства руд[7]. 

 Большую роль при изучении вещественного состава полезным ископаемых 

играет фазовый анализ. Термин « фазовый » анализ включает понятие, что каждое 

химическое соединение или минерал представляет собой однородное вещество, 

являясь отдельной «фазой» в смеси различных соединений. В основу «фазового» 

анализа руд положены различия в химических свойствах минералов. 

 Фазовым анализом называют совокупность физических, физико-

химических и химических методов изучения вещественного состава полезных 

ископаемых, которые дают возможность выяснить распределение элемента по 

минеральным составляющим. Фазовый химический анализ применяется для 

изучения вещественного состава минерального сырья. 

 В отличие от общего химического анализа, который определяет только 

общее содержание каждого элемента в анализируемом материале, фазовый анализ 

выясняет: в виде каких минеральных форм или соединений находятся элемент в 

сырье; химический состав минералов, не прибегая к отбору мономинеральной 

фракции; форму взаимосвязи элемента с минеральными составляющими руды т.е. 

выясняет наличие изоморфной примеси или самостоятельных минералов. 

Изоморфные вещества – это разные вещества, кристаллизующиеся в одной и той 

же кристаллической форме. Например, PbSO4 и SrSO4. Они образуют смешанные 

кристаллы и осаждаются вместе.  Фазовый анализ выясняет крупность 

включений минеральных зерен в руде. Фазовый анализ широко применяется в 

лабораториях научно- исследовательских институтов, геологических управлений, 

горно-обогатительных комбинатов[8]. 
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Вывод по разделу три 

 Большую роль при изучении вещественного состава полезных ископаемых 

играет фазовый анализ. Фазовый анализ оценивает химический состав и 

количества отдельных фаз в рудах, сплавах, полупроводниках и др. 

 В свою очередь, фазовый анализ делится на качественный и 

количественный анализ. 
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 4 КАЧЕСТВЕННЫЙ И КОЛИЧЕСТВЕННЫЙ АНАЛИЗ 

 Аналитическая химия относится к прикладным наукам. Химический 

анализ– это конкретный анализ(по существу сервис) объектов с использованием 

методов, рекомендуемых аналитической химией.  Первоначально химические 

методы анализа сводились к качественному анализу руд и других веществ. 

Основателем качественного анализа считают английского ученого Роберта Бойля 

(Ирландца, 1627-1691 гг.). Лишь потом стали развиваться методы 

количественного анализа[8]. 

 К качественному фазовому анализу относятся: микроскопические 

исследование (изучение шлифов в проходящем свете); термографическое -

наблюдение экзо - и эндотермических процессов отдачи воды, термической 

диссоциации, изоморфных превращений; рентгенографическое - сопоставление 

рентгенограмм исследуемого материала с рентгенограммами эталонных образцов, 

что позволяет установить наличие или отсутствие тех или иных соединений в 

составе исследуемого материала[7]. 

 Качественный фазовый анализ проводят сравнением экспериментальных 

значений межплоскостных расстояний и относительных интенсивностей с 

эталонными рентгенограммами, так как каждое вещество имеет свою картину 

расположения линий на рентгенограмме.  

 Метод основан на том, что большинство тепловых эффектов, протекающих 

в веществе, остается неизменным независимо от того, находится взятое вещество 

в чистом виде или же в смеси с другими слоями, если только вещества, входящие 

в данную смесь, не вступают в химическое взаимодействие, исключением 

являются эффекты плавления и кипения, которые во многом зависят от наличия 

примесей и поэтому не могут служить целям идентификации того или иного 

вещества в смеси. 

 Качественный фазовый анализ упрощается, если известен химический 

состав и типы возможных фаз. Объектом исследования в фазовом анализе 

является металлы, сплавы, минералы, руды. С помощью фазового анализа 
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определяют состав неметалических включений в металлах (оксидов, сульфидов, 

нитридов, карбидов), изучают распределение легирующих элементов в 

многофазных сплавах. Минералы в большинстве случаев содержат различные 

примеси в форме включений и в то же время минералы являются фазовыми 

составляющими руд как гетерофазных систем. Для разработки рационального 

технологического процесса отделения ценных компонентов руды от пустой 

породы и дальнейшей переработки концентрата необходимо знать минеральный 

состав руды[9]. 

 К количественному фазовому анализу можно отнести расчетный метод по 

данным полного химического анализа, метод механического разделения 

минералов (отмучивание,разделение в тяжелых жидкостях, центрифугирование, 

магнитная сепарация). Однако механическое разделение не дает возможности 

получить мономинеральные фракции[7]. 

 Количественный анализ, определение содержания (массы, концентрации и 

т.п.) или количеств, соотношений компонентов в анализируемом образце. 

Определяемыми компонентами могут быть атомы, молекулы, изотопы, фазы, и 

т.п. Количественный фазовый анализ базируется на том экспериментальном 

факте, что интенсивности дифракционных спектров отдельных фаз зависят от их 

процентного содержания в исследуемом образце. Однако эта зависимость 

достаточно сложна и не выражается в виде удобных для расчета математических 

формул. Поэтому для количественного фазового анализа используют 

полуэмпирические методы, заключающиеся в сравнении относительных 

интенсивностей дифракционных линий каждой из присутствующих в образце фаз 

с интенсивностями дифракционных линий для смесей тех же фаз с известным 

соотношением[10]. 
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 Вывод по разделу четыре 

 Качественный анализ решает вопрос: какие компоненты входят в состав 

соединения, минерала, из каких химических элементов состоит анализируемое 

вещество, ионы, группы атомов или молекулы входят в его состав. 

 Количественный анализ позволяет установить количественные 

соотношения составных частей исследуемого вещества. В отличие от 

качественного анализа количественный анализ дает возможность определить 

содержание отдельных компонентов вещества или общее содержание 

определяемого вещества. 
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 5 ПРОГРАММНЫЙ КОМПЛЕКС IMAGEJ 

 ImageJ– свободно распространяемое кроссплатформенное ПО.ImageJ 

позволяет отображать, редактировать, анализировать, обрабатывать, сохранять и 

печатать 8-битные, 16-битные и 32-битные изображения. Комплекс может читать 

многие форматы изображений, такие как TIFF, PNG, GIF, JPEG, BMP, DICOM, 

FITS, а также raw форматы. ImageJ поддерживает стеки – серии изображений, 

которые объединены в одном окне, а многопоточные трудоемкие операции. В 

ImageJ можно вычислять площади, статистические показатели пиксельных 

значений различных выделенных областей интереса на изображениях, которые 

выделены вручную или при помощи пороговых функций. Комплекс может 

измерять расстояния и углы. Он может создавать гистограммы плотности и 

рисовать профили линий. ImageJ поддерживает стандартные функции обработки 

изображений, такие как логические и арифметические операции между 

изображениями, манипуляции с контрастностью, свертки, Фурье–анализ, 

повышение резкости, сглаживание, обнаружение границ и медианный фильтр. 

Комплекс поддерживает любое количество одновременно используемых 

изображений, ограничение связано только с объёмом доступной памяти[11]. 

 5.1 Программный пакет ThixometPro 

 ThixometPROпредставляет автоматизированное рабочее место 

металлографа и предназначен для модернизации оборудования и методов 

металлографических исследований на основе современных средств получения и 

компьютерной обработки изображения. Анализатор изображения Thixomet PRO 

был разработан на базе профессиональной карты ввода изображения в 

персональный компьютер (ПК) MatroxMeteor II и библиотек обработки 

изображения MIL–7.1 фирмы Matrox. Thixomet PRO поддерживает любые 

способы ввода изображения в ПК, включая цифровые и web-камеры, сканеры и 

др. Использование современных профессиональных аппаратных программных 
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позволило создать высокопроизводительный и гибкий анализатор изображения, 

быстро адаптируемый для решения задач количественной металлографии сталей 

и сплавов, а также других материалов.  

 Одной из неразрешимых в рамках традиционной количественной 

металлографии задач является проблема пограничных объектов, которые 

расположены на краю поля зрения. Поскольку часть площади таких объектов 

расположена вне видимого в окуляры или захваченного камерой поля зрения, то 

оценить метрические характеристики таких объектов невозможно. Исключение из 

анализа пограничных объектов приводит к значительным проблемам 

воспроизводимости результатов измерений от поля к полю. Существуют 

стереологические методы учета пограничных объектов для минимизации или 

устранения системной ошибки, связанной со вкладом пограничных объектов 

(методы Джефриса, Салтыкова, Гандерсена), однако они относятся только к 

измерениям среднего числа объектов на единицу площади и не разрешают 

проблемы оценки метрических параметров таких объектов структуры. Другой 

такого же рода проблемой является невозможность в рамках традиционной 

металлографии наблюдать в микроскоп обширную площадь поля зрения, но с 

высоким разрешением.  

 В Thixomet PRO обе эти задачи разрешены созданием алгоритма склеивания 

смежных полей зрения «на лету»: пока предметный столик микроскопа 

перемещается на очередное смежное поле зрения, предыдущее поле прецизионно 

«пиксель в пиксель» стыкуется к полю, захваченному накануне. Итак, поле за 

полем формируется панорама размером в несколько десятков или сотен полей 

зрения и разрешением несколько десятков мега пикселей, при этом удельная 

площадь пограничных объектов сокращается в сотни раз, а воспроизводимость 

результатов измерений возрастаетмногократно. Модульный принцип 

программного обеспечения Thixomet PRO, реализованный с помощью 

специальных модулей (plug-in-ов), позволяет формализовать любую 

практическую задачу количественной металлографии, настроив анализатор на 
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решение только этой задачи. При этом получение полной количественной 

информации о структуре, в том числе оформленной в виде отчета[12]. 

 

Вывод по разделу пять 

 Программные обеспечения ThixometPro, ImageJдают возможность 

обрабатывать изображения с высокой точностью с минимальными временными 

затратами. 
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 6 ИСХОДНЫЕ МАТЕРИАЛЫ 

 Объект исследования: 

 Дунит – магматическая плутоническая горная порода ультраосновного 

состава. Состоит из более 90% оливина(2MgOSiO2)(2FeOSiO2) с содержанием от 

3-12% фаялитового компонентаFe2SiO4и содержит примерно 10% (масс.) железа. 

В качестве примесей содержит до 5%хромшпинелида. Изображение исходного 

дунита до восстановления (рисунок 2) и химический состав приведен в (таблица 

4). 

 

Рисунок 2 – Поверхность исходного дунита до восстановления 

Таблица 4 – Химический состав исходного дунита(состав фаз в спектрах в ат. %) 

 O Mg Al Si Cr Fe 

Спектр 1 61 4,3 4,3 0,2 15,1 14,8 

Спектр 2 57 25,7 0,1 14,6 0,0 2,5 

Спектр 3 66 23,3 0,1 6,4 0,0 3,8 

Спектр 4 65 20,5 0,1 12,8 0,0 1,8 
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 6.1 Методика экспериментов 

 Опыт проводили в герметизированной печи сопротивления Таммана с 

графитовым нагревателем. Дунит подвергали твердофазному карботермическому 

восстановлению. Первый образец засыпали твердым восстановителем (графит) с 

избытком, второй образец восстанавливали в среде СО, без графитовой 

засыпки(рисунок 3).В рабочее пространство печи устанавливали подготовленные 

корундовые тигли с образцами дунита в виде кубиков 1см3. Закрытую крышкой 

печь нагревали до температуры 1300°С и выдерживали в течение 60 минут. После 

выдержки образец охлаждали вместе с печью до комнатной температуры. 

 

Рисунок 3 – Схема экспериментальной установки. 1– корпус печи 2 – графитовый  

  нагреватель 3 –термопара 4 –мультиметр 5–корундовый тигель  

  6 –твердый восстановитель (графит) 7 – образец дунита 

 

 После эксперимента полученные образцы заливали эпоксидной смолой в 
смеси с затвердителем (рисунок 4) и шлифовали на станке. 
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Рисунок 4 – Кусочки дунита шлиф после твердофазного карботермического 

восстановления 

 Фотографии образцов для исследования снимали на оптическом 

микроскопепри увеличении х1000. На компьютере, связанном с оптическим 

микроскопом, уставлен программный пакет ThixometPrо, помощью которого 

обрабатывалиизображения полученные с оптического микроскопа. Изображения 

использовали для расчета: количеств общей площадиисреднего размера частиц – 

в исследуемом образце. 

 

 Методика работы с программойThixometPro.В стартовом диалоге 

создавали новый проект, в котором задали тип микроскопа и его 

увеличение.Увеличения микроскопа калибровканазначается автоматически в 

соответствии с ранее выполненными настройками микроскопа.Выбирали удобное 

для работы увеличение.Изготовливали панорамы в трансляции и рабочем 

окне.Клавиша «Пробел» позволило захвачивать изображенияв Thixomet Pro. 

Таким образом склеевали области изображения.С исходного панорамного снимка 

обрезали область в 8800 мкм2(1 изображениепри увеличении x1000), в95700 

мкм2(примерно 12 изображений) и 1 млн. мкм2(примерно 12 

изображений)который приведен в (рисунок 6) далее которые обрабатывали для 

цветовой гистограммы. 
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Рисунок 6 – Панорамное изображение поверхности дунита 

(А) площадь поля 95700 мкм2; (В) площадь поля 1млн. мкм2 

 Для распознавания различных объектов структуры, отличающихся по 

яркости илицвету использовали диапазоны окрашивания в окне цветовых 

гистограмм.Вкладка «Тон» отображает распределение пикселей по цветам от 

0 (красный) – 255 (красный). В данном случае все фотографии окрашивались в 

диапазоне 140 (для твердого восстановителя), 160(в среде СО).После 

выявленияобъекта структуры, получаем гистограмму его распределения, 

пообъему или по количеству. Всеполученные результаты,экспортировали MS 

Excel или MS Word, а так же в графический файл в виде гистограммы(*.jpg). 
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 Методика работы спрограммойImageJ. С помощью программы ImageJ 

1.8.0_60 анализировали панорамное изображениеполученное с TixometPro. 

Изображения обрабатывали в условиях таких как в ThixometPro: диапазоны 

окрашивания, увеличение микроскопа, площади изображения. 

 Определилимасштаб в панели инструментов. Это окно использовали для 

задания пространственного масштаба изображения. Результаты измерения в 

данном случаепредставляются в заданных калибровочных единицах, 

микронах.Перед запуском этой команды задали начальные (уже 

известные)расстояния. Для этого выбрали инструмент «Линия» на панели 

инструментов,проводили прямую линию на изображении и нажали вкладку«Set 

Scale».Во вкладке«Known Distance» вводили то число, которому соответствует 

линия на изображении (например, 1000 микрон). В поле «Unit of Length» вводили 

параметры измерения – пиксели, миллиметры, сантиметры, метры. 

Послевыполнения всего вышесказанного ImageJ производить все подсчеты 

сучетом заданных параметров и калибровочных единиц.Для сохранения 

информациив текстовом файле, выбрали команду «Image», пункт «Showinfo». 

 Для выделения металлических частицпо цвету, выбрали меню Imageпункт 

«Adjast», в нем пункт «ColorTreshold», путем передвижения верхнего ползунка 

регулировали выделение частиц металла, в данном случае в диапазоне от 140 

(твердый восстановитель), 160 (восстановление в среде СО). 

 Выделенные частицы, приводилив суммарной расчет площади, которую 

занимает на фото металлическая фаза. Получили сведения о площадях каждой 

отдельной металлической частицы. Для этого, в контекстном меню 

Analyzeвыбирали пункт «Analyzeparticles». Информация «Summary», 

предоставляет информацию общей площади металлических частиц на 

фотографии. Сохраняли показанную в окне «Results», информацию о площадях 

каждой металлической частицы(приложение А). 
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 6.2 Результаты экспериментов 

 Состав металлических частиц соответствует железу (Fe) (рисунок 7, спектр 

1), оксидная фаза представлена форстеритом Mg2SiO4 (спектры 2,5,9,11); 

оливином Fe0.16Mg1.86SiO4 (спектры 1,4,10); 

шпинелоидомFe2.16Mg0.31Si0.53O4(спектры 3);и небольшим количеством 

Mg14(SiO4)5O4 (спектр 7, 8, 13, 14); который указан на изображении (рисунокa, б, 

в, г) химический состав указан в (таблице 6) 

 

 

Рисунок 7 – Изображение металлической частицы с электронного микроскопа 

Таблица 5 – Химический состав металлической частицы 

Спектр Mg Al Si Fe 

Спектр 1 0.89 0.34 0.84 97.93 
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Рисунок а, б, в, г – Изображение поверхности дунита после восстановления  

Таблица 6 – Химический и фаз состав дунита после восстановления (фаз в 
спектрах, ат. %) 

 Спектр O Mg Al Si Cr Fe 

 

Оливин Fe0.16 Mg1.86 SiO4 

1 

4 

10 

59 

56 

59 

24,4 

26,1 

24,5 

0,0 

0,1 

0,0 

13,9 

15,3 

14,2 

0,0 

0,0 

0,0 

2,5 

2,9 

2,7 

 

Форстерит Mg2SiO4 
2 

5 

9 

11 

58 

56 

60 

58 

25,5 

25,1 

22,5 

24,5 
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 В результате работы с программными пакетами получали снимки с 

оптического микроскопа площадью: 8800 мкм2(рисунок  8), 95700 мкм2 (рисунок 

9, 10) и 1 млн. мкм2 (рисунок11, 12),по которым определялиплощади каждой 

частицы, общее количество и средний размер частиц.  

 

Рисунок 8– Поверхность дунита после восстановления твердым углеродом при 

температуре 1300°С и выдержке 1 час (площадь снимка 8800 мкм2) 

 

Рисунок 9 – Поверхность дунита после      
восстановления твёрдым углеродом 

при температуре 1300°С и выдержке 

 1 час(площадь снимка 95700 мкм2) 

 
Рисунок 10–Поверхность дунита после 

восстановления в среде СО при 
температуре 1300°С и выдержке 1 
час(площадь снимка 95700 мкм2) 
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Рисунок 11 –Поверхность дунита после 
восстановления твёрдым углеродом 

при температуре 1300°С и выдержке 1 
час(площадь снимка 1 млн. мкм2) 

 

Рисунок12 –Поверхность дунита после 
восстановления в среде СО при 

температуре 1300°С и выдержке 1 
час(площадь снимка 1 млн. мкм2) 

 

Таблица 7 – Количественные данные с площади поля 95 700 мкм2 

Программный 
пакет 

ImageJ TixometPro  ImageJ Tixomet Pro 

 

 

Твердый восстановитель 
(графит) 

Восстановление в среде СО 

Количество  
частиц, шт 

481 493 111 121 

Общая площадь  
частиц, мкм2

 

1119,61 901,19 

 

326,44 320,36 

 

Средний размер  
частиц ,мкм2

 

2,32 

 

1,82 

 

2,94 2,64 

 

Общаяплощадь 

частицв % 

1,16 

 

0,94 

 

0,34 0,33 
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Таблица 8 –Количественные данные с площади поля 1млн. мкм2 

Программный 
пакет 

ImageJ TixometPro ImageJ TixometPro 

 

 

Твердый восстановитель 
(графит) 

Восстановление в среде СО 

Количество 

частиц, шт 

1773 1857 989 1033 

Общая площадь 

частиц, мкм2
 

8426,62 7257,96 1851,55 1373,33 

 

Средний размер 

частиц ,мкм2
 

4,75 3,90 1,87 

 

1,32 

Общая площадь 

частиц в % 

0,84 0,72 0,18 0,13 

Таблица 9 – Расчет количественных данных по оценке степени восстановления 
железа 

Программный пакет ImageJ Tixomet Pro ImageJ Tixomet Pro 

  
Прямое восстановление 

(графит) 
Косвенное восстановление 

(СО) 

Общая площадь 
частицна площади  

95700 мкм2 

100 

 

100 

 

29.16 

 

35.55 

 

Общая площадь частиц 
на площади 1 млн. мкм2 

 

100 

 

100 

 

21.97 

 

18.92 
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 Рисунок 13– Диаграмма количественных данных с площади поля 95 700 мкм2 

 

Рисунок 14– Диаграмма количественных данных с площади поля 1 млн. мкм2 
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Восстановление в среде СО (ImageJ) Восстановление в среде СО (Tixomet)

1773

8426.62

475

1857

7257.96

390

989

1851.55

187

1033
1373.33
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Общая площадь
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Восстановление в среде СО (ImageJ) Восстановление в среде СО Tixomet Pro
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6.3 Обсуждение результатов 

Результаты методики. 

 В результате работы с программами Thixomet Pro и ImageJ,определили 

количественные параметры: количество частиц, площадь каждой частицы и 

средний размер. В процессе твердофазного карботермического восстановления 

металла в оксидах с малым содержанием железа восстановление металла 

протекаетво всем объеме куска, что облегчает удобство определенияколичеств и 

размеров частиц. 

 На программном комплексе ThixometPro, ImageJ были рассчитаны 

количественные данные.На программном комплексе Для ImageJ в условиях 

эксперимента с использованием твердого восстановителя на исследуемой области 

панорамы площадью S= 8800 мкм2восстановилось 96 частиц со средним размером 

0,92 и общей площадью металла 88,37 мкм2. 

 Для ThixometProв условиях эксперимента с использованием твердого 

восстановителя на исследуемой области площадью S = 8800 мкм2восстановилось 

107 частиц со средним размером 0,97 и общей площадью металла 86,04 мкм2. 

 ДляImageJ в условиях эксперимента с использованием твердого 

восстановителя на исследуемой области панорамы площадью 

S=95700мкм2восстановилось 481 частиц со средним размером 2,32 и общей 

площадью металла 1119,61мкм2. В среде СО восстановилось 111, со средним 

размером 2,94 и общей площадью металла 326,44мкм2; 

 Для ThixometProв условиях эксперимента с использованием твердого 

восстановителя на исследуемой области площадью S=95700мкм2восстановилось 

493 частиц со средним размером 1,82 и общей площадью металла 901,19мкм2. В 

среде СОколичество восстановленных частиц 121, со средним размером 2,64 и 

общей площадью металла 320,36мкм2; 

 Также в ImageJв условиях эксперимента с использованием твердого 

восстановителя на исследуемой области площадью S = 1млн.мкм2восстановилось 
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1773 частиц со средним размером 4,75 и общей площадью металла 8426,62мкм2. В 

среде СО к выделению на S = 1млн.мкм2восстановилось 989 частиц со средним 

размером 1,87 и общей площадью металла 1851,55мкм2; 

 Для ThixometProв условиях эксперимента с использованием твердого 

восстановителя на исследуемой области площадью S=1млн.мкм2 восстановилось 

1857 частиц со средним размером 3,90 и общей площадью металла 7257,96 мкм2. 

В среде СО к выделению на S = 1млн.мкм2 восстановилось 1033 частиц со 

средним размером 1,32 и общей площадью металла 1373,33мкм2;  

 Две методики определения количественных параметров выделения 

металлических частиц в зависимости от условий эксперимента, с использованием 

твердого восстановителя или восстановления газом СО, дают похожие 

результаты. 

 Это отражает надежность полученных результатов. Существующая 

незначительная разница в полученных исходных результатах количественных 

параметров обусловливается разными алгоритмами работы программ. 

 Таким образом, разработанную методику определения количеств и размеров 

восстановленных металлических частиц из оксидной решетки при 

карботермическом восстановлении можно применять для исследования 

количественных параметров восстановленного металла и для других комплексных 

оксидов. 

 Обсуждение результатов процессов восстановления . 

 Полученные результаты свидетельствуют о том что в условиях 

эксперимента с использованием твердого восстановителя (графит), выделилось 

больше металла, чем в условиях косвенного восстановления газа СО.  

 Исходя из полученных данных количественных параметров можно условно 

оценить промежуточный результат развития процесса восстановления. Приняв 

восстановление железа графитом за 100%, можем определить 

процентметаллизированного железа газом СО. Приведём пример для 
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программного пакета ImageJ. Итак, взяв в расчет данные по площади ( 1млн. 

мкм2) металла восстановившегося твёрдым восстановителем 8426,62 мкм2, а при 

косвенном восстановлении 1851,55мкм2рассчитываем пропорцию. Таким образом 

процентное содержания железа при восстановлении газом СО составляет 21,96 %.  

 По площади металла (95700 мкм2) восстановившегося твёрдым 

восстановителем 1119,61 мкм2, а при косвенном восстановлении  901,19 

мкм2рассчитываем пропорцию. Таким образом процентное содержания железа 

при восстановлении газом СО составляет 29,16 %. 

 Такойподход определения степени металлизациивосстановленного железа 

хоть и условный, номожет стать основой для дальнейших расчетов среднего 

расстояния между частицами и диффузии катионов металла во вновь 

образующуюся новую твёрдую фазу. 
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ЗАКЛЮЧЕНИЕ 

 Разработана надежная методика определения количественных параметров 

выделения металлических частиц в комплексных оксидах с равномерным 

распределением восстанавливаемого металла при твердофазном 

карботермическом восстановлении. 

 Сравнены полученныерезультаты из двух программных комплексов, по 

определению: количеств, размеров каждой частицы, средней площадичастиц и 

общей площади металла. 

 Кроме того использование панорамного склеивания позволило получить 

результаты из обширного поля зрения(почтив 10 раз) и значительно снизило 

погрешность связанную с пограничными выделениями металлических частиц при 

анализе небольших изображений. 

 Определен процент металлизированного железа. 
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ПРИЛОЖЕНИЕ А 

(обязательное) 

Summary 

Изображение Количество 

частиц, шт 

Общая 
площадь 

частиц, мкм2 

Средний 
размер 

частиц ,мкм2 

Общая 
площадь 

частиц в % 

1000.bmp 1773 8426.577 4.753 0.868 

 

 

Results 

Штук Частица Размер частиц Min Max 

1 0.393 151.952 140 169 

2 0.243 148.538 142 166 

3 1.010 160.981 140 183 

4 0.019 144.000 144 144 

5 0.019 145.000 145 145 

6 0.973 170.365 140 205 

7 7.407 210.202 140 254 

8 0.037 141.000 140 142 

9 0.150 142.875 140 147 

10 0.262 146.500 140 156 

11 6.976 217.783 140 254 

12 0.599 161.719 140 189 

13 16.160 226.169 140 254 

14 0.019 140.000 140 140 

15 0.468 154.600 140 170 

16 1.403 174.107 140 226 

17 1.178 166.159 140 198 

18 0.337 153.778 142 166 

19 1.590 176.282 140 213 

20 

.. 

5.817 

.. 

201.151 

.. 

140 

.. 

254 

.. 
 

 


