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Цель. Получение химически стабильного электролитического порошка железа с регулируемой формой 
и размером частиц, с требуемыми структурными, физическими и функциональными свойствами. 

Методика. Экспериментальные исследования проводили в соответствии с планом полного фактор-
ного эксперимента (ПФЭ) 23, а также с применением корреляционно-регрессионного анализа. Фазовый 
состав окалины и железного порошка определяли с применением установки ДРОН-2. Химический состав 
материалов определяли с применением метода масс-спектроскопии. 

Результаты. По результатам экспериментов получены полиномиальные модели, которые адекват-
но описывают установленные взаимосвязи изучаемых параметров. Полученные модели позволили оце-
нить степень совместного влияния технологических параметров процесса электролиза и состава элек-
тролита на химические свойства дисперсного железного осадка, а также определить эффективность 
варьирования данными параметрами при синтезе железного порошка высокой химической чистоты.

Научная новизна. Впервые определены закономерности совместного влияния технологических фак-
торов процесса электролиза (катодной плотности тока, температуры и скорости циркуляции электро-
лита), а также состава электролита на химическую чистоту железного порошка. 

Практическая значимость. Практическое значение полученных результатов состоит в том, что 
определены оптимальные уровни основных технологических параметров электроосаждения дисперсного 
железа с целью обеспечения заданных регулируемых характеристик железного электролитического по-
рошка и расширения областей его применения. (Ил. 2. Табл. 6. Библиогр.: 8 назв.)
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стабильность, скорость циркуляции электролита, температура электролита, катодная плотность 
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Постановка проблемы. Стабильность хи-
мического состава металлических порошков 
является одним из важнейших их потребитель-
ских свойств. Традиционно для изготовления 
большинства изделий из порошковых металлов 
удовлетворительным является содержание ос-
новного металла в порошке 98…99 %, а для из-
готовления изделий, обладающих специальны-
ми свойствами, требуются порошки еще более 
высокой чистоты [1–3]. 

Предельное содержание примесей в порош-
ках определяется допустимым содержанием их 
в готовой продукции. Исключение составляют 
оксиды, которые могут быть удалены при спе-
кании изделий из порошков. В большинстве по-
рошков допускается содержание кислорода в 
пределах 0,2…1,5 %, что соответствует содержа-
нию оксидов в пределах 1…10 %. Более высокое 

содержание оксидов снижает прессуемость по-
рошка и прочность формовок из него затрудня-
ет спекание и ухудшает механические свойства 
получаемых изделий.

Среди известных способов получения желез-
ных порошков электролиз имеет ряд преиму-
ществ, особенно при необходимости получения 
в массовых масштабах продукта с определен-
ными физико-химическими свойствами, удов-
летворяющими потребности отдельных видов 
производств. Высокая дисперсность, хорошо 
развитая поверхность и дендритная форма ча-
стиц электролитических порошков вообще и 
железа в частности делают их пригодными для 
производства металлокерамики, в процессах 
синтеза некоторых специальных сортов элек-
тротехнического железа, пористых антифрик-
ционных материалов [1–3].
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железа обладают высокой степенью чистоты. В 
ряде случаев удается синтезировать порошки, 
содержащие до 99,7 % железа. В высокодисперс-
ных электролитических железных порошках 
(размер частиц от 2 до 10 мкм) такой чистоты 
отсутствует магнитный гистерезис, что делает 
данный материал необычайно ценным в элек-
тротехнической промышленности (сердечни-
ки для высокочастотных установок, магнитные 
сердечники для катушек в телефонии и теле-
графии, для щеток переключателей, для индук-
ционных катушек и различных других целей).

Механизмы влияния отдельных параметров 
электролиза на свойства катодного осадка, в 
частности железного, изучены и представлены в 
ряде работ [1–3; 5; 6]. Однако для регулирования 
свойств порошка железа и эффективного управ-
ления процессами синтеза порошка с требуемы-
ми и прогнозируемыми свойствами, необходимо 
понимать механизмы совместного влияния основ-
ных параметров процесса электроосаждения на 
структуру и эксплуатационные свойства осадка.

В этой связи значительный интерес представ-
ляет вопрос о степени количественного влияния 
параметров электролиза, а также совместного 
действия различных факторов на комплекс тех-
нологических и физико-химических свойств ме-
таллических порошков, что ранее исследовано 
авторами применительно к получению порош-
ков меди и никеля [4–8]. Решение этих вопросов 
позволит оптимизировать режим электролиза и 
прогнозировать, в том числе, химические свой-
ства электролитического порошка железа.

Цель и задача исследований. Цель иссле-
дований – установление возможности синтеза 
химически стабильного электролитического 
порошка железа с регулируемой формой и раз-
мерами частиц, с требуемыми структурными, 
физическими и функциональными свойствами.

Задача исследований – оценить степень вли-
яния технологических параметров процесса 
электролиза, а также состава электролита на 
свойства дисперсного железного осадка, а также 
определить эффективность варьирования дан-
ными параметрами при синтезе железного по-
рошка высокой химической чистоты.

Методика исследований. Эксперименталь-
ные исследования проводили в соответствии 
с планом полного факторного эксперимента 
(ПФЭ) 23, а также с использованием корреляци-
онно-регрессионного анализа.

Фазовый состав исходного сырья и гото-
вого продукта определяли с применением 
установки ДРОН-2. Химический состав мате-
риалов определяли с применением метода масс-
спектроскопии.

Для синтеза дисперсного катодного железа 
использовали электролиты, полученные пу-
тем обработки размолотой прокатной окалины 
серной кислотой (использовали окалину трубо-
прокатного цеха № 4 ОАО «Интерпайп-НТЗ»). 
Фазовый и химический состав использованной 
прокатной окалины представлены на рис. 1 и в 
табл. 1.

Таблица 1
Химический состав прокатной окалины

Содержание компонентов, мас. %

Feобщ. Fe2O3 FeO SiO2 MnO S P C O2

72,5 37,15 59,65 0,45 0,51 0,02 0,05 0,31 22,35

После обработки окалины серной кислотой 
электролиты подвергали фильтрации и кор-
ректировали для соответствия их химического 
состава заданным условиями эксперимента ин-
тервалам варьирования.

Процесс электролитического осаждения дис-
персного железа вели с использованием сталь-
ного растворимого анода и титанового катода. 
Электролит – сульфатный; форма катода – пла-
стина; время электролиза – 1 час.

Результаты исследований. В первой серии 
опытов изучали совместное влияние на химиче-
скую чистоту дисперсного железного осадка сле-
дующих факторов электролиза: плотность тока 
(i, А/дм2), температура электролита (t, °С) и ско-
рость циркуляции электролита (ν, об./мин). Хи-
мическая чистота дисперсного продукта оцени-
валась массовой концентрацией железа в осадке 
(С(Fe), мас. %)

Уровни факторов, матрица плана экспери-
мента и результаты его реализации в первой се-
рии опытов представлены в табл. 2 и 3.

Рис. 1. Дифрактограмма дисперсной прокатной 
окалины
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Во второй серии экспериментов исследовали 
совместное влияние на химическую чистоту дис-
персного железного осадка плотности тока, кон-
центрации серной кислоты (С(H2SO4), г/л) и же-
лезного купороса (С(FeSO4), г/л) в электролите.

Уровни факторов, матрица плана экспери-
мента и результаты его реализации во второй 
серии опытов представлены в табл. 4 и 5.

По результатам экспериментальных исследо-
ваний синтезированы регрессионные модели, 
адекватно описывающие изучаемые зависимости.

С(Fe) = 93,56 – 0,25 ∙ i – 1,02 ∙ t – 0,12 ∙ ν – 0,36 ∙ i ∙ t –
 – 0,21 ∙ i ∙ ν + 0,19 ∙ t ∙ ν, %;  (1)

С(Fe) = 92,4 – 0,3 ∙ i – 2,04 ∙ С(H2SO4) +
+ 0,53 ∙ С(FeSO4) – 0,09 ∙ i ∙ С(H2SO4) –

–0,76· i ∙ С(FeSO4) + 0,29 ∙ С(H2SO4) ∙ С(FeSO4) –

 –2,173· i ∙ С(H2SO4) ∙ С(FeSO4), % .   (2)

Анализ полученных математических моде-
лей показывает, что большее влияние на хими-
ческую чистоту дисперсного железного катод-

Таблица 2
Уровни факторов первой серии опытов

Интервал варьирования и 
уровень факторов

Плотность тока, і, 
А/дм2

Температура 
электролита, t, °С

Скорость циркуляции 
электролита, ν, об./мин.

Кодовое обозначение Х1 Х2 Х3

Нулевой уровень Xi=0 50 60 400
Интервал варьирования ΔХi 10 20 300

Нижний уровень Xi = –1 40 40 100
Верхний уровень Xi = +1 60 80 700

Таблица 3
План и результаты эксперимента первой серии опытов

№ п/п Факторы Функция отклика
i, А/дм2 t, °С ν, об./мин С(Fe), мас. %

1 60 80 700 96,235
2 40 80 700 96,111
3 60 40 700 97,836
4 40 40 700 97,950
5 60 80 100 96,992
6 40 80 100 97,005
7 60 40 100 97,868
8 40 40 100 97,950

Таблица 4
Уровни факторов второй серии опытов

Интервал варьирования и 
уровень факторов

Плотность тока, і, 
А/дм2

Концентрация серной 
кислоты, С(H2SO4), г/л

Концентрация железного 
купороса, С(FeSO4), г/л

Кодовое обозначение Х1 Х2 Х3

Нулевой уровень Xi = 0 50 0,3 230
Интервал варьирования ΔХi 10 0,3 70

Нижний уровень Xi = –1 40 0 160
Верхний уровень Xi =+1 60 0,6 300

Таблица 5
План и результаты эксперимента второй серии опытов

№ п/п
Факторы Функция отклика

i, А/дм2 С(H2SO4), г/л С(FeSO4), г/л С(Fe), мас. %
1 60 0,3 300 97,568
2 40 0,3 300 97,950
3 60 0 300 97,836
4 40 0 300 97,950
5 60 0,3 160 97,792
6 40 0,3 160 97,001
7 60 0 160 97,868
8 40 0 160 97,950



© Металлургическая и горнорудная промышленность/2017  180

ПРОТИВОКОРРОЗИОННАЯ ЗАЩИТА МЕТАЛЛОВ
ного осадка оказывают параметры, изученные 
во второй серии опытов. При этом наиболее 
значимым фактором является концентрация 
серной кислоты в рабочем растворе. С повыше-
нием кислотности электролита количество же-
леза в катодном осадке ощутимо снижается.

Снижение концентрации сернокислого же-
леза в пределах заданного интервала варьиро-
вания и, как следствие, ионов железа в электро-
лите приводит к образованию очень тонких 
катодных осадков с насыпной плотностью, не 
превышающей 1 г/см3, и легко поддающихся 
окислению уже в процессе электроосаждения. 
Это связано с тем, что с уменьшением концен-
трации ионов металлов в растворе затрудняют-
ся условия их разряда на катоде, 
осадок на катоде растет неравно-
мерно, в результате увеличива-
ется его дендритность.

Влияние технологических 
параметров процесса электро-
лиза, исследованных в первой 
сери опытов, на функцию откли-
ка менее значительно. Однако 
установлено наличие синерге-
тического эффекта совместного 
влияния на химическую чистоту 
осадка железа катодной плот-
ности тока и температуры элек-
тролита. При одновременном 
увеличении этих параметров 
наблюдается определенное сни-
жение концентрации железа в 
полученном осадке. Повышение 
температуры электролита об-
легчает процесс окисления осад-
ка при осаждении большинства 
металлов, а также способствует 
загрязнению его примесями, по-
падающими в раствор с водой 
и из электродов [7; 8]. При этом 
значительное повышение катод-
ной плотности тока приводит 
к дополнительному разогреву 
электролита.

Данные результатов экспери-
ментов, полученные с использо-
ванием средств математической 
статистики, подтверждаются 
экспериментальными исследова-
ниями фазового состава электро-
осажденного железа (рис. 2). 

Несмотря на то, что метод 
электролиза позволяет получить 
наиболее химически стабиль-
ные металлические порошковые 
материалы, данные РФА свиде-

тельствуют о достаточно высокой степени за-
грязненности полученного железного осадка 
примесями, и в первую очередь оксидами желе-
за. Такой уровень загрязнений не соответствует 
требованиям, предъявляемым к электролити-
ческим порошкам вообще и железным в част-
ности. Поэтому полученный катодный осадок 
железа для повышения его химической чистоты 
был подвергнут восстановлению в водороде при 
температуре 900 °С в течение 1 часа с последую-
щим размолом в планетарной мельнице для до-
стижения необходимого гранулометрического 
состава. Содержание железа в восстановленных 
порошках, полученных из осадков во второй се-
рии опытов, приведено в табл. 6.

Рис. 2. Дифрактограммы железных катодных осадков, 
синтезированных во второй серии опытов:

опыт № 1 (а), опыт № 2 (б), опыт № 3 (в), опыт № 5 (г), опыт № 6 (д)

а)

в)

б)

г)

д)
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Выводы
1. Состав электролита оказывает значительно 

большее влияние на химическую чистоту дис-
персного железного катодного осадка, чем тех-
нологические факторы процесса электролиза.

2. Наиболее значимым фактором является 
концентрация серной кислоты в рабочем рас-
творе. С повышением кислотности электролита 
содержание железа в катодном осадке ощутимо 
снижается.

3. Установлено наличие синергетического 
эффекта совместного влияния на химическую 
чистоту осадка железа катодной плотности тока 
и температуры электролита. При одновремен-
ном увеличении этих параметров наблюдается 
определенное снижение концентрации железа в 
полученном осадке.

4. Данные РФА свидетельствуют о загрязнен-
ности полученного железного осадка примеся-
ми, и в первую очередь оксидами железа.

5. Для повышения его химической чистоты 
катодный осадок железа необходимо подвергать 
восстановительному отжигу в водороде при тем-
пературе 800–900 °С с последующим размолом.
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Таблица 6
Содержание железа в порошках, синтезированных во второй серии опытов

№ опыта 1 2 3 4 5 6 7 8
Концентрация железа 

С(Fe), мас. % 99,621 99,899 99,658 99,999 99,864 99,596 99,684 99,999
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Purpose. Preparation of a chemically stable 
electrolytic iron powder with controlled particle size and 
shape, with the desired structural, physical and functional 
properties.

Methodology. Experimental studies were carried out 
in accordance with the plan of full factorial experiment 
(PFE) 23, as well as with the use of regression analysis. 
Phase composition of slag and iron powder was 
determined using a DRON-2. The chemical composition 
of the materials was determined using mass spectroscopy 
technique.

Findings. According to the results of experiments 
obtained polynomial models that adequately describe 
the relationship established by the studied parameters. 
These models allowed us to estimate the degree of joint 
influence of technological parameters of the process of 
electrolysis and electrolyte composition on the chemical 
properties of the particulate iron sludge and to determine 
the effectiveness of varying these parameters in the 
synthesis of iron powder of high chemical purity.

Originality. Patterns are defined first joint 
technological factors influence the electrolysis process 
(cathodic current density, temperature and electrolyte 
circulation rate), and the electrolyte composition on the 
chemical purity of the iron powder.

Practical value. The practical significance of the 
results is that the optimal levels of the main technological 
parameters of electrodeposition of particulate iron in 
order to provide the specified characteristics of controlled 
electrolytic iron powder and expansion of areas of 
application.

Key words: mill scale, cathode deposit, iron powder, 
electrolysis, chemical stability, electrolyte circulation 
rate, the temperature of the electrolyte, cathode current 
density.
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