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Предложена модель интенсификации процесса высокотемпературной вакуумной очистки микро-
пористого оксида алюминия от примеси железа путем продувки слоя частиц аргоном. В характер-
ном для этого процесса диапазоне температур давление насыщающих паров над чистым железом
имеет порядок 0.1 мм рт. ст., а для примеси с концентрацией несколько частиц на миллион цифра
пропорционально меньше, и это уже создает проблемы с вакуумированием камеры. Использование
аргона как несущего газа разрушает жесткую связь между парциальным давлением паров примеси
и давлением в вакуумной камере. Расчеты показывают, что при умеренном вакууме 10–5 мм рт. ст.
поток аргона с удельным массовым расходом порядка 10–7 кг/(м2 с) обеспечивает весьма большую
глубину очистки.

DOI: 10.31857/S0040364420010160

ВВЕДЕНИЕ
Вакуумная очистка оксида алюминия от при-

меси железа основана на том, что железо испаря-
ется быстрее оксида алюминия. Если взять оксид
с примесью железа 400 мг/кг и привести эту си-
стему в равновесие при температурах 1600 и
1750°С, то состав газовой фазы, по данным
ИВТАНТЕРМО [1], будет таким, как показано в
таблице. Пары железа превалируют с отрывом
минимум на два порядка. Очистка происходит
путем удаления паровой фазы вакуумным насосом.

С помощью данных из базы ИВТАНТЕРМО и
программы расчета равновесного состава можно
найти зависимость давления насыщающих паров
железа над чистым веществом от температуры.
В диапазоне температур 1200–2000°С эта зависи-
мость аппроксимируется формулой

(1)

(давление в Па, температура в °С). Давление па-
ров над чистым железом для температур 1600 и
1750°С равно 8.217 и 52.36 Па (0.06163 и 0.3927 Тор).

Давление паров малой примеси в [2] рекомен-
дуется определять как произведение давления над
чистым веществом на мольную долю примеси.
В любом случае это давление мало, и требуется
оценить длину свободного пробега атомов желе-
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за, чтобы понять характер течения паров через
слой гранул оксида алюминия. Если считать ато-
мы железа сферами диаметром  то длина их сво-
бодного пробега, согласно молекулярной теории,
определяется формулой [3]

(2)

В (2)  и  – давление и температура,  – по-
стоянная Больцмана. Диаметр атома железа мож-
но принять на уровне  = 0.3 × 10–9 м (например,
[4]). В этом случае минимально возможное значе-
ние длины свободного пробега (при  = 1200 +
+ 273,  = 52 × 0.001 – учет мольной доли приме-
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УДК 533.6.011:51-7:669.04

Равновесный состав газовой фазы смеси оксид алюми-
ния + железо (400 мг/кг) при температурах 1600 и
1750°С (в мас. дол.)

Компонент 
смеси 1600°С 1750°С

Fe 1.13 × 10–8 6.74 × 10–8

FeO 3.18 × 10–11 3.07 × 10–10

O 7.54 × 10–13 8.29 × 10–12

O2 5.12 × 10–13 5.46 × 10–12

FeO2 2.22 × 10–14 3.04 × 10–13

AlO 9.52 × 10–16 3.49 × 10–14
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си) составит чуть меньше 1 м, т.е. намного больше
эффективного радиуса пор между частицами под-
вергаемого очистке оксида. Это значит, что
столкновениями атомов железа между собой
можно пренебречь по сравнению с их столкнове-
ниями с эффективными стенками пор, т.е. это
кнудсеновское течение. Для атомов азота (при-
близительно того же диаметра) при тысячекрат-
ном превышении давления над давлением уме-
ренного вакуума (10–5 Тор) длина свободного
пробега составляет 38 мм, что на порядок больше
размера гранул.

МАТЕМАТИЧЕСКАЯ МОДЕЛЬ

Одномерное уравнение сохранения импульса
для кнудсеновского течения по оси Z – от дна к
поверхности слоя частиц очищаемого оксида
алюминия – имеет вид [5]

где  – молекулярный вес,  – коэффициент
кнудсеновской диффузии,  – газовая постоян-

ная,  – эффективный радиус зазора между гра-
нулами,  – поток паров железа. Используя выра-
жение для тепловой скорости 
находим

(3)

Поток паров железа  складывается из пото-
ков с поверхности гранул в соответствии с урав-
нением

(4)

где  – удельная поверхность гранул (м2/м3),  –
поток пара через поверхность частиц.

Предположим, что в случае, когда поток 
представляет собой поток смеси аргона и паров
железа  уравнение сохранения им-
пульса в виде (3) применимо, если под давлением
понимать суммарное давление 

(5)

Если считать поток аргона заданной величи-
ной, давление паров железа связано с суммарным
давлением  формулой
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Тепловую скорость в уравнении (5) можно вы-
числять по среднему молекулярному весу. Вопрос
осреднения не принципиален при наличии в зна-
менателе экспериментально идентифицируемого
параметра эффективного радиуса зазора между

гранулами 
Система обыкновенных дифференциальных

уравнений (4), (5) относительно фазовых коорди-

нат  и  описывает процесс выхода паров же-
леза, поступающих через поверхность гранул в
пространство между ними (поток ), из толщи
слоя гранул на поверхность в вакуумируемое про-
странство.

В правую часть (4) входит поток  представ-
ляющий собой функцию  за которой
стоит решение сложной задачи об испарении
примеси из частицы. Простейший аналитиче-
ский подход к решению этой задачи для сфериче-
ских микропористых гранул оксида алюминия,
сложенных из сферических микрочастиц, пред-
ложен в [6]:

(7)

(8)

(9)

(10)

Здесь   – плотность примеси в центре

и на периферии пористой частицы (кг/м3);   –
поток пара с поверхности микрочастицы, находя-
щейся в центре и на периферии пористой гранулы;

 – давление пара в центре пористой гранулы.
Уравнения (7)–(10) позволяют в неявном виде

определить зависимость  а

значения  и  являются побочным результа-
том, используемым для нахождения временнóго
шага при решении уравнения

(11)

Здесь и далее  – радиус микрочастицы.
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Константы задачи в уравнениях (7)–(10) равны

(12)

где  – радиус пористой гранулы,  – тепловая
скорость атомов железа в парообразном состоя-
нии (см. (5)),  – эффективный радиус пор в по-
ристой грануле,  – удельная поверхность мик-
рочастиц (м2/м3),  – коэффициент диффузии
атомов железа в оксиде алюминия (из [7]

 м2/с),  – на-
чальная однородная плотность примеси (кг/м3),

 – поток, зависящий только от температуры и
начальной плотности примеси:
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Здесь  – давление насыщающих паров над
чистым железом (формула (1)).

ИЛЛЮСТРАЦИЯ РЕЗУЛЬТАТОВ 
ИНТЕГРИРОВАНИЯ

Расчет процесса очистки гранулированного
оксида алюминия от примеси железа проведен
с помощью системы уравнений (4)–(13) при сле-
дующих исходных данных: температура – 1750°С;
вакуум (pvac) – 1 × 10–5 Тор; толщина слоя гранул –
4 см; радиус пористых гранул – 1 мм; радиус мик-
рочастиц – 0.8 мкм; начальная концентрация
примеси железа – 450 ppm; длительность процес-
са сублимационной очистки – 120 мин.

На рис. 1 приведены кривые зависимости
остаточной средней концентрации примеси же-
леза от длительности процесса при различных
значениях потока аргона. Кривая 1 рассчитана в
отсутствие потока аргона. Кривая 2 соответствует
потоку аргона 1 × 10–9 кг/(м2 с). Это начало влия-
ния потока аргона на процесс. Кривые 1 и 2 прак-
тически совпадают. Кривые 3 и 4, соответствую-
щие потокам аргона 1 × 10–6 и 1 × 10–5 кг/(м2 с),
демонстрируют положительное влияние потока
аргона на процесс очистки.

Процесс очистки во времени иллюстрируется
рис. 2 и 3. На рис. 2 показаны кривые зависимо-
сти плотности примеси в центре гранул от коор-
динаты z по толщине слоя через каждые 12 мин
процесса для двух случаев: без продувки и с пото-
ком аргона 1 × 10–5 кг/(м2 с). Обращает на себя
внимание тот факт, что благодаря продувке арго-
ном процесс очистки идет не только с задней, но
и с передней поверхности слоя.

2 3
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Al O

*** .
T

pJ ρ=
ρ v

Fe
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Рис. 1. Зависимость остаточной средней концентра-
ции примеси железа от длительности процесса при
различных значениях потока аргона  1 – 0 кг/(м2 с),
2 – 10–9, 3 – 10–6, 4 – 10–5.
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Рис. 2. Распределение концентрации примеси по толщине слоя через каждые 12 мин процесса: (а) –  = 0 кг/(м2 с),
(б) – 10–5.
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На рис. 3 показаны кривые зависимости дав-
ления (в единицах, кратных давлению вакуумной
камеры) от координаты z по толщине слоя через
каждые 12 мин процесса. На рис. 3а и 3б – это

давление паров примеси, на рис. 3в – суммарное
давление (аргона и паров примеси), на рис. 3г –
суммарное давление и давление паров примеси в
начальный момент времени.

ПАРАМЕТРИЧЕСКИЕ ИССЛЕДОВАНИЯ

На рис. 4 приведена зависимость остаточной
средней концентрации примеси железа от дли-
тельности процесса при различных значениях па-
раметров процесса: температуры, давления в ва-
куумной камере и потока аргона. Вариация тем-
пературы от 1600 до 1750°С разделяет кривые на
группы медленного (1–4) и быстрого (5–8) изме-
нения концентрации. При температуре 1600°С
кривые 1 и 2, соответствующие расчету без аргона
при двух значениях давления – 2 × 10–5 и 1 × 10–5 Тор,
показывают сильную зависимость процесса от
глубины вакуума. Кривые 3 и 4, соответствующие
расчету с потоком аргона 1 × 10–5 кг/(м2 с) при тех
же значениях давления вакуума, практически
совпадают. Аналогичная картина наблюдается и
при температуре 1750°С. Кривые 5 и 6, соответ-
ствующие расчету без аргона при двух значениях

Рис. 3. Распределение давления паров примеси по толщине слоя через каждые 12 мин процесса: (а) –  = 0 кг/(м2 с);
(б)–(г) – 10–5; (в) – для суммарного давления (аргона и паров примеси); (г) – распределение суммарного давления и
давления паров примеси по толщине слоя в начальный момент времени.
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Рис. 4. Зависимость остаточной средней концентра-
ции примеси железа от длительности процесса при
различных значениях параметров процесса: темпера-
туры, давления в вакуумной камере и потока аргона.
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давления – 1 × 10–5 и 1 × 10–6 Тор, показывают за-
висимость процесса от глубины вакуума, в то вре-
мя как кривые 7 и 8, соответствующие расчету с
потоком аргона 1 × 10–5 кг/(м2 с) при тех же зна-
чениях давления вакуума, практически совпадают.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Предложена модель интенсификации процесса
высокотемпературной вакуумной очистки мик-
ропористого оксида алюминия от примеси желе-
за с помощью продувки слоя частиц аргоном.

Показано, что давление в вакуумной камере
складывается из давления аргона и пара железа, а
парциальное давление пара железа зависит толь-
ко от температуры и концентрации примеси, бла-
годаря чему уровень вакуума перестает быть огра-
ничителем глубины очистки.

Зависимость остаточной средней концентра-
ции примеси железа от потока аргона при прочих
равных условиях не имеет экстремума, чем боль-
ше аргона, тем меньше примеси. Но в целях ми-
нимизации затрат целесообразно ограничиться
минимумом производной этой функции, кото-

рый в рассмотренных условиях имеет место при
величине потока аргона 3.443 × 10–7 кг/(м2 с).
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